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Zusammenfassung

Der Inhalt dieser Arbeit befasst sich mit der Ustiehung und Modifikation des erstmals von
Veith et al. hergestellten Alumopolysiloxans £BIO)[AIO(OH)]s * 4 EtO 1 durch

verschiedene organische Basen.

Die Anderung vonl durch unterschiedliche Basen fiihrt sowohl zu \fetbihngen, die die
ursprungliche Gertststruktur vdnbeinhalten, als auch zu weiteren Produkten, beelein
Umbau des Molekulgeristes des Eduktsingetreten ist. In dieser Arbeit wird untersucht,
inwiefern die Variation der Basenstarke, die Ausharschiedener Donoratome, als auch
eine Variation der Sterik unterschiedlicher Bas@er Einfluss auf die Produktbildung van
ausubt. Die gebildeten Produkte werden Anhand tedener Analysemethoden (XRD,
NMR, IR, UV-VIS, Elementaranalysen) charakterisiert

Ein weiterer Gesichtspunkt dieser Arbeit beruht def Erforschung Supramolekularer
Netzwerke, die das Alumopolysiloxah mit unterschiedlichen bifunktionellen Liganden
ausbilden kann. Verschiedene Ligandmolekile s@larNetzwerk aufbauen, in dem mehrere
Alumopolysiloxane mittels Wasserstoffbrickenbindemmgan die Liganden koordinieren. Es
wird gezeigt, dass es mdglich ist, durch eine getgyBasenauswahl gezielte ein-, zwei- oder

dreidimensionale Netzwerke zu konstruieren.

Summary

This work concerns the study and modification of e thAlumopolysiloxane
(PhSIO)[AIO(OH)]4 « 4 ELO 1 by various organic bases, which was first timedpoed by
Veith et al..

The modification ofl with organic bases could form compounds with thees skeletal
structure ofl, as well as further products in which a restruogof the original framework
structure has occurred. This work examines howénmtion of the base strength, the variety
of donor atoms, as well as a variety of bases witferent sterics shows an influence on
product formation ofl. The formed products are characterized by varanaytic methods
(XRD, NMR, IR, UV-VIS, elemental analysis).



Another aspect of this work is the research of ammiecular networks, which are combined
by the Alumopolysiloxarnl with different bifunctional ligands. Different Bepnd molecules
should construct a network via hydrogen bonds ters¢ Alumopolysiloxanes. It is shown

that it is possible to construct one-, two-or thdémensional networks by specific bases.
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Einleitung

| Einleitung

Die vorliegende Arbeit handelt von der Synthese Mudlifizierung des Alumopolysiloxans
(PhSIiO)[AIO(OH)] 4 4 ELO 1 und dessen Verhalten gegentuber organischen Bdseer.
diesem Aspekt wird der Aufbau Supramolekularer Wetbngen durch Selbstorganisation
von Molekilen erforscht, die sich zum Beispiel durc intermolekulare
Wasserstoffbriickenbindungen ausbilden.

Metallsiloxane bzw. Alumosiloxane stellen hochsterassante Verbindungen dar, die ein
Silikatgrundgerist aufweisen, in dem ein Teil déiz@matome durch Metallatome ersetzt
ist. Handelt es sich bei dem Metallatom um ein Ahiomatom resultiert ein Alumosilikat.
Sind zwei Valenzen am Siliziumatom durch organisBeste abgesattigt, so erhalt man

Alumosiloxane (Abb. 1).

/O/M\O\
R,Si SiR,
o. .0__.0_ .O0__.0_ _.0O_ .O0__.O !
MTTRSTTIMT ST S M Q o
2 2 2 2 N R2Si SR,
O~\-O

Abb. 1: Allgemeine Beispiele von acyclischen und cyclistMetallsiloxanen
(M = Metallatom (Al, Fe, Mg..., R = organischer Rest)

1 Silikate und Silikone

Naturlich vorkommende Silikate zeigen eine enornreksurvielfalt und bilden zusammen
mit Siliziumdioxid ca. 90% der Erdkruste. In allsitikatischen Strukturen besitzt Silizium
die Koordinationszahl 4 und bildet SiXetraeder aus, die Uber gemeinsame Sauerstoffatome
miteinander eckenverknlpft sind. Je nachdem, aldh&eArt und wie viele dieser Tetraeder
miteinander verbunden werden, koénnen diese Verbigelu in verschiedene Klassen
eingestuft werden, wie Inselsilikate (Nesosiiat[SiQ;*], Gruppensilikate (Sorosilicate)
[Si»0;°], Ringsilikate (Cyclosilicate) [Sigd], (n = 3, 4, 6, 8), Kettensilikate (Inosilicate)
[SiOs%].,, Bandsilikate (Inosilicate)  [9D1:°].,  Schichtsilikate  (Phyllosilicate)
[Si,05°]., (Abb. 2)'?und Gerlstsilikate (Tektosilicate) [/8i,,0'] (y = 0 — 0,5), wobei die

Gerdistsilikate noch weiter unterschieden werdertin
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* Pyknolite mit relativ kleinen Hohlraumen, die mitakkonen besetzt sind, wie
beispielsweise Feldspate MISizOs] und M[Al ,Si,057]

* Clathrasile, die polyedrische Hohlraume mit einpéstsenen Ilonen oder
Fremdmolekilen beinhalten

» Zeolithe, bei denen polyedrische Hohlraume vorhansiad, durch die lonen oder

Fremdmolekule diffundieren kbnnen

Abb. 2: Schematische Ubersicht verschiedener Silikatstraktua) Inselsilikate;
b) Gruppensilikate; c) Kettensilikate; d) Bandsli&; e)Schichtsilikate’.

Der Ersatz von Siliziumatomen in den Silikatstruktu durch Aluminiumatome fihrt zu
Verbindungen, bei denen wegen der Ladungsdifferemischen S und AP* zur
Ladungskompensation zusatzliche Kationen erforciedind. Eine Gruppe der Alumosilikate
stellen Zeolithe dar (gr. zein = sieden, lithos teil®. Bei diesen Verbindungen handelt es
sich um kristalline, hydratisierte Alumosilikatejtranionischer Raumnetzstruktur, die Alkali-
bzw. Erdalkalimetallkationen enthalten. Charaktexth fur Zeolithe sind ihre pordsen
Strukturen mit spezifischen HohlrAumen und Kandaldie, aus Polyedern, Ketten oder
Schichten von eckenverkniipften [(Al, Si)etraedern gebildet werdef?. Da die lonen
innerhalb dieser Strukturen einen beachtlichen Bengsspielraum besitzen, sind
lonenaustauschreaktionen und reversible Entwéasgenudieser Verbindungen leicht moglich
und daher finden Zeolithe in groRem Umfang Verwerndals lonenaustauscher. Bezlglich
ihrer HohlrAume und der Grél3e vorhandener Kandleriralb ihrer Strukturen unterscheiden

-2-
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sie sich in weiten Grenzen und kdnnen je nach GuifseGestalt fir bestimmte Molekile
,maRgeschneidert* sein, wodurch sie als Molekuédrsi fungieren kénnefi®. Auch die
Verwendung der Zeolithe als Katalysatoren, sowiekdesatz von Zeolithen in optischen und
elektronischen Anwendungsgebieten ist von groRRetmrdase und wird intensiv erforscht
81012 |n Abb. 3 ist zur Veranschaulichung eine ausgéteabeolithstruktur von ,Faujasit”
Na,Ca[Al,Si;O12] * 16 H0 abgebildet™.

Faujasit

Abb. 3: Beispiel einer Zeolithstruktur (Faujasit)

Eine weitere hochst interessante Verbindungsklatséen Silikone (Poly(organo)siloxane)
dar, bei denen Siliziumatome Uber Sauerstoffatoméimander verknipft sind und
kettenférmig, zyklisch, als Band-, Blatt- oder Rawetzstruktur vorliegen konnen. Bei einer
Darstellungsmethode von Silikonen werden als Auggeerbindungen Silanole {8iOH),
Silandiole (RSi(OH),), Silantriole (RSi(OHj)) und die Kieselsaure (Si(OkJ)eingesetzt,
dessen Kondensation zu Disiloxanen, oder hoéhermalasdn Polysiloxanen fuhrt. Durch
Einstellen des Mischungsverhaltnisses dieser viemponenten, kann der mittlere
Polymerisationsgrad nach Belieben eingestellt werdedurch bestimmte Silikonstrukturen
mit charakteristischen Eigenschaften resultiérédie intermolekulare Wasserabspaltung der
Silanole kann durch sterisch anspruchsvolle Orgaopgben an den Siliziumatomen deutlich
vermindert werden®.

Aufgrund ihrer thermischen und chemischen Bestdeaigsind Silikone technisch vielseitig

anwendbar und finden unter anderem Verwendung afsK und Werkstoffe (Ole, Filme,
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Harze, Kautschuk ..}, aber auch in der Kosmetik und in biomedizinisciienvendungen

werden Silikone haufig eingeset?t'®

2 Alumosiloxane

Alumosiloxane stellen modifizierte, molekulare, liélse Analoga von Alumosilikaten dar
1726 die als ein-, zwei-, oder dreidimensionale zkalitige Strukturen erhalten werden
kénnen 2731 Ausgehend von diesen Precursormolekiilen, wird Bastellung von

Aluminiumoxiden und verschiedenen Silikaten durcbl-Gel Verfahren und &hnlichen

32-38

Methoden realisierbar Zudem st eine Anwendung dieser Verbindungen als

(co-)Katalysatoren in der Katalyse moglith

Verbindungen der allgemeinen Zusammensetzung [RBi@erden Silsesquioxané®**
genannt und stellen Verbindungen dar, die ausgehamd unvollstandig kondensierten
Silsesquioxanéh, eine Vielzahl weiterer Reaktionen eingehen korffiéh So ist es méglich,
mit weiteren Metallen eine Vielzahl an Metallsilgaioxanen zu bilderf®**® die unter
anderem katalytisch wirksam sintf*#4°7638% Handelt es sich bei dem Metall am

Silsesquioxan um ein Aluminiumatom, so resultientAluminosilsesquioxar’ 8168

Die erste Struktur eines Alumopolysiloxans der Zuseensetzung (FSiO),(AIOX), wurde

im Jahr 1968 verdoffentlicht. Es handelt sich hietra (MeSiO),(OAIBr,),(AIBr) mit einem
Si,AlL,06—12-Gliedrigem—Ring, welcher spirozyklisch an eiieBr Einheit gebunden ist und
erst 35 Jahre spater wurde die entsprechende @hbhimdung dargestellt und charakterisiert
(Abb. 4)%42969

Abb. 4: Struktur von (MeSiO)(OAIBr,),(AlIBr) 24°°
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Im Jahr 1997 wurde eine Verbindung der allgemeidesammensetzung §RIO),(AIOX) m

als (PhSIO)X[AIO(OH)]4 1 dargestellt’>” Es handelt sich bei dieser Verbindung um ein
24-gliedriges System mit einem polyzyklischersABO,,-Ring. Die vier vorhandenen
Hydroxylgruppen dieser Verbindung bilden mit jeweilzwei Siliziumatomen eine
Al-(OH)-Al Kante aus, wodurch ein innerer £DH),~Ring entsteht. Insgesamt ergibt sich
eine Struktur, die mit vier Diethylethermolekilenuskristallisiert, wobei drei
Diethylethermolekile an die zentrale ,8H), Ringeinheit binden und starke
Wasserstoffbriickenbindungen mit O-B Bindungsabstanden von 2.60 A bis 2.70 A
aufweisen. Das vierte Molekul wird aus Platzgrinoevan der Waals Gitter eingebaut. Jede
Al-(OH)-Al Kante dieses inneren Rings wird von Siémketten tberspannt, wobei sich die
Siloxanflugel alternierend ober- beziehungsweistennalb der A((OH),-Ebene ausrichten.
An jeder Kante des AIOH), Rings bildet sich eine weitere achtgliedrige Ringgur,
wodurch insgesamt ein Molekdl resultiert, das dug &nnelierten achtgliedrigen Ringen mit
einer anndhernden S4-Symmetrie aufgebaut ist. S@mit eine Verbindung erhalten werden,
die ober- beziehungsweise unterhalb def(®@H),-Ringebene zwei Kéfige ausbildet, an deren

Hydroxylgruppen weitere Molekiile angreifen kénn@kbb. 5) .
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Abb. 5: Struktur von (PESiO)[AIO(OH)], "°

Die Darstellung von (PBIOK(AIO(CH))s » 4 E O 1 erfolgt mittels einer

Heterokondensation, durch Zugabe von Diphenylsi@drnd tert-Butoxyaluminiumdihydrid

" in Diethylether als Reaktionsmedium. Dabei bildewei Diphenylsilandiole unter

Kondensation eine Siloxanbricke aus, wobei dasedr@sde Wasser als Hydroxylgruppe am
Aluminiumatom vorliegt. Bei dieser Reaktion ent&ehals Nebenprodukte Wasserstoff und

tert-Butanol (Gleichung 1§73
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Ph,Si——O——SiPh,

W
PhZS—O—A|\I—O—A|I—O—S|Ph2
Et,0
2 (HZAIO‘BU)Z -+ 8 PhSi(OH), oh o OH OH O * 4E0
- 4'BuOH Ph,Si—— —A||—(H)—/L—o—slph2

Ph,Si——O——SiPh,

1

Gleichung 1:Darstellung von (PfSiO)[AIO(OH)] 4 « 4 E¢O "+7>7°

Wenn statt Diphenylsilandiol direkt das Kondensamodukt von zwei
Diphenylsilandioleinheiten, das 1,1,3,3-Tetraphdisfloxan bei einer Reaktion mitert-
Butoxyaluminiumdihydrid eingesetzt wird, so kannn ebizyklisches Alumosiloxan
Al;[(OPhSi),0]s * 2 EtO isoliert werden (Gleichung 2J.

OEt, <ip
APPR
. #° l)
PF‘QSIOH O thSlo_O_AI "/,//// \
| L 0 ko
3 o0 + (HaOBU) on e sw%
2 Zd | /o
-2 HOBuU , -
PF‘QSIOH PF‘QSIO—O Al "/,// O
/O"/// /
’SiPh,
OEt,

Gleichung 2:Darstellung von A(OPhSi),0]s * 2 EO ™

Der entstandene Bizyklus reagiert in Gegenwart Wamsser und Aceton als eingesetztem
Lésemittel zu dem Alumopolysiloxan (FBiO)[AIO(OH)]4 * 4 MeC=0 (Gleichung 3J*.

PI"bSi—O—|SiPI”§

OEt, ) - o |
AP AP T
. »
Ph,SIO-0—AI”, \ HO—AI: (\D PrbSi—o—All—OH—All—o—lsiP@
| o, . +H,0 0. . X2
(o) ‘Rl Y “ral — 0 0 . 4 Me,C=0
o” %IB%»(PQSKOH))ZO Peg %’BE acetone I T I I "
PRSIO-O—AI, O HO—AI', O P@Si—o—All —o—All —O0—SiPh
1, O'/
"/SiPh, N “SiPhy _| cl) cl)
OEL Ph,Si—O—SiPh,

Gleichung 3: Darstellung von (PiSiO)[AIO(OH)] s aus Ab[(OPhSi),0]5 ™
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Eine weitere Darstellungsroute des polyzyklischenlunfopolysiloxans mit der
(PhSiO)(AIO(OH))4 Geruststruktur besteht in der Umsetzung von Digls#andiol mit den
Alkoxiden Aluminium+ert-butylat bzw. Aluminiumiso-propylat, wobei die Verbindungen
{(Ph;SiO%(AIO(OH))s * 2,5 EtO » 1 HOBuU} la bzw. {(PhSIO}[AIO(OH)]s * 2 E4O
2 HOPr} 1b gebildet werden (Gleichung

Ph,Si—O——SiPh,

| |
o o
| | |
Ph,Si— O—Al—O—Al—O0—SiPh,
| . EL0 | | | |
8 PRSIOH), + 2 [AIO'BU, / [N(OPIH; ——— > 0 c|>H c|>H c|>
2: - 10 HOPr PhZSi—O—All—B—All—O—SiPhZ
o o
| |

Ph,Si—O——SiPh
la 2,5 E}O » 1 HOBuU
1b: « 2 E4O « 2 HOPr

Gleichung 4: Alternative Syntheserouten von @BIO)[AIO(OH)] 4 mit
Aluminium-tert-butylat bzw. Aluminiumiso-propylat’®

Wird eine Reaktion von (BBIO)[AIO(OH)]4 * 4 ELO 1 mit kleinen Basen wie Ammoniak
oder Wasser durchgefiihrt, so bilden sich Reaktimgfkte mit neuen polyedrischen
Anordnungen um einige Aluminiumatome. Mit Ammoniakvird das Anion
{(Ph2SiO) Al sO7(OH)][AI(OH) 2(NH3),] « OEt} erhalten, bei dem ein Aluminiumatom eine
oktaedrische Koordinationsgeometrie aufweist, inder Sauerstoffatome die aquatorialen
und zwei Stickstoffatome die axialen Positionerete=n (Abb. 6§°7¢""

Nach langerer Exposition von (BhO)[AIO(OH)]4 » 4 ELO 1 mit Wasser bildet sich eine
Struktur mit der Zusammensetzung £8i0),JAIO(OH)]s[AlI(OH)3] « 3 OEt aus, die eine
Ds-Symmetrie aufweist In  diesem Polyzyklus liegt ein oktaedrisch koordites
Aluminiumatom vor, an das Uber Sauerstoffatome seefitere Aluminiumatome mit
tetraedrischer Koordinationsgeometrie gebunden, siabei jeweils zwei dieser Tetraeder
eckenverknipft vorliegen und Uber Siloxanbricken dan restlichen AlQ Tetraedern
verbunden sind (Abb. 6§-7%""
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Abb. 6: Schematische Darstellung der Reaktionsprodukte von
(PhSiO)(AIO(OH))4* 4 ELO 1 die mit Wasser und Ammoniak erhalten wurden.
a) Struktur von (PESiO), JJAIO(OH)]6[Al(OH) 3] = 3 OEb; b) Struktur von
{(Ph;SiO), Al s0;(OH)][AI(OH) 2(NHs),] * OEL} '"'"®

Bei der Umsetzung des Alumopolysiloxans {B)[AIO(OH)], « 4 EO 1 mit

Hexamethyldisilazan und Pyridin in Tetrahydrofurd&@ann eine Kondensation vof

beobachtet werden.

Aluminiumatomen und Siloxanketten, wie das EdiikDie erhaltene Verbindung beinhaltet

jedoch keine Hydroxylgruppen mehr und

Das gebildete Produkt beinhalteiterhin dieselbe Anzahl an

Wassermolekiile. Das Reaktionsprodukt besitzt ererrosymmetrischen AD,-Ring, an

dessen Sauerstoffatome weitere Aluminiumatome g#dunsind.
Sauerstoffatome somit annahernd trigonal-planar Abminiumatomen umgeben. Zudem

sind alle Aluminiumatome uber Siloxanketten miteider verbunden und an zwei Lewis-

Saure Aluminiumatome dieser
(Gleichung 5)°.

Verbindung koordinieremeitere Pyridinmolekule

im Vergleidn 1 fehlen formal zwei

Insgesamt sind die
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[T
Ph;Si———0 SiPh, s S o
1 + 1l
NH >
Et,O. | \ N
~ .- ~ )
° o ° o 0 . O _siMe
~
| H\. I Ph,Si \ / o SiPh;
P hy i = © e ] = Q e A= O 5P ~ Al Ve
[« o
| | e HN(SiMe,), / THF ~ [/
o __y=0 o o —_— /AI—D o—al
Et,07|" | I SAELe /0 \0_\
P h8ii =0 = Al—— 0 —— Al——0—SiPh, Al
H Ph,SI o, SiPhy
l (I) Measr\q; S o/ \\.:: 0/
| | * OEL, Loe=T
phsi” N $iPh;
Ph,Si——O0——SiPh, )
T
Ph. Si\ /SiPh,
a N )
Ph,Si SiPhy
~ al
— © AN o’ =
Py i THF
N Al—o0O o——Al N
-2 NH; \ Y \ / N /
.LMS,snzo ° Al °
- Hy [ s \ SiPh,
\D o o o/
~
Ph=3i/ SiPh,

Gleichung 5: Darstellung von (P48iO)(AlO1 5)4 * 2 GHsN °

Unter Erhalt der urspringlichen FEO)[AIO(OH)]s-Gerlststruktur vorl ist es moglich,
die Protonen der Hydroxylgruppen durch ein- undiawdige Metallatome zu substituieren,
wodurch ,molekulare Alumosilikate” erhalten werdeBin vollstandiger Austausch aller
Protonen inl durch einwertige Metallatome, kann mit Lithium-duNatriumatomen erreicht
werden, dabei bildet sich (F3iO)(LIAIO 2)4 bzw. (PhSiO)% (NaAlOy), (Gleichung 678

Ph,Si——0——SiPh, Ph,Sj——0O——SiPh,
o o 0 (l)
| | i
Ph,Si——0—— Al —O0——AlI—O0——SiPh, Ph,Si——0— Al~o£—AI—o—siPh2
H . i
| | +4LiPh/ O} t | |
O OH HO ] I — o o O
. | -ack | | 3
Ph,Si——0—— Al——0——Al——0——SiPh, Ph,Si—— O Al——O0—— Al/— O0——SiPh,
| | It
o) o o
* 3ELO0 * 4E0

Ph,Si——O——SiPh, Ph,Si—— O——SiPh,

Gleichung 6: Synthese von (BBiO)(LiAIO ,), 38

Des Weiteren lassen sich ausgehend vom Alumopokgil1l weitere Verbindungen mit
Metallatomen isolieren, bei denen nur ein einzigedetallatom an der
Alumopolysiloxaneinheit zu finden ist. Dies ist beiden Verbindungen
(PhSiO)(AIO(OH))2(AlO2).Ge und (PSIO)(AIO(OH))2(AlO2),Sn der Fall. Dartber
hinaus gibt es weitere Strukturen wie {Bi®O)(AIO2),Sn, (PhSiO)(AIO2)Ph, und
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(PhSiO)(AIO(OH))2(AlO2)2(ZN(OH)),, bei denen jeweils zwei Metallatome am
Alumopolysiloxan vorliegerf?® Abb. 7 gibt eine schematische Ubersicht der &hah
Produkte von Reaktionen des AlumopolysiloXiamit verschiedenen ein- und zweiwertigen

Metallatomen wieder.

(Ph,SiO)(MAIO ),

(Ph,SIO)[AIO(OH)] (AIO,),M’
(Ph,SIO)[AIO(OH)], /
(Ph,SIO)R[AIO(OH)] (AI0),M, "

(PhSiO)%(AIO )M,

M = Li, Na M™" = Zn(OH)
M” = Ge, Sn M”" = Sn, Pb

Abb. 7: Reaktionen von (PSiO)[AIO(OH)] 4 mit ein- und zweiwertigen Metalléi}®* 283

Neben der besprochenen Substitution von ProtonerAllenopolysiloxansl durch ein- und
zweiwertige Metallatome, ist auch eine Erweiterudes zentralen A{OH), — Rings der
Alumopolysiloxaneinheit durch Metallatome mdglidh. Abb. 8 sind die Darstellungen von
[(Ph:Si),03]4JAl(ONa),][AI(OH)(NaOEt)], » 2 ELO bzw.
[(PhSi),03]4[Al(OLI) o][AI(OH)(LIOH)] 2 » 2 ELO « 2 THF abgebildet, wobei eine Insertion
eines Metallalkoxids bzw. eines Metallhydroxids imie Geruststruktur des
Alumopolysiloxans erfolgt, wodurch ein zentraler digliedriger Ring aus Metall- und

Sauerstoffatomen gebildet witd

Ph,Si—O0—SiPh, PhySi 0 SiPh,
oo ) )
PhSi—O0—AI—Q A;I—O—SIPQ - P@Sf—O—A:\I—lC_')—I'\\/IA—g—%I—O—|Sith

T L e et
P@S.—O—Al—o—A||—o—s|Prh PI’QSi—O—A[I—CR)—M\CH)—A'I—O—SiPhZ
o) 0 o o
PmSi—O—Linb thS|i o] |SiF>h2

(@) M=NaR=Et
() M=Li;R=H

Abb. 8: Darstellung von: a) [(R&1),03],[Al(ONa),][Al(OH)(NaOEt)], « 2 EtO und
b) [(Ph:Si),03]4[Al(OLi) 2][AI(OH)(LIOH)] » * 2 EtO » 2 THF®*
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3 Supramolekulare Chemie

Die Chemie der molekularen Verbindungen basiert Bgniteils auf kovalenten
Wechselwirkungen. Ein weiteres grof3es Gebiet in @eemie, das in jungster Zeit an
Stellenwert enorm zugenommen hat, stellt die Suplekalare Chemie dar. Deren Ziel
beinhaltet die Kontrolle tber intermolekulare Bindsarten, wie lon-lon Wechselwirkungen,
die ahnliche Bindungsstarken wie die der kovalemigmiungsarten mit Bindungsenergien im
Bereich von 100 — 352 kJ/mol aufweisen, lon-Dipokdhselwirkungen (50-200 kJ/mol),
Dipol-Dipol Wechselwirkungen (5-50 kJ/mol) und Wasstoffbriickenbindungen mit
typischen O O Abstanden im Bereich von 2,5 — 2,9 A, bzw. ND Absténden im Bereich
von 2,7 — 3,1 A (2,9 — 3,4 A fur N N) und Energiebetragen, die in der Regel 10 —BMél
aufweisen. Auch Kation #—-Wechselwirkungen (5 — 80 kJ/matit Stacking (0-50 kJ/mol)

und Van der Waals Kréafte (bis 5 kJ/mol) zahlen en upramolekularen Wechselwirkungen
1,85-87

Supramolekulare Verbindungen stellen ganz allgen\&fmt-Gast* Komplexe dar, bei denen
ein Molekdl (,Wirt*) mit einem weiteren Molekul (,&st”) in Wechselwirkung tritt. Die
Erkenntnis, dass selektive Bindungen eine Anziehmmgchen Wirt und Gast beinhalten,
wurde bereits 1893 von Alfred Werner mit der Letdee Koordinationschemie gegriindet. Ein
Jahr spater fand Emil Fischer bei der Erforschuag #Znzymen heraus, dass Bindungen
aufgrund von sterischen und geometrischen Gegeltenhgelektiv sein missen, was die
Basis der molekularen Erkennung darstellt. Im Jal966 postulierte Paul Ehrlich, dass
Molekdile nicht agieren, solange sie keine Binduimgehen konnen ,Corpora non agunt nisi
fixata und dies ist die Grundlage fiir das Konzejpes Rezeptor¥. Zusammengenommen

stellen diese Erkenntnisse die Grundlage der Sugeskmiaren Chemie dar.

Jean Marie Lehn, der als einer der Grunder der guplekularen Chemie gilt und 1987
gemeinsam mit Donald J. Cram und Charles PederserNdbelpreis erhielt, beschreibt die
Supramolekulare Chemie als Chemie von molekularangBippen mit intermolekularen
Bindungsarten. Er vergleicht die Supramolekulareer@ie mit einer ,molekularen

soziologischen Struktur”, in der nicht-kovalenteelaktionen die Bindungen innerhalb der
Komponenten definieréfl.

Er vergleicht sehr passend die Aspekte der Supekulsiren Chemie mit einer sozialen

Struktur als Gemeinschaft von Individuen mit iheggenen Organisation; ihrer Stabilitat aber
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auch ihrer Zerbrechlichkeit; ihrer Tendenz, sichemiander zu verbinden oder zu isolieren;
ihrer Selektivitat; inrer Fahigkeit der Widererkemg; ihrer Dynamik, ihres FlieRvermogens
oder auch starrer Anordnungen; ihrer BewegungenUmdrientierungen; ihrer voneinander

abhangigen gegenseitigen Handlungen.

Durch den Aufbau Supramolekularer Gebilde wird e3ginh, die Gestaltung geeigneter
Supramolekularer Materialien mit unterschiedlicHg&genschaften gezielt zu konstruieren.
Dies geschieht durch Selbstanordnung molekulanehdiien in Form von nicht-kovalenten
Wechselwirkungen zu Supramolekularen NetzwefRen

Mit Hilfe der Supramolekularen Chemie ist es wditer moglich, Nanostrukturen,

polymolekulare Strukturen oder Netzwerke mit polyatiesschen Struktureinheiten zu
erstellen® . Ebenso ist die Herstellung Supramolekularer Pehgnmdurch Vernetzungen
mittels Wasserstoffbrickenbindungen zu stabférmigdeiterférmigen, zwei- und

dreidimensional verzweigten Polymeren mogftf -2

Auch die erhaltenen Verbindungen des Alumopolysitesxl lassen Strukturmerkmale der
Supramolekularen Chemie erkennen. So kbénnen mit d&ydroxylgruppen des
Alumopolysiloxans1 und Basen wie Diethylether, Tetrahydrofuraest-Butanol, iso-
Propanol, Aceton, Dimethylamin, Triethylamin undrieyn S&ure-Base-Addukte gebildet
werden, bei denen die Basen Uber Wasserstoffbrbok#mngen an das Alumopolysiloxan
koordinieren. Je nach Basenstarke und Sterik degesetzten Base, kbnnen zwei bis vier
Basen an das Alumopolysiloxan koordinieren. ZumspBiel wird Pyridin zwischen die
Phenylgruppen der [(R8iO)O]-Henkel eingelagert, wodurch eine sandwichartige
Konstitution resultiert und insgesamt vier Pyridwiekile alle koordinativen Zentren des
Alumopolysiloxans besetzen koénnen. Hingegen kanretAylamin lediglich mit zwei
Molekulen an der Alumopolysiloxaneinheit Uber Wasg#fbriickenbindungen koordinieren,
da sich aufgrund der sterisch groReren Raumbeastsprg dieser Basen, die Phenylgruppen
an den Siliziumatomen nach aul3en orientieren. Diex&flugel der gegenuberliegenden
Seite orientieren sich dementsprechend nach inndretschweren somit den Angriff durch

eine weitere sterisch anspruchsvolle Base (AbB%)*>%4
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Abb. 9: Molekiilstrukturen von (R$iO)(AIO(OH)), mit den Basen Pyridin (links) und
Triethylamin (rechtsj**7®8%81

Wird die Basenstarke der koordinierenden Base gelgenBindungsabstand der Al-O(H)
Bindung im inneren AlD,-Ring des Alumopolysiloxans (PBiO)(AIO(OH)), aufgetragen,
ist eine Korrelation zwischen der Basenstarke wrdAd-O Bindungslange zu erkennen. Die
Al-O Bindungsabstande liegen im erwarteten Bereistschen 1.72 A und 1,82 R, wobei
die koordinierende Base mit steigender Basenstdiké\l-O(H)-Bindungslange im inneren
Al O4-Ring verkirzt. Aufgrund der steigenden AnziehungnvH'-lonen an die Basen
resultiert eine groRere Basizitdt am Sauerstoffatemdurch die Al-O Bindungsabstéande
verkiirzt werden (Abb. 16}

1000
980
960
940
920
900
880

860

Protonenaffinitat [KJ/mol]

840

820

800 T T T T 1
172 174 1,76 178 1,80 1,82

Al-O(H) [A] Abstande bei Koordination einer Base

Abb. 10: Korrelation zwischen der Basenstérke und der AlYGBdungslangé®
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Neben den bisher besprochenen Verbindungen des oplolysiloxans mit
monofunktionellen Basen, kdnnen mit Alkyldiaminds aweizdhnige Basen Verbindungen
erhalten werden, die je nach Kettenlange unterdtbiean das Alumopolysiloxan binden.
Die zweizahnigen Liganden haben auch die Moglidhkeiermolekular Alumopolysiloxane
durch Ausbildung von Wasserstoffbriickenbindungeneimander zu vernetzen. Es ist
weiterhin  moglich, dass diese bifunktionellen Malek unter Ausbildung einer
intramolekularen Bricke an zwei Hydroxylgruppenesiilumopolysiloxans koordinieren. In
Abb. 11 ist eine schematische Darstellung der Kioattbnsmoglichkeiten von
Alkyldiaminen dargestellt, die unter Erhalt der prisglichen Geruststruktur voh auf

unterschiedliche Art an das Alumopolysiloxan kanieten kénneri®.

1. intermolekulare Koordination

™

HoN—(CHy),—NH . : . o
2N (CHa)x 2 PhSi—O——SiPh, yN_ 2.intramolekulare Koordination

Ph,Si—— O——SiPh,

Abb. 11: Intra- und intermolekulare Koordinationsmoglichkgitvon Alkyldiaminen an
(PhSIO)[AIO(OH)] 4 *°

Einen erheblichen Einfluss auf die jeweilige Kooation des Alkyldiamins Ubt die

Kettenlange des koordinierenden Molekiils aus. InteRaom 1,4-Diaminobutan reicht die

Kettenlange der Kohlenwasserstoffatome bereits augjm verschiedene

Alumopolysiloxaneinheiten miteinander zu vernetzemas bei dem 1,3-Diaminopropan als
eingesetztem Ligand aufgrund der kirzeren Kettgaamcht moglich ist. In diesem Fall wird
entweder eine intramolekulare Bricke mittels Kooation an die beiden Hydroxylgruppen
eines Alumopolysiloxan gebildet, wie dies auch lein Liganden 1,4-Diaminobutan,
1,5-Diaminopentan und 1,3-Dimethylaminopropan bebtet wurde. Es kann aber auch
vorkommen, dass nur eine Amingruppe des 1,3-Diapmojman an die Hydroxylgruppe des
Alumopolysiloxans koordiniert, wahrend die zweitemiagruppe keine Koordination

ausbildet (Abb. 125%°
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Abb. 12: Molekiilstrukturen von (PISiO)[AIO(OH)]4 mit 1,3-Diaminopropar’.
a) intramolekulare Koordination von zwei Ligandars Alumopolysiloxan;
b) intramolekulare, sowie einseitige Koordinataer Liganden mit nur einer
Amingruppe ans Alumopolysiloxan

Neben der Ausbildung zweier intramolekularer Brirckdurch eine Koordination des
1,4-Diaminobutanmolekiils an das Alumopolysiloxaantk dieser Ligand in Abhangigkeit
des stochiometrischen Ansatzes verschiedene Stemktumit dem Alumopolysiloxan
ausbilden. So kann eine Struktur erhalten werdendér nur ein 1,4-Diaminobutanmolekl
eine einzige intramolekulare Briicke mit dem Alumigpiboxan ausbildet, wéahrend an die
restlichen Hydroxylgruppen des Alumopolysiloxandrdeydrofuranmolekiile koordinieren.
Weiterhin  kdnnen ab dieser Kettenlange die erstenern&zungen von
Alumopolysiloxaneinheiten beobachtet werden, dabe&erden beispielsweise mit
1,4-Diaminobutanmolekilen eindimensionale Strukiugebildet (Abb. 13). Diese kdnnen
wiederum mit Hilfe eines weiteren 1,4-Diaminobutaekils zu einem zweidimensionalen
Netzwerk  verbunden  werden, wobei das  zusatzliche kyldlamin  Uber

Wasserstoffbrickenbindungen an die 1,4-Diaminobutdekille koordiniert, die eine
intramolekulare  Bricke am  Alumopolysiloxan  aushilde Schliel3lich  bildet

1,4-Diaminobutan, ebenso wie beim Einsatz von laffihoheptan  und
1,12-Diaminododekan auch dreidimensionale Strukturaus, wobei bei letzteren

ausschlieRlich intermolekulare Produkte erhalterdes konnen (Abb. 1357
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(b)

Abb. 13: Beispiele von Netzwerken, die mit Alkyldiamineralten wurderi®. a) und b)
zeigen eine eindimensionale Verknipfung von Alumygitbxanen mit 1,4-Diaminobutan;
c¢) Bildung eines dreidimensionalen Netzwerks Iritt Diaminoheptan
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Il Zielsetzung und Aufgabenstellung

Ein Schwerpunkt dieser Arbeit beinhaltet die Syséheind Modifizierung molekularer
Verbindungen, die ausgehend von dem AlumopolysiofirSiO)[AIO(OH)], » 4 EtO 1
durch Basensubstitutionen erhalten werden konneabeD wird das Verhalten der
Ausgangsverbindund; gegenlber unterschiedlichen Basen untersucht, ivede Variation
der Donoratome stattfindet, indem sowohl Sauerstoffie als auch Stickstoffatome
eingesetzt werden. Des Weiteren wird der Einflusa Basenstarke- und sterik auf das
Alumopolysiloxanl untersucht.

Eine weitere Zielsetzung dieser Arbeit besteht imufb&u verschiedenartiger
supramolekularer Netzwerke, die durch Selbstorgéinis von Molekilen erhalten werden
sollen. Um dies zu ermdglichen, werden bifunktitmeliganden mit unterschiedlicher

Kettenlange eingesetzt.

Die Charakterisierung der erhaltenen Verbindungdolgt IR- und NMR-spektroskopisch,

sowie durch Elementar- und Réntgenstrukturanalysen.

Zur Veranschaulichung ist in Abb. 14 eine scherahtisUbersicht dargestellt, die mogliche
Produktbildungen zeigt, die das Alumopolysiloxamit bifunktionellen Liganden ausbilden

kann.
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Ph,si— ©O~siPh, \
? (/3 '/0\? (/J/o\ i
Phsi—O=Al <o A—O—siPh, PheSi Aé"ﬁ’g\' SiPhe
o oH OH o .xL o] oH gH o - 4ERo
A\I\o/Sith

o—2=41101
]

\ = H | Ph,Si~ — Al<€O»
PhySi— — Al<4O® Al—Oo—SiPh, o TR
(e} é H ?
/
\ / & Ph,Si— o—SiPh
é%o/ 2 0] 2

Ph,Si— o—SiPh,

&
0&0
Synthese neuer Verbindungen &‘%«7 U
&

Aufbau Supramolekularer Netzwerke

Anderung der Struktureinheit

Ph,si—9—siPh, Ph,Si—9—siPh,
| \ | \
o e} o o
o) / ) o) / !
Ph,Si—~Al <o~ AI—O—SiPh, Ph,Si— ~ Al «o®»- AI—O—SsiPh,
— L / Z Rz \ —I[L— / Z H :Z \ —I[L—
q OH  OH 0 Q OH  OH o
thsi\o/?l<S>A\l\o/Sith PhZSi\O/?I<S>A\I\o/SiPh2
o 0o o] 0o
\ / \ /
PhySi——SiPh, Ph3Si——SiPh,

Abb. 14: Schematische Ubersicht méglicher Produktbildunéles, Ligand)
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lIl Diskussion und Ergebnisse

1  Polymorphe Strukturen des Alumopolysiloxans mit d er
Geruststruktur (Ph ,SiO)g[AIO(OH)] 4

Ausgehend vom Alumopolysiloxan ($310)[AIO(OH)]4 « 4 O(CHCH3), 1 kdnnen unter
Erhalt der Geruststruktur ,(PBiO)[AIO(OH)] 4", modifizierte Strukturen mit den Liganden
Pyrazin (N(GH2):N), Essigsaureethylester (@EOOCHCH;) und 1,4-Diacetoxybutan
(CH3COO(CH,)4O0CCH) erhalten werden, wie es in Abb. 15 schematisaigeddellt ist.
Die Liganden Pyrazin und 1,4-Diacetoxybutan weigssveils zwei funktionelle Gruppen auf,
die Uber Wasserstoffbrickenbindungen an die Hydgouppen des Alumopolysiloxans
koordinieren kdonnen. Untersuchungen zeigen, dasglkgldiaminen ab einer Kettenlange
von vier Kohlenwasserstoffatomen sowohl intramolai@; als auch intermolekulare
Koordinationen an der Alumopolysiloxaneinheit moglisind. 1,4-Diacetoxybutan besitzt
ebenfalls eine Kettenlange vier Kohlenwasserstoffi@n und stellt einen geeigneten
Liganden mit zwei Acetoxygruppen dar, welche anAdiemopolysiloxaneinheit koordinieren
kénnen. Des Weiteren konnte bisher gezeigt werdass sich Pyridin als hervorragender
Ligand dieses Alumopolysiloxans mit insgesamt Whrlekilen sandwichartig zwischen die
Phenylgruppen des Alumopolysiloxans einbettet uwodhis alle koordinativen Zentren
absattig®. Es ist daher von grofRem Interesse zu verfolgeighen Einfluss das dem Pyridin

ahnliche Pyrazin mit zwei Stickstoffatomen im Malékuf das Alumopolysiloxah ausiibt.

AN
(PhSIORAIO(OH)]4 * 3 |
-
N N
2

+ 4 CH;COOCH,CHg o
Toluol

(Ph,SiO)[AIO(OH)], * 4 Et,0 —>> (Ph,SIO)[AIO(OH)] 4 * 3//(
-4EL0 RN

- CH;COOCH,CHj 3

C
0] o]
(PhSiO)[AIO(OH)] 4 * 2/(
o/\/\/o

4

Abb. 15: Schematische Darstellung neuer molekularer Straki2ir3 und4 ausgehend vom
Alumopolysiloxanl
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Neben Stickstoff als Protonenakzeptor konnen auuater® Atome eingesetzt werden. So
kann zum Beispiel Essigsaureethylester Uber dieerStifatome der Carbonylgruppe
ebenfalls Wasserstoffbriickenbindungen mit der Alpahgsiloxaneinheit ausbilden. Einen
weiteren Liganden stellt das 1,4-Diacetoxybutankidledar, das formal aus zwei
Essigsaureethylestereinheiten besteht, deren Etipggn der Esterkomponente vereinigt
wurden und wiederum ein Sauerstoffatom der Carlgsagbe als Protonenakzeptor

fungieren kann.
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1.1 Synthese und Charakterisierung von
(Ph2SiO)g[AIO(OH)] 4 3 N(C2H2)2N 2,
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4» 3 CH3COOCH,CH3; 3 und
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 2 CH3COO(CH,),O00CCHs 4

Um die Verbindung (PiSiO)[AIO(OH)]4 * 3 N(GH2)2N 2 zu erhalten, wird eine Suspension
des Alumopolysiloxans (BBIO)[AIO(OH)]s « 4 O(CHCHs), 1 in Diethylether bei
Raumtemperatur vorgelegt und eine Losung mit vidgigan molarem Uberschuss an Pyrazin
in Diethylether unter Rihren zugegeben. Dabei |&th die Suspension des
Alumopolysiloxansl wahrend der Zugabe des Pyrazin auf und nach wergeuten fallt
ein weil3er Niederschlag aus. Die Umkristallisaties erhaltenen Feststoffs aus Toluol liefert
schlie3lich das Produtmit einer Ausbeute von 63 % (Gleichung 7).

N

X
(Ph,SIOM[AIO(OH)] 4 * 4 ELO +4[ j (PI‘bSiO)B[AIO(OH)]4*3[ j
- 4 Etzo 7

- N(CHo)N 2

Gleichung 7: Darstellung von (PiSIO)[AIO(OH)]4 * 3 N(GH>)2N, 2

Fur die NMR-spektroskopischen Untersuchungen véepSi®)[AIO(OH)]4 ¢ 3 N(GH>)2N 2
werden die erhaltenen Kristalle in Tetrahydrofugeldst. Das aufgenommertdC-NMR
Spektrum zeigt ein Signal bei der chemischen Vagbeimg von 145,4 ppm, das dem Pyrazin
zuzuordnen ist. Weitere charakteristische Signae Alumopolysiloxans werden bei den
chemischen Verschiebungen von 127,4 ppm - 127,5, pp29,2 ppm, 129,3 ppm,
134,8 ppm - 134,9 ppm, 138,5ppm wund 139,0 ppm dsubt und konnen den
Phenylgruppen an den Siliziumatomen zugeordnetemerntisgesamt werden acht Signale fir
die Phenylgruppen erwartet, da sie sowohl in axiale auch &quatorialer Position am
Siliziumatom vorliegen. Somit ergeben sich pro Bigruppe jeweils vier Signale, die von
den ortho-, meta-, para-, und Si-C Atomen herriihi2as 'H-NMR-Spektrum zeigt ein
Signal bei 8,28 ppm, das dem Pyrazin zugeordnetddewerkann. Weitere Signale der
Phenylgruppen des Alumopolysiloxans sind bei derntbhchen Verschiebungen im
aromatischem Bereich von 6,8 ppm bis 7,2 ppm flg dieta- und parastandigen
Wasserstoffatome, sowie von 7,4 ppm bis 7,5 ppndigirorthostandigen Wasserstoffatome
zu beobachten. IffSi-NMR-Spektrum tauchen Signale bei den chemisateschiebungen
von -39,8 ppm und -45,8 ppm auf. Das Signal bej84fm ist dem erhaltenen Produkt
zuzuordnen, wohingegen das erhaltene Signal beB -BPm eine sehr geringe Intensitat
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aufweist und wahrscheinlich von einem Nebenprogt&inmt. Wie eine spater durchgefihrte
Rontgenstrukturanalyse gezeigt hat, ist die zu gemde hohe Symmetrie der Verbinduig
im Feststoff nicht mehr zu beobachten. Aufgrund deiheren Beweglichkeit der

Ligandmolekule in Lésung kann die dort beobach&temetrieerhéhung begriindet werden.

Die Verbindungen (P#SIO)[AIO(OH)]4 * 3 CHCOOCHCH3; 3 und (PRSIO)[AIO(OH)] 4 ©

2 CH;COO(CH)4,O0CCH; 4 werden hergestellt, indem das Alumopolysiloxam Toluol
gelést und anschlieRend mit in Toluol verdinntensidgssiureethylester beziehungsweise
1,4-Diacetoxybutan versetzt wird. Nach weiterem 1Rilh bei Raumtemperatur und
anschlieBendem Einengen der Reaktionslosungen astit® eine Kristallbildung der
Verbindung3 beziehungsweise von Produkzu beobachten (Gleichung 8).

O
| Cooc\,\lcv\z (Ph,SIO)[AIO(OH)] 4 * 3//(
X N C '5_( 0\“0\

O L
,’Aci\'icooc 2

O
3
(Ph,SIO)[AIO(OH)] 4 * 4 E,O

*q
Top 2y 0o,
Olygj C CH,

~ 2 -
CH3 COO Eth 1 O,
o)i00g, (Ph,SIOKAIO(OH)]; 2//(

/\{? 0/\/\/0

4

Gleichung 8: Darstellung von (PiSiO)[AIO(OH)]4 ¢« 2 CHCOOCHCH;3; 3 und
(PhSIiO)[AIO(OH)]4 * 2 CHCOO(CH),O00CCH; 4

Fur NMR-spektroskopische Untersuchungen wurdent#lésvon 3 in Benzol geldst. Das
erhaltene'®C-NMR zeigt Signale bei den chemischen Verschiebongon 127,2 ppm,
128,1 ppm, 129,8 ppm, 129,9 ppm, 134,6 ppm, 13dn7 pnd 138,0 ppm die charakteristisch
fur die Phenylgruppen an den Siliziumatomen desmdlpolysiloxans sind. Weiterhin sind
Signale bei den chemischen Verschiebungen von g8, 20,4 ppm und 62,0 ppm zu
erkennen, die eindeutig den Essigsaureethylestekiil@ein zugeordnet werden kénnen.

Das gemessertél-NMR-Spektrum zeigt fiir die Essigsaureethylesgariden ein Quartett bei
der chemischen Verschiebung von 3,43 ppm, ein $iigoei 1,12 ppm und ein Triplett bei
0,56 ppm. Weiterhin werden im aromatischen Bereglischen 7,67 ppm und 7,98 ppm
Resonanzen der Phenylgruppen beobachtet. Im aufgeanen®*Si-NMR-Spektrum wird
ein Signal bei der chemischen Verschiebung vor8-ggm erhalten und deutet auf eine hohe
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Symmetrie der Verbindung hin, welche wegen der erhéhten Dynamik der Liganadkr in
LAsung zu beobachten ist. Die spater durchgeflRét@genstrukturanalyse hat gezeigt, dass

die hohe Symmetrie im Feststoff nicht vorhanden ist

Damit NMR-spektroskopische Untersuchungen von  LJRDE[AIO(OH)]4¢

2 CH;COO(CH)4,O0CCH; 4 durchgefuhrt werden kdénnen, wurde ein Teil desalezhen
Feststoffes in Benzol aufgelést. Das aufgenommér@-NMR-Spektrum zeigt im
aromatischem Bereich jeweils die charakteristischem Signale der Phenylgruppen an den
Siliziumatomen der Alumopolysiloxaneinheit bei dehemischen Verschiebungen von
127,8 ppm, 128,0 ppm, 129,5 ppm, 129,7 ppm, 134m,pl34,8 ppm, 138,2 ppm und
138,3 ppm. Zudem werden weitere Signale bei denmidohen Verschiebungen von
20,9 ppm, 24,1 ppm, 64,2 ppm und 173,1 ppm beoegctie dem 1,4-Diacetoxybutan
zuzuordnen sind. Im aufgenommenéfSi-NMR-Spektrum wird ein Signal bei der
chemischen Verschiebung von -453 ppm erhalten,chesl im Einklang mit der
Rontgenstrukturanalyse der Verbinduhgteht und dessen hohe Symmetrie widerspiegelt.

In Abb. 16 ist ein mittels diffuser Reflexion aufgemmenes IR-Spektrum der
Startverbindung 1 (schwarze Linie), ein Spektrum von der Verbindung
(PhSIiO)[AIO(OH)] 4 2 CHBCOOCHCHj3 3 (blaue Linie) und ein Spektrum des erhaltenen
Produkts (PBIO)[AIO(OH)]4 ¢« 2 CHCOO(CH)4O0CCH; 4 (rote Linie) abgebildet. Die
Verbindung3, die nach der Umsetzung vammit Essigsaureethylester erhalten wurde, zeigt
OH-Schwingungsbanden bei den Wellenzahlen von 3866 3534 cnit, 3357 cnt und
3312 cm'. Des Weiteren sind CH-Schwingungsbanden des Ligai 2910 cih, sowie
Signale von CO-Schwingungen bei 1697 tund 1666 cit zu beobachten.

Ein Vergleich zwischen den Spektren der Verbindande und 4 zeigt, dass die
OH-Schwingungsbanden der Startverbinddngei etwa 3600 cthnach der Umsetzung mit
1,4-Diacetoxybutan sehr stark abgenommen habererZugind bei Verbindung weitere
schwache, breite Schwingungsbanden bei den Weliéza3550 crit, und 3358 chi
aufgetaucht. Hier sind OH-Schwingungsbanden zu reewadie intermolekular koordiniert
vorliegen. Weiterhin sind die Schwingungsbanden 2863 cnit und 2910 cni intensiver
geworden. In diesem Bereich sind CH-Schwingungem Laganden zu erwarten. Bei den
Wellenzahlen von 1738 ¢hund 1704 cnt findet man nun zusétzliche Signale, die von den

CO-Schwingungen des 1,4-Diacetoxybutans stammen.
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Das aufgenommene IR-Spektrum der Verbind@nglas bei der Reaktion vah mit dem
Liganden Pyrazin erhalten werden konnte, zeigt @#eSchwingungsbande bei 3608 tm
sowie eine weitere Schwingungsbande bei 3314. die CH-Schwingungsbanden von den

Diethylethermolekiilen der Startverbinduhglie bei Wellenzahlen von 2978 ¢rarscheinen

sind im IR-Spektrum vo@& nicht mehr zu beobachten.
Bei den erhaltenen Verbindung@n3 und 4 sind IR-Schwingungsbanden im Bereich von
3300 cn* bis 3500 crit zu beobachten, in dessen Bereich intermolekuldoritekte OH-

Schwingungen vorliegen. Zudem weisen

OH-Schwingungsbande bei

alle drei ©®&ktel eine weitere

etwa 3600 'cnauf. Vermutlich liegt das Proton der

Wasserstoffbriickenbindungen bei Koordination dieteganden zwischen den beiden

Sauerstoffatomen der Verbindung&nund 4, bzw. zwischen dem Sauerstoff und dem
Stickstoffatom der Verbindurgy(O ~ H X, X = O, N).

1,04

0,8 4

—— Alumopolysiloxan 1
— Essigsaureethylester
—— 1,4-Diacetoxybutan

1704

T T T T 1
3500 3000 2500 2000 1500

Wellenzahl [cm™]

Absorption

1,04

Alumopolysiloxan 1
—— Pyrazin

b T T T T 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500

Wellenzahl [cm™]

Abb. 16: aufgenommene IR-Spektren vbn3 und4 (links) sowiel und2 (rechts)
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1.2 Erhaltene Kristallstrukturdaten der Umsetzungv ~ on
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 * 4 Et,O mit Pyrazin 2_

Fur die Rontgenstrukturuntersuchung geeignete d&lést der Reaktion von

(PhSIOB[AIO(OH)]s * 4 E®O mit vier Aquivalenten Pyrazin konnten durch
Umkristallisation aus Toluol erhalten werden. Egemgneter Kristall wurde enthommen und
einer Einkristallrontgenstrukturanalyse unterworfidiach Bestimmung und Verfeinerung der
Gitterkonstanten ergab sich die trikline Raumgruppd& mit zwei Formeleinheiten pro
Elementarzelle. Samtliche Nichtwasserstoffatomedemrgefunden und anisotrop verfeinert.
Zur Berechnung der Lagen der Wasserstoffatome wudie entsprechenden idealisierten
Geometrien verwendet. Der Zuverlassigkeitsfaktoeient einen Wert von R= 0,047. Die

erhaltenen Kristalldaten sind in Tabelle 1 aufgefibnd Tabelle 2 zeigt ausgewéhlte

Bindungslangen und Winkel auf.

Tabelle 1 Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fir §8i0)[AIO(OH)]4 * 3 GH4N, 2

Summenformel C115 H104 Al4 N6 O16 Si8

Molmasse [g/mol] 2158.68

Messtemperatur [K] 153(2)

Wellenlange [A] 0.71073

Kristallsystem triklin

Raumgruppe P-1

Gitterkonstanten a=14.8724(6) A a= 77.359(2)°
b = 15.0963(6) A B= 82.902(2)°
c=26.879(1) A y=T74.072(2)°

Zellvolumen [ 5649.5(4) B

Anzahl der Formeleinheiten Z 2

Dichte (berechnet)j/cn¥] 1.269

Absorptionskoeffizient [mm] 0.192

F(000) 2256

Kristallabmessungen [mfhn 0.65x0.40 x 0.24

Messbereiclt [°] 1.43 to 30.53

hkl - Indexbereich -21<=h<=21, -21<=k<=21, -37<=88=

Gemessene Reflexe 125588

Symmetrieunabhéngige Reflexe 34429 [R(int) = 0.0272

Vollstéandigkeit des Datensatzes (bis 30,53°) 99.6 %

Absorptionskorrektur Multiscan
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Max. und Min. Transmission 0.9548 and 0.8861
Strukturverfeinerungsmethode Full-matrix least-sgaan P
Daten / Einschréankungen / Parameter 34429 /09133

Gilite des Fit auf# 1.032

Endgiltige R-Werte [I>2sigma(l)] R1 =0.0467, wRD 4262
R-Werte (alle Daten) R1 =0.0708, wR2 = 0.1440
Restelektronendichte (min./max.) [eTR 1.001 and -0.543

Tabelle 2Ausgewahlte Bindungslangen [A] und Winkel [°] f@iPh,SiO)[AIO(OH)] 4 » 3 GHJN,

Al(1)-O(5) 1.698(1) Si(1)-0(5) 1.602(1)
Al(1)-O(16) 1.700 (1) Si(1)-0(6) 1.634(1)
Al(1)-O(4) 1.784(1) Si(2)-0(7) 1.610(1)
Al(1)-0(1) 1.793(1) Si(2)-0(6) 1.633(1)
Al(2)-0(8) 1.688(1) Si(3)-0(8) 1.601(1)
Al(2)-0(7) 1.701(1) Si(3)-0(9) 1.634(1)
Al(2)-0(1) 1.773(1) Si(4)-0(10) 1.612(1)
Al(2)-0(2) 1.819(1) Si(4)-0(9) 1.626(1)
Al(3)-0(10) 1.699(1) Si(5)-0(11) 1.605(1)
Al(3)-0(11) 1.703(1) Si(5)-0(12) 1.621(1)
Al(3)-0(3) 1.783(1) Si(6)-0(13) 1.602(1)
Al(3)-0(2) 1.809(1) Si(6)-0(12) 1.637(1)
Al(4)-0(14) 1.700(1) Si(7)-0(14) 1.609(1)
Al(4)-0(13) 1.707(1) Si(7)-0(15) 1.625(1)
Al(4)-0(4) 1.781(1) Si(8)-0(16) 1.603(1)
Al(4)-0(3) 1.806(1) Si(8)-O(15) 1.633(1)
0(5)-Al(1)-O(16) 115.96(6) 0(7)-Al(2)-0(2) 103.58(6)
0(5)-Al(1)-0(4) 110.03(6) 0(1)-Al(2)-0(2) 105.11(6)
0(16)-Al(1)-O(4) 109.66(6) 0(10)-Al(3)-0(11) 116.92(6)
0(5)-Al(1)-0(1) 110.97(6) 0(10)-Al(3)-0(3) 110.14(6)
0(16)-Al(1)-O(1) 107.67(6) 0(11)-Al(3)-0(3) 110.65(6)
0(4)-Al(1)-0(1) 101.57(6) 0(10)-Al(3)-0(2) 109.62(6)
0(8)-Al(2)-0(7) 118.61(6) 0(11)-Al(3)-0(2) 106.63(6)
0(8)-Al(2)-0(1) 109.40(6) 0(3)-Al(3)-0(2) 101.72(6)
0(7)-Al(2)-0(1) 110.65(6) 0(14)-Al(4)-0(13) 117.80(7)
0(8)-Al(2)-0(2) 108.50(6) O(14)-Al(4)-0(4) 111.38(6)
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O(13)-Al(4)-O(4)
O(14)-Al(4)-O(3)
O(13)-Al(4)-O(3)
0(4)-Al(4)-0(3)
O(5)-Si(1)-0(6)
0(7)-Si(2)-0(6)
0(8)-Si(3)-0(9)
O(10)-Si(4)-0(9)
0(11)-Si(5)-0(12)
0(13)-Si(6)-0(12)
O(14)-Si(7)-O(15)
O(16)-Si(8)-O(15)
Al(2)-0(1)-Al(1)
Al(3)-0(2)-Al(2)

105.95(6)
105.56(6)
108.77(6)
106.92(6)
111.94(6)
112.12(6)
110.70(6)
111.78(6)
112.78(7)
110.26(7)
112.55(7)
111.72(7)

125.60(7)

131.92(7)

Al(3)-0(3)-Al(4)
Al(4)-O(4)-Al(1)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(2)-0(6)-Si(1)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(4)-0(9)-Si(3)
Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(5)-0(12)-Si(6)
Si(6)-O(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(7)-0(15)-Si(8)
Si(8)-O(16)-Al(1)

127.00(7)
128.44(7)
157.56(8)
141.07(8)
150.39(8)
157.65(8)
151.41(8)
154.96(8)
147.14(8)
141.84(8)
147.62(9)
146.00(8)
144.04(8)
156.18(9)
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1.3 Molekdilstruktur von (Ph  ,SiO)g[AIO(OH)] 4 * 3 N(C,H,),N 2

Wird die Ausgangsverbindun mit Pyrazin umgesetzt, so bleibt bei dieser Umsegzdie
Geruststruktur der Startverbindun erhalten. Das Alumopolysiloxan beinhaltet einen
inneren ALO,-Ring, dessen Al-O-Al Kanten von Disiloxankettereigpannt werden. Das in
Abb. 17 dargestellte Produld wird gebildet, in dem drei Pyrazinmolekile mit ehr
Stickstoffatomen Uber Wasserstoffbrickenbindungen dar inneren Al,-Einheit des
Alumopolysiloxans  koordinieren. Die vierte moglicheKoordinationsstelle des
Alumopolysiloxans bleibt in diesem Fall unbesetatias sich in etwas langeren
Bindungsabsténden der Al-O Bindungen degORings fir AI3-O2 mit 1,809(1) A und fiir
Al2-02 mit 1,819(1) A bemerkbar macht (Abb. 18)eDestlichen Al-O Bindungsabsténde
des inneren Rings liegen im Mittel bei 1,787(1) vkas im Vergleich mit den Al-O
Bindungslangen bei Verwendung von Pyridin als Layamit einer mittleren Al-O
Bindungslange von 1,768(2) A, ein wenig langer 358 Die Phenylgruppen an den
Siliziumatomen umschlieR3en die eingelagerten Liganebllstandig und eine intermolekulare
Koordination der Pyrazinmolekile mit einhergehendevernetzung mehrerer
Alumopolysiloxaneinheiten wird aufgrund der Kettamje dieses Molekills, die zwei
Kohlenwasserstoffatome beinhaltet, in diesem Hahlitrbeobachtet. Insgesamt resultiert eine

Molekulstruktur, die nicht Uber eingSymmetrie hinausgeht.

Abb. 17: Molekulstruktur von (P$8iO)[AIO(OH)]4 ¢ 3 N(GH>)2N 2
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Die Lange der Wasserstoffbriickenbindung eines Idgarauf der Seite der £),-Ebene an
der zwei Liganden koordinieren betragt 2,666(1)iA X303 und ist damit um ca. 0,05 A
langer als die beiden anderen Bindungslangen dess&vstoffbriickenbindungen, die die
restlichen Liganden mit dem Alumopolysiloxan auséii (N1-O1 mit 2,614(1) A und
N5-04 mit 2,610(1) A). Diese Abstéande sind im Verdteimit den Bindungslangen von
2,548(3) A bei der Koordination von Pyridin als &gl wie erwartet etwas langer. Die
langeren Bindungsabstidnde der Wasserstoffbrickénbgen bei der Koordination von
Pyrazin, sowie die etwas langeren AI-O Bindungsééngim inneren Kern des
Alumopolysiloxans im Vergleich zum Pyridin Addukspiegeln die etwas schwachere
Basizitat der Pyrazinliganden wider. Dies besté&digth die in der Gasphase gemessenenen
Protonenaffinitdten (PA) der untersuchten Basea, d#in Energiebetrag einer chemischen
Vereinigung von Protonen mit Atomen, Molekilen otteren festlegt und bei denen fir die
Pyrazinmolekile ein PA-Wert von 877,1 KJ/mol und @iie Pyridinmolekile ein PA-Wert
von 930,0 KJ/mol gefunden wurd&®> Um eine Koordination von vier Basenmolekiilen an
das Alumopolysiloxanl zu ermoglichen, ist demzufolge nicht alleine digeri8 der
eingesetzten Base ausschlaggebend, sondern ebeissoe notwendig, dass die"8 N
Bindungen besonders stark sind. Im Vergleich zuma®g wird aufgrund der hdheren
Protonenaffinitat des Pyridins als koordinierendegand somit eine Koordination von vier

Ligandmolektlen am Alumopolysiloxan erreicht.
N2

N4
BO
y
4

Abb. 18: Molekiilstruktur von (PsSiO)[AIO(OH)] 4 * 3 N(GH2)2N 2, zur besseren Ubersicht
mit ausgewahlten Phenylgruppen am Siliziumatomahme Wasserstoffatome der
Pyrazinliganden, bzw. Phenylgruppen
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Die Winkel der Siloxanfligel zur besten Ebene dégOARIngs sind auf der Seite, an der
zwei Liganden koordinieren aus sterischen Grund@nl36,6° und 137,6° etwas starker
aufgeweitet als die Winkel der Siloxanfliigel auf degenlberliegen Seite an der lediglich
ein Ligand gebunden ist und Winkel der besten Ebeoa 130,1° und 133,0° aufweisen.

Eine Phenylgruppe der Siloxankette mit dem klemsWinkel der besten Ebenen der
Siloxanfligel zum AJOs-Ring mit 130,1°, die sich am Siliziumatom Si5 bbelet, orientiert
sich stark in Richtung der unkoordinierten Hydraxylppe und erschwert zusammen mit den
restlichen Phenylgruppen dieser Seite eine mdglidkeordination von weiteren
Pyrarazinmolekilen (Abb. 18). Einhergehend mit deAusammenricken dieser
Phenylgruppen in Richtung des 484-Rings, drehen sich die Phenylgruppen an den
Siloxanketten der gegeniberliegenden Seite, aufigder sterischen Raumbeanspruchung

von zwei Molekileinheiten Pyrazin an der Alumopdtysaneinheit, nach auf3en.
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14 Erhaltene Kristallstrukturdaten der Umsetzungv ~ on
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 * 4 Et,O mit Essigsaureethylester 3 _

Nachdem etwa 2/3 des verwendeten Losemittels daktlee des Alumopolysiloxang mit
Essigsaureethylester entfernt wurden, konnte einstaflbildung beobachtet werden. Eine
Lagerung dieser Losung bei +4°C, die etwa zwei Mormndauerte, lieferte schliel3lich die
fur eine Einkristallrontgenstrukturanalyse geeigneKristalle. Alle Nichtwasserstoffatome
konnten gefunden werden und wurden anisotrop vesfei Zur Berechnung der Lage der
Wasserstoffatome wurden entsprechende idealisigBeometrien verwendet. Nach
Bestimmung der Gitterkonstanten und anschlie3endfeinerung der erhaltenen Daten
konnte die monokline Raumgruppe 12 bestimmt werden. Die Struktur besitzt einen
Zuverlassigkeitsfaktor von 0,058.

Die erhaltenen Kristallstrukturdaten sind in delyémden Tabellen aufgefihrt.

Tabelle 3:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen {BhSiO)[AIO(OH)], « 3 CHCOOCHCHs 3

Summenformel
Molmasse [g/mol]
Messtemperatur [K]
Wellenlange [A]
Kristallsystem
Raumgruppe

Gitterkonstanten

Zellvolumen [

Anzahl der Formeleinheiten Z
Dichte (berechnet)j/cn¥]
Absorptionskoeffizient [mm]
F(000)

Kristallabmessungen [mth
Messbereiclt [°]

hkl - Indexbereich

Gemessene Reflexe

Symmetrieunabhéngige Reflexe

Vollstandigkeit des Datensatzes (bis 29.86°)

Absorptionskorrektur

Max. und Min. Transmission

C108 H107 Al4 O22 Si8
2089.58
122(2)
0.71073
monoklin
P2(1)/n
a=27.1062(9) A
b = 15.0407(5) A
c =28.0107(10) A
10934.1(6)
4
1.269
0.198
4380
0.74 x 0.69 x 0.29
1.24 -29.86

o= 90°
B=106.771(2)°
y=90°

-37<=h<=36, -17<=k<=20, -38<=88-

117874

30784 [R(int) = 0.0429
97.8 %
None

0.9440 und 0.8670
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Strukturverfeinerungsmethode Full-matrix least-sgean P
Daten / Einschrankungen / Parameter 30784/08134

Gute des Fit auf# 1.075

Endgiltige R-Werte [I>2sigma(l)] R1 =0.0583, wRD4342
R-Werte (alle Daten) R1=0.1183, wR2 =0.1794
Restelektronendichte (min./max.) [efA 1.326 /-1.464

Tabelle 4: Ausgewahlte Bindungslangen [A] und Winkel [°] {irh,SiO)[AIO(OH)] 4 » 3 CHLCOOCH,CH;

Al(1)-O(5) 1.694(2) Si(1)-0(5) 1.602(2)
Al(1)-O(16) 1.695(2) Si(1)-0(6) 1.625(2)
Al(1)-0(1) 1.797(2) Si(2)-0(7) 1.601(2)
Al(1)-O(4) 1.800(2) Si(2)-0(6) 1.623(2)
Al(2)-0(8) 1.686(2) Si(3)-0(8) 1.594(2)
Al(2)-0(7) 1.694(2) Si(3)-0(9) 1.626(3)
Al(2)-0(1) 1.792(2) Si(4)-0(10) 1.598(2)
Al(2)-0(2) 1.799(2) Si(4)-0(9) 1.629(3)
Al(3)-0(10) 1.695(2) Si(5)-0(11) 1.604(2)
Al(3)-0(11) 1.711(2) Si(5)-0(12) 1.626(2)
Al(3)-0(3) 1.791(2) Si(6)-O(13) 1.597(2)
Al(3)-0(2) 1.796(2) Si(6)-0(12) 1.623(2)
Al(4)-0(14) 1.685(2) Si(7)-0(14) 1.600(2)
Al(4)-0(13) 1.705(2) Si(7)-0(15) 1.633(2)
Al(4)-0(3) 1.789(2) Si(8)-O(16) 1.609(2)
Al(4)-0(4) 1.805(2) Si(8)-O(15) 1.631(2)
0(5)-Al(1)-O(16) 117.4(1) 0(10)-Al(3)-0(11) 118.5(1)
0(5)-Al(1)-0(1) 108.14(9) 0(10)-Al(3)-0(3) 108.8(1)
0(16)-Al(1)-O(1) 109.71(9) 0(11)-Al(3)-0(3) 108.76(9)
0(5)-Al(1)-0(4) 108.4(1) 0(10)-Al(3)-0(2) 108.84(9)
0(16)-Al(1)-0(4) 109.25(9) 0(11)-Al(3)-0(2) 106.5(1)
O(1)-Al(1)-0(4) 103.06(9) 0(3)-Al(3)-0(2) 104.54(9)
0(8)-Al(2)-0(7) 118.8(1) 0(14)-Al(4)-0(13) 119.7(1)
0(8)-Al(2)-0(1) 107.3(1) 0(14)-Al(4)-0(3) 108.24(9)
0(7)-Al(2)-0(1) 110.34(9) 0(13)-Al(4)-0(3) 109.06(9)
0(8)-Al(2)-0(2) 110.8(1) O(14)-Al(4)-0(4) 109.82(9)
0(7)-Al(2)-0(2) 105.5(1) 0(13)-Al(4)-0(4) 105.67(9)
0(1)-Al(2)-0(2) 103.00(8) 0(3)-Al(4)-0(4) 103.05(8)
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O(5)-Si(1)-0(6)
0(7)-Si(2)-0(6)
0(8)-Si(3)-0(9)
0O(10)-Si(4)-0(9)
0(11)-Si(5)-0(12)
0(13)-Si(6)-0(12)
O(14)-Si(7)-O(15)
O(16)-Si(8)-O(15)
Al(2)-0(1)-Al(1)
Al(3)-0(2)-Al(2)
Al(4)-0(3)-Al(3)
Al(1)-O(4)-Al(4)

111.9(1)
112.1(1)
110.5(1)
112.5(1)
112.2(1)
110.8(1)
109.7(1)
112.1(1)
128.0(1)
134.1(1)
128.0(1)
132.4(1)

Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(2)-0(6)-Si(1)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(3)-0(9)-Si(4)
Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(6)-0(12)-Si(5)
Si(6)-O(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(8)-0(15)-Si(7)
Si(8)-O(16)-Al(1)

169.6(1)
149.3(1)
165.2(1)
167.9(2)
139.7(2)
148.1(1)
155.1(1)
149.4(1)
151.7(1)
170.0(1)
132.2(1)
144.0(1)
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1.5 Molekdlstruktur von (Ph  ,SiO)g[AIO(OH)] 4 3 CH;COOCH,CH3 3

Das gebildete Produld@ der Umsetzung des Alumopolysiloxahsnit Essigsaureethylester
weist wieder die urspringliche Geruststruktur dasgangsverbindung auf. Es handelt sich
dabei um ein System aus insgesamt funf anneliefentringeinheiten, die aus einem
zentralen achtgliedrigen KDs-Kern bestehen, an dessen Kanten O-S®15iPh-O — Ketten
gebunden sind und somit die vier weiteren Achtrimigeiten bilden.

Insgesamt ergibt sich eine;-Symmetrie fur diese Verbindung, in der drei Moliekiles
Essigsaureethylesters an der Alumopolysiloxaneinhétlatz  finden und Uber

Wasserstoffbriickenbindungen an den zentraleg®AKern koordinieren kbnnen (Abb. 19).

Abb. 19: Molekulstruktur von (P§8iO)[AIO(OH)]4 * 3 CHHCOOCHCH; 3

Zwei Moleklle Essigsaureethylester koordinierereamrer Seite beztglich der &4-Ebene,

wobei wegen des sterischen Anspruches dieser ziganten die Siloxanfliigel dieser Seite
ein wenig verdrillt werden. Die Polyederdarstelluthgs erhaltenen Produkts ist in Abb. 20
abgebildet. Hier ist zu erkennen, dass die gelalddtetraeder der Sauerstoffatome um die
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Siliziumatome der Siloxanketten an der Seite mitesi Liganden am Alumopolysiloxan
annahernd symmetrisch ausgerichtet sind und dieadagr der restlichen Siloxanketten

zueinander leicht verdrillt vorliegen.

| %
. /13 .
S5
[ &
" {]

SI8

Abb. 20: Polyederdarstellung der Molekulstruktur von
(PhSIO)[AIO(OH)]4* 3 CHLCOOCHCHj3 3, mit ausgewahlten Phenylgruppen

In Abb. 20 sind ausgewahlte Phenylgruppen hervaigeh, die an die Siliziumatome der
Seite des Alumopolysiloxans gebunden sind, an dee estarkere Verdrillung der
Siloxanketten zu beobachten ist. Zwei Phenylgrupgerden Siliziumatomen Si4 und Si8
sind bis zur gegenlberliegenden Seite verschobemlenp an der lediglich ein Ligand
koordiniert. Dadurch rucken die Si4 und Si8-Atom&cim auf3en und zusammen mit den
Phenylgruppen der Siliziumatome Si3 und Si7, di@ &enig zwischen die zwei
Ligandmolekile geschoben werden, resultiert diedkidung dieser Siloxanfliigel. Eine
Aufstellung der Winkel von den besten Ebenen zwdascldem AJO,-Ring und den
Siloxanketten weist fur die Kette mit den Siliziwm@aen Si3 und Si4 einen Wert von 139,5°
auf. Die Winkel der gegenuberliegenden Siloxankette den Si7 und Si8-Atomen dieser
Seite betragt 135,4°.
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Oberhalb der A{OH),-Ebene an der ein Essigsaureethylestermolekil kuert werden die
Siloxanbriicken kaum verdrillt, so dass man hierdiérWinkel zwischen den besten Ebenen
von Al;O4 und den Siloxanfliigeln mit den Si6 und Si5 Atoneemen Wert von 139,0°erhalt,
sowie fur die gegenuberliegende Siloxankette mit 8el und Si2 Atomen einen Wert von

lediglich 130,9°.

Abb. 21: Molekulstruktur von (P§8iO)[AIO(OH)]4 * 3 CHCOOCHCH; 3, zur besseren
Ubersicht ohne Phenylgruppen der Siloxanketten

Im Gegensatz zu den bisher bekannten Strukturen Alamopolysiloxans mit drei
Ligandmolekuilen, bei denen eine Hydroxylgruppe Aliesnopolysiloxans stets unkoordiniert
vorliegt, bleibt bei dieser Verbindung die viertgdtioxylgruppe nicht unbesetzt. In diesem
Fall besetzt der eingesetzte Ligand die Mitte deéjOAEbene und es kann erstmals
beobachtet werden, wie ein Ligand gleichzeitig aeidé Hydroxylgruppen des
Alumopolysiloxans koordiniert.

Die Langen der Wasserstoffbriickenbindungen weisamté\Won 2,650(1) A fir 02017
beziehungsweise 2,675(1) A fur 0®17 auf und liegen somit im Bereich von relativrlsta

Wasserstoffbriickenbindungen.
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Die O H~O Bindungsabstande der Wasserstoffbriickenbindungemschen der
Alumopolysiloxaneinheit und den Essigséureethytestéekilen auf der Seite, an der zwei
Liganden koordinieren, sind mit 2,619(1) A fur G321 und 2,640(1) A fir 01019 kirzer
als die Bindungslangen des gegenuberliegenden degaand liegen im selben Bereich der
Bindungsabstande, die bereits bei der Koordinatimn Aceton, tert-Butanol und
1,6-Hexandiolmolekiilen mit gemittelten Bindungskéngon 2,623(6) Abeobachtet wurden
80,81,97,74,7.5

Im Vergleich zu Verbindun@ bei der ebenfalls drei Ligandmolekille am Alumogdbxan
koordinieren und ein mittlerer Al-O Bindungsabstavan 1,787(1) A um die von den
Pyrazinmolekilen koordinierten Hydroxylgruppen ddra wird, betragen die AI-O
Bindungsabstidnde des s8L-Kerns von 3 im Mittel 1,796(2) A. Die langeren Al-O
Bindungsabstande vo8 spiegeln die geringere Protonenaffinitdt des Essigethylesters
(PA = 835,7 KJ/mol) im Vergleich zum Pyrazin (PA8¥7,1 KJ/mol) wider. Zudem ist zu
erkennen, dass auf der Seite, an der ein Liganddkoert die Al-O Bindungslangen des
inneren AkO4-Ringes mit einem Mittelwert von 1,800(2) A etwésider sind als die Al-O
Bindungsabstande der Seite, an die zwei Ligandemdkueren und einen Mittelwert von
1,792(2) A aufweisen. Die beobachteten Al-O Bindsaiistéande liegen im selben Bereich,
der fur Liganden beobachtet wurde, die allgemeinerilSauerstoffatome an die
Hydroxylgruppen der Alumopolysiloxaneinheit koondiren. Im Fall des Acetons als
koordinierendes Molekiil konnte ein mittlerer Al-OinBungsabstand von 1,792(2) A
beobachtet werden und bei Diethylether sowie 1,8aHddiol wurden gemittelte Absténde
von 1,796(3) A bzw. 1,798(3) erhaltéh
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1.6 Erhaltene Kristallstrukturdaten der Umsetzungv ~ on
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 * 4 Et,0O mit 1,4-Diacetoxybutan 4 _

Fur die Einkristallréntgenstrukturanalyse der Reakivon1 mit 1,4-Diacetoxybutan konnten

nach dem Einengen der Mutterldsung geeignete Westehalten und isoliert werden. Mittels
direkter Methoden wurde die Struktur bestimmt im diie Nichtwasserstoffatome gefunden
wurden und anisotrop verfeinert werden konnten. ZBerechnung der Lage der
Wasserstoffatome wurden entsprechende idealisigBeometrien verwendet. Nach
Bestimmung der Gitterkonstanten und anschlie3endgfeinerung der erhaltenen Daten
konnte die trikine Raumgruppe P-1 bestimmt werddie Struktur besitzt einen

Zuverlassigkeitsfaktor von 0,115, wobei der reldtohe Wert auf die maRige Kristallqualitat
der sehr kleinen Kristalle von Verbindudgurtckzufihren ist.

Die folgenden Tabellen enthalten die Werte der tlidaten, sowie ausgewahlte
Bindungsabstande und Winkel der Verbinddng

Tabelle 5:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen {@hSiO)[AIO(OH)]4 ¢ 2 CHCOO(CH,),00CCH 4

Summenformel
Molmasse [g/mol]
Messtemperatur [K]
Wellenlange [A]
Kristallsystem
Raumgruppe

Gitterkonstanten

Zellvolumen [

Anzahl der Formeleinheiten Z
Dichte (berechnet)j/cn]
Absorptionskoeffizient [mrd]
F(000)

Kristallabmessungen [mfhn
Messbereiclt [°]

hkl - Indexbereich

Gemessene Reflexe

Symmetrieunabhéngige Reflexe

Vollstéandigkeit des Datensatzes (bis 26.71°)

C126 H128 Al4 024 Si8
2358.92
122(2)
0.71073
triklin
P-1
a=14.9930(12) A
b = 15.8662(14) A
¢ =29.548(3) A
6185.6(9)
2
1.267
0.184
2480
0.62 x 0.30 x 0.04
1.41t026.71°

o= 82.662(4)°
B= 75.973(4)°
y = 65.157(4)°

-18<=h<=18, -19<=k<=19, -37<=83=

86574
24990 [R(int) = 0.0657
95.5 %
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Absorptionskorrektur

Max. und Min. Transmission
Strukturverfeinerungsmethode

Daten / Einschréankungen / Parameter
Gute des Fit auf#

Endgiltige R-Werte [I>2sigma(l)]
R-Werte (alle Daten)
Restelektronendichte (min./max.) [efA

None

0.9925 and 0.8934
Full-matrix least-sgean P
24990/01141

2.202

R1 =0.1145, wRD 2707
R1 =0.1820, wR2 = 0.3015

1.499 and -1.095

Tabelle 6: Ausgewéhlte Bindungslangen [A] und Winkel [°] flRHgSiO)[AIO(OH)] 4 *

2 CHCOO(CH),00CCH,

Al(1)-O(5) 1.702(4) Si(1)-0(5) 1.598(4)
Al(1)-O(16) 1.705(4) Si(1)-0(6) 1.626(5)
Al(1)-0(4) 1.787(4) Si(2)-0(7) 1.593(4)
Al(1)-0(1) 1.799(4) Si(2)-0(6) 1.632(5)
Al(2)-0(7) 1.697(4) Si(3)-0(8) 1.593(4)
Al(2)-0(8) 1.702(4) Si(3)-0(9) 1.630(4)
Al(2)-0(2) 1.797(4) Si(4)-0(10) 1.600(3)
Al(2)-0(1) 1.798(4) Si(4)-0(9) 1.637(3)
Al(3)-0(11) 1.689(3) Si(5)-0(11) 1.595(4)
Al(3)-0(10) 1.689(3) Si(5)-0(12) 1.635(4)
Al(3)-0(2) 1.785(4) Si(6)-0(13) 1.601(3)
Al(3)-0(3) 1.792(3) Si(6)-0(12) 1.639(4)
Al(4)-0(13) 1.698(3) Si(7)-0(14) 1.606(4)
Al(4)-0(14) 1.698(4) Si(7)-0(15) 1.635(3)
Al(4)-0(3) 1.789(3) Si(8)-0(16) 1.600(4)
Al(4)-0(4) 1.796(4) Si(8)-O(15) 1.627(4)
0(5)-Al(1)-O(16) 117.4(2) 0(7)-Al(2)-0(1) 110.2(2)
0(5)-Al(1)-0(4) 108.8(2) 0(8)-Al(2)-0(1) 103.6(2)
0(16)-Al(1)-0(4) 110.5(2) 0(2)-Al(2)-0(1) 108.0(2)
0(5)-Al(1)-0(1) 109.6(2) 0(11)-Al(3)-0(10) 116.9(2)
0(16)-Al(1)-O(1) 106.9(2) 0(11)-Al(3)-0(2) 107.2(2)
0(4)-Al(1)-0(1) 102.7(2) 0(10)-Al(3)-0(2) 110.6(2)
0(7)-Al(2)-0(8) 119.9(2) O(11)-Al(3)-0(3) 110.9(2)
0(7)-Al(2)-0(2) 104.1(2) 0(10)-Al(3)-0(3) 108.7(2)
0(8)-Al(2)-0(2) 110.7(2) 0(2)-Al(3)-0(3) 101.6(2)
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0(13)-Al(4)-0(14)
0(13)-Al(4)-O(3)
O(14)-Al(4)-O(3)
O(13)-Al(4)-O(4)
O(14)-Al(4)-O(4)
0(3)-Al(4)-O(4)
0(5)-Si(1)-0(6)
0(7)-Si(2)-0(6)
0(8)-Si(3)-0(9)
O(10)-Si(4)-0(9)
0(11)-Si(5)-0(12)
0(13)-Si(6)-0(12)
0(14)-Si(7)-0(15)
0(16)-Si(8)-O(15)
Al(2)-O(1)-Al(1)

118.5(2)
110.1(2)
105.1(2)
104.4(2)
112.0(2)
106.4(2)
114.1(2)
110.5(2)
111.3(2)
111.6(2)
110.6(2)
110.5(2)
110.1(2)
113.1(2)
132.9(2)

Al(3)-0(2)-Al(2)
Al(4)-0(3)-Al(3)
Al(1)-O(4)-Al(4)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(1)-0(6)-Si(2)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(3)-0(9)-Si(4)
Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(5)-0(12)-Si(6)
Si(6)-O(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(8)-0(15)-Si(7)
Si(8)-O(16)-Al(1)

132.1(2)
132.0(2)
133.1(2)
159.8(3)
144.7(2)
158.8(3)
158.2(2)
141.8(2)
162.6(3)
163.5(3)
137.1(2)
156.6(2)
160.8(2)
141.8(2)
154.0(2)
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1.7 Molekdulstruktur von
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 2 CH3;COO(CH,),O00CCH; 4

Bei der Reaktion der Startverbindubgnit 1,4-Diacetoxybutan in Toluol wird das in AR
abgebildete Produld gebildet, in dem die urspringliche Skelettstrukies Eduktd wieder
unverandert vorliegt. Zwei Molekile 1,4-Diacetoxydnu koordinieren  mittels
Wasserstoffbriickenbindungen an die Hydroxylgrupges Alumopolysiloxans. Dabei bilden
pro 1,4-Diacetoxybutanmolekl jeweils zwei Carbanyppen eine
Wasserstoffbriickenbindung mit dem Alumopolysiloxars, wodurch eine intramolekulare

Koordination der Liganden an den Polyzyklus entsteh

Die Phenylgruppen an den Siliziumatomen der sigdegéberliegenden Siloxanfligel richten
sich raumlich parallel zueinander aus. Somit werddie Liganden zwischen die
Phenylgruppen eingebettet und besitzen gentgerid éa an zwei Hydroxylgruppen des
Al4O4-Rings intramolekular zu koordinieren. Die gegenlibgende Seite der 4D;-Ebene

wird auf dieselbe Weise von einem 1,4-Diacetoxybonalekil koordiniert. Insgesamt
fungieren zwei Diacetoxybutanmolekile als zweizganiliganden, wodurch alle
koordinativen Zentren des Alumopolysiloxan abgégéttwerden und die gesamte
Molekulstruktur eine &Symmetrie aufweist, da die Ligandmolekile aufgruitder

Kettenlange nicht symmetrisch ans Alumopolysilokaordinieren (Abb. 22).

%ﬁ ’g}" Y

*

.l
'l
4

Abb. 22: Molekulstruktur von (P§8iO)[AIO(OH)]4 ¢ 2 CHCOO(CH),O00CCH; 4 (ohne
Wasserstoffatome)
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Die mittleren Bindungslangen der Wasserstoffbribkaiungen betragen fir die
Carbonylgruppen des 1,4-Diacetoxybutanmolekiils jew&,57(1) A (2,575(1) A fur
0O4~H~024 und 2,560(1) A fir O3H~017) und die zweiten Carbonylgruppen dieses
Liganden weisen im Mittel etwas langere Bindungtiimbe der Wasserstoffbriickenbindung
von 2,64(1) A auf (2,636(1) A fir 04021 und 2,649(1) A fir O1H020) (Abb. 23).
Die unterschiedlichen Bindungsabstande der Wasdtnsickenbindungen fir die zwei
Carbonylgruppen der  1,4-Diacetoxybutanmolekile ¢gdie deren Lage am
Alumopolysiloxan wider, in der eine Carbonylgruppes Liganden aufgrund der Kettenlange
von vier Kohlenwasserstoffatomen etwas weiter voen dHydroxylgruppen am
Alumopolysiloxan entfernt ist.

Diese erhaltenen Abstande der Wasserstoffbriickdnbgen von Verbindung sind mit
einem Mittelwert von 2,605(1) A ein wenig kirzers aflie Abstéande, die bereits mit
Essigsaureethylestermolekiillen als koordinierendehdiien beobachtet wurden und
Bindungslangen der Wasserstoffbriickenbindungencheis 2,62 A und 2,67 A aufwiesen.
Im Fall der Struktur mit vier Acetonmolektlen anr ddumopolysiloxaneinheit betragt der
Bindungsabstand fiir die Wasserstoffbriickenbindur@yé@7(6) A’>">% Des Weiteren ist
bei den Alkoholen 1,6-Hexandiol undtert-Butanol ein Bindungsabstand der
Wasserstoffbriickenbindungen von 2,622(2uifinden’.

022

018

Abb. 23: Molekulstruktur von (P§8iO)[AIO(OH)]4 ¢« 2 CHCOO(CH),O00CCH; 4, ohne
Phenylgruppen an den Siliziumatomen, sowie ohnes@fatoffatome
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Die Al-O Bindungsabstande des zentralegOMRings betragen im Mittel 1,793(4) A, wenn
1,4-Diacetoxybutanmolekiile an der Alumopolysiloxaheit koordinieren. Der Al-O

Abstand, der mit Essigsdureethylester als Ligarmiltan wurde liegt mit 1,796(2) A im
selben Bereich. Auch die Struktur mit vier Acetonekdlen am Alumopolysiloxan weist im
Mittel Al-O Bindungslangen von 1,792(2) A auf undt ider koordinierende Ligand
Diethylether oder 1,6-Hexandiol, so wird eine ABddungslange von 1,796(3) A bzw.
1,798(3) A beobachtet. Eine Al-O Bindungslange vbB05(2) A wird erhalten, wenn

tert-Butanol als Ligand fungieff%®

In Abb. 24 ist eine Polyederdarstellung von Verhbimgl4 abgebildet, in der sehr schon die
hohe Symmetrie des zentralen,@J-Kerns, als auch der Siloxanketten dieser Strektheit
zu sehen ist, die eine annaherndeS$mmetrie bilden. Auch die Phenylgruppen der
Siloxanflugel sind in diesem Produkt einheitlich gaardnet und eroffnen den
Ligandmolekiilen eine Art Kanal, wodurch diese geamiy Freiraum finden, um

intramolekular an der Alumopolysiloxaneinheit zwokdinieren.

~

Abb. 24: Polyederdarstellung von (BB10)[AIO(OH)] 4« 2 CHCOO(CH,),O0CCH; 4
(ohne Wasserstoffatome)
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Eine Variation der am Alumopolysiloxan koordiniedem Liganden fihrt zu
unterschiedlichen Produkten, in denen die Ligandmsr eine Wasserstoffbriickenbindung an
das Alumopolysiloxan binden. Pyrazin und Essigsgthsdester koordinieren mit jeweils drei
Molekilen  Uber  Wasserstoffbrickenbindungen am  Alpohgsiloxan, wahrend
1,4-Diacetoxybutan als mehrzahniger Ligand mit ziwaktionellen Gruppen intramolekulare
Wasserstoffbriickenbindungen mit dem Alumopolysitoxaingeht und somit alle vier
koordinativen Zentren absattigt. Die bisher disktén Kristallstrukturen vor2, 3 und 4
stellen alle Molekul-Cluster dar, die untereinanileine weiteren Wechselwirkungen auf3er

den Van der Waals Kraften aufweisen.
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2 Eindimensionale, kettenartige, lineare Strukturen des
Alumopolysiloxans (Ph ,SiO)g[AIO(OH)] 4

Neben den bisher diskutierten Strukturen von,SRD)[AIO(OH)]4 mit den Liganden
Pyrazin, Essigsaureethylester oder 1,4-Diacetoayhudie als molekulare Struktureinheiten
vorliegen, ist es auch mdoglich, dieses Alumopotysah zielgerichtet in der Art zu
verknlUpfen, dass eindimensionale Strédnge ausgéhiketelen.

Mochte man eindimensionale, lineare Strukturen aeitn Alumopolysiloxan darstellen, so
kénnen die zweizédhnigen Liganden 1,6-Hexandiol @dér-Bipyridin eingesetzt werden. Im
Falle des 1,6-Hexandiol wird die Verbindung £8IiO)[AIO(OH)]4¢ 2 HO(CH)sOH 5
isoliert, bei der sowohl eine intramolekulare alglaeine intermolekulare Koordination der
Liganden Uber Wasserstoffbrickenbindungen an dignépolysiloxaneinheit zu beobachten
ist. Es bildet sich in diesem Fall eine Kette nmmégider verbundener
Alumopolysiloxaneinheiten aus, die parallel zuy@¢-Ebene verlauft. Im gebildeten Produkt
5 koordiniert ein 1,6-Hexandiolmolekul Gber Wassefsriickenbindungen intramolekular an
zwei Hydroxylgruppen eines Alumopolysiloxans unadh eveiteres 1,6-Hexandiolmolekdl
verbindet intermolekular zwei Alumopolysiloxaneiitee miteinandef? ">

Eine weitere linear aufgebaute Verbindung kann leshaverden, indem 4,4 -Bipyridin als
Ligand eingesetzt wird. Im Gegensatz zur erhaltedgeaktur mit 1,6-Hexandiol als Ligand,
wird nun die Verbindung (RBIOX[AIO(OH)]s ¢ 2 p-(GH4N), 6 erhalten, in der die
Alumopolysiloxaneinheiten durch eine weitere Venifuingsart miteinander verbunden
werden (Abb. 25).
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Abb. 25: Bildung linearer Strukturen des Alumopolysiloxam{8iO)[AIO(OH)] 4 mit den
Liganden 1,6-Hexandiol und 4,4 -Bipyridin
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2.1 Synthese und Charakterisierung von
(Ph2SiO)g[AIO(OH)] 4+ 2 p-(CsH4N)2 6

Die Darstellung von (PISIO)[AIO(OH)]4 « 2 p-(GH4N), 6 erfolgt in Diethylether als
Reaktionsmedium. Zunachst wird 4,4"-Bipyridin in ebiylether gelést und bei
Raumtemperatur zu einer Suspension der Ausgangsuaryg 1 in Diethylether getropft.
Danach wird die Reaktionsmischung fur 20 StundenRaimtemperatur gerihrt und der
Niederschlag abfiltriert. Eine anschlieRende Undliisation aus Tetrahydrofuran liefert das

Produkt6 mit einer Ausbeute von 90 % (Gleichung 9).

(Ph,SIO)[AIO(OH)] 4, * 4 ELO + 4 N N ———— (Ph,SIO)[AIO(OH)], *2 N N
TN/ N\ /0 amo N /Ny

- 2 p-(GHaN),
6

Gleichung 9: Darstellung von (Pi5iO)[AIO(OH)]4 2 p-(GH4N). 6

Die in Tetrahydrofuran geléste Verbindun§ zeigt im °C-NMR-Spektrum die
charakteristischen Signale der Phenylgruppen desnépolysiloxans bei den chemischen
Verschiebungen von 127,4 ppm, 127,5 ppm, 129,1 d@#,8 ppm, 134,9 ppm, 138,9 ppm,
139,4 ppm. Weiterhin zeigt dieses Spektrum dreitavei Signale bei den chemischen
Verschiebungen von 121,6 ppm, 1459 ppm und 14@6), pdie dem 4,4 -Bipyridin
zugeordnet werden kdnnen. Wenn der Ligand in Tethatiuran gel6st vorliegt, so werden
im '*C-NMR-Spektrum Signale bei den chemischen Versciigbn von 121,6 ppm,
145,9 ppm und 151,1 ppm beobachtet. Koordiniertlaggand an das Alumopolysiloxan, so
ergibt sich fur das am Stickstoffatom befindlichd@m eine Hochfeldverschiebung von ca.
1,3 ppm. Das aufgenommeriéSi-NMR-Spektrum zeigt ein Signal bei der chemischen
Verschiebung von -45,8 ppm, weshalb eine hohe Syrmenger Verbindund zu erwarten

ist.

Mittels diffuser Reflexion aufgenommene IR-Spektagr mit KBr verriebenen Feststoffe
von der Ausgangsverbinduny des Produkt$ mit 1,6-Hexandiol als Liganden und der
erhaltenen Verbindun@ mit koordinierenden 4,4 -Bipyridinmolekilen, sind Abb. 26
wiedergegeben. Im Bereich der Wellenzahlen zwis@®&30 cm' und 3700 crit kann man
sowohl fur die Ausgangsverbindudgals auch fir die Umsetzung vdnmit 1,6-Hexandiol
OH-Schwingungsbanden beobachten, wobei die OH-$gumigen der Verbindun§g ein
wenig zu kiirzeren Wellenzahlen verschoben werdfenist 4,4 -Bipyridin als Ligand
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eingesetzt worden, sind im erhaltenen Produkeine OH-Schwingungen mehr im Bereich
von 3500 crit bis 3700 crit zu beobachten. Auch eine NH-Valenzschwingung fehlt
Bereich von 3200 cth bis 3700 crit. Wahrscheinlich liegt das Proton der gebildeten
Wasserstoffbriickenbindung naher am Stickstoffat@®n ( H-N*), wodurch eine NH
Schwingungsbande entsteht und die zu erwartend8chwingungsbande zu niedrigeren
Wellenldngen verschoben wird. Diese Schwingungséandiegen nun unter den
CH-Valenzschwingungen und kénnen daher nicht eitmgldoestimmt werden. Aul3erdem
zeigen die aufgenommenen IR-Spektren, dass dieiSghagsbanden bei 2978 ¢idie von
Diethylethermolekiilen der Ausgangsverbindudg stammen, in den IR-Spektren der
Verbindungerb und6 nicht mehr zu beobachten sind. Alle Diethylethdekile sind in den
erhaltenen Verbindungé&nhund6 durch Ligandmolekile substituiert, wie sich eiffaws den

IR- und NMR-Spektren ablesen lasst.

—— 4,4’ -Bibyridin
—— 1,6 Hexandiol
Alumopolysiloxan 1

0,8 1

Absorption

T T T T
4000 3000 2000

Wellenzahl [cm™]

Abb. 26: IR-Spektren der Umsetzungen des Alumopolysilokamt 1,6-Hexandiob bzw.
4,4"-Bipyridin 6
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2.2 Erhaltene Kristallstrukturdaten der Umsetzungv ~ on
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 * 4 Et,O mit 4,4"-Bipyridin 6 _

Fur die Rontgenstrukturuntersuchung geeignete d&lest der Reaktion von

(PhSIO[AIO(OH)]4 » 4 EtO mit vier Aquivalenten 4,4 -Bipyridin konnten darc

Umkristallisation aus Tetrahydrofuran erhalten veerdEin Kristall wurde entnommen und
einer Rontgenkristallstrukturanalyse unterworferacN Bestimmung und Verfeinerung der
Gitterkonstanten ergab sich die monokline RaumgeupP2/n. Es konnten alle

Nichtwasserstoffatome gefunden werden, die danrso&op verfeinert wurden. Zur

Berechnung der Lagen der Wasserstoffatome wurden editsprechenden idealisierten
Geometrien verwendet. Der Zuverlassigkeitsfaktogient einen Wert von R= 0,148, da nur

sehr kleine Kristalle erhalten wurden, die fur elRéntgenstrukturuntersuchung geeignet
waren. Die nachfolgenden Tabellen Ilisten die Klidéden, sowie ausgewahlte
Bindungsabstande und Winkel der Verbind@rayf.

Tabelle 7:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fur {8i0)[AIO(OH)], « 2 p-(GH4N),O ¢ 2 OGHg

(62 THF)

Summenformel C124 H116 Al4 N4 O18 Si8

Molmasse [g/mol] 2282.85

Messtemperatur [K] 152(2)

Wellenlange [A] 0.71073

Kristallsystem monoklin

Raumgruppe P2(1)/n

Gitterkonstanten a=19.7834(10) A a=90°
b = 28.4484(17) A B=101.813(2)°
¢ = 23.5490(9) A y=90°

Zellvolumen [ 12972.8(11)

Anzahl der Formeleinheiten Z 4

Dichte (berechnet) [g/cth 1.169

Absorptionskoeffizient [mrd] 0.171

F(000) 4784

Kristallabmessungen [mfhn 0.58 x 0.14 x 0.06

Messbereiclt [°] 1.14 to 26.38

hkl - Indexbereich

Gemessene Reflexe

-24<=h<=24, -29<=k<=35, -27<=R&=
74782

Symmetrieunabhéngige Reflexe 26337 [R(int) = 0.]1213
Vollstéandigkeit des Datensatzes (bis 26.38°) 99.2 %
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Absorptionskorrektur Multiscan

Max. und Min. Transmission 0.9901 and 0.9073
Strukturverfeinerungsmethode Full-matrix least-sgean P
Daten / Einschrankungen / Parameter 26337 /09129

Gute des Fit auf# 1.885

Endgiltige R-Werte [I>2sigma(l)] R1 =0.1479, wRD3302
R-Werte (alle Daten) R1 =0.2942, wR2 = 0.3562
Restelektronendichte (min./max.) [efA 1.199 and -0.610

Tabelle 8: Ausgewéhlite Bindungslangen [A] und Winkel [°] firHgSiO)[AIO(OH)] 4 * 2 p-(GH4N),

Al(1)-O(5) 1.711(6) Si(1)-0(5) 1.599(6)
Al(1)-O(16) 1.723(6) Si(1)-0(6) 1.622(7)
Al(1)-0(1) 1.782(6) Si(2)-0(7) 1.617(6)
Al(1)-0(4) 1.791(6) Si(2)-0(6) 1.640(7)
Al(2)-0(7) 1.705(6) Si(3)-0(8) 1.597(6)
Al(2)-0(8) 1.704(6) Si(3)-0(9) 1.649(6)
Al(2)-0(2) 1.778(5) Si(4)-0(10) 1.601(6)
Al(2)-0(1) 1.790(6) Si(4)-0(9) 1.630(6)
Al(3)-0(10) 1.693(6) Si(5)-0(11) 1.576(6)
Al(3)-0(11) 1.726(6) Si(5)-0(12) 1.618(8)
Al(3)-0(3) 1.784(6) Si(6)-0(13) 1.606(6)
Al(3)-0(2) 1.791(6) Si(6)-0(12) 1.631(8)
Al(4)-0(13) 1.717(6) Si(7)-0(14) 1.598(6)
Al(4)-0(14) 1.722(6) Si(7)-0(15) 1.616(8)
Al(4)-0(3) 1.778(6) Si(8)-0(16) 1.592(6)
Al(4)-0(4) 1.785(6) Si(8)-0(15) 1.634(8)
0(5)-Al(1)-O(16) 116.1(3) 0(2)-Al(2)-0(1) 102.7(3)
0(5)-Al(1)-0(1) 109.6(3) 0(10)-Al(3)-0(11) 119.5(3)
0(16)-Al(1)-O(1) 106.9(3) 0(10)-Al(3)-0(3) 106.6(3)
0(5)-Al(1)-0(4) 107.2(3) 0(11)-Al(3)-0(3) 109.5(3)
0(16)-Al(1)-0(4) 109.4(3) 0(10)-Al(3)-0(2) 109.0(3)
O(1)-Al(1)-O(4) 107.4(3) O(11)-Al(3)-0(2) 104.6(3)
0(7)-Al(2)-0(8) 116.3(3) 0(3)-Al(3)-0(2) 107.2(3)
0(7)-Al(2)-0(2) 107.4(3) 0(13)-Al(4)-0(14) 114.4(3)
0(8)-Al(2)-0(2) 109.2(3) 0(13)-Al(4)-0(3) 109.4(3)
0(7)-Al(2)-0(1) 111.8(3) 0(14)-Al(4)-0(3) 107.7(3)
0(8)-Al(2)-0(1) 108.5(3) 0(13)-Al(4)-0(4) 111.6(3)
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O(14)-Al(4)-O(4)
0(3)-Al(4)-0(4)
O(5)-Si(1)-0(6)
O(7)-Si(2)-0(6)
0(8)-Si(3)-0(9)
O(10)-Si(4)-0(9)
0(11)-Si(5)-0(12)
0(13)-Si(6)-0(12)
O(14)-Si(7)-O(15)
O(16)-Si(8)-O(15)
Al(1)-O(1)-Al(2)
Al(2)-0(2)-Al(3)
Al(4)-0(3)-Al(3)

108.9(3)
104.4(3)
111.7(3)
112.2(3)
112.0(3)
110.5(3)
110.5(4)
113.1(4)
111.0(4)
110.5(3)
128.8(3)
127.1(3)
130.0(3)

Al(4)-O(4)-Al(1)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(1)-0(6)-Si(2)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(4)-0(9)-Si(3)
Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(5)-0(12)-Si(6)
Si(6)-O(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(7)-0(15)-Si(8)
Si(8)-0(16)-Al(1)

129.3(3)
143.6(4)
144.0(4)
148.4(4)
170.0(4)
140.2(4)
151.3(4)
151.2(4)
146.0(4)
148.6(4)
139.9(4)
148.6(5)
151.4(4)
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2.3 Molekulstruktur von (Ph ,SiO)g[AIO(OH)] 4 * 2 p-(CsH4N), 6

Die Umsetzung von (BBIO)[AIO(OH)]4 « 4 ELO mit 4,4 -Bipyridin fuhrt unter vollstandiger
Substitution aller Diethylethermolekile vod zur Verbindung (PiSIO)[AIO(OH)],°

2 p-(GH4N)2 6. An alle vier Hydroxylgruppen des inneren,@}-Kerns vom Alumopolysiloxan
koordinieren  Uber  Wasserstofforiickenbindungen  Bj#idinliganden  mit  ihren
Stickstoffatomen. Da diese Liganden Uber weitergtionelle Gruppen verfigen, kénnen sie
Uber diese mit einer weiteren  Alumopolysiloxaneihhe eine  zusétzliche
Wasserstoffbrickenbindung ausbilden, wobei jedds-Bipyridinmolekdl als intermolekulare
Bricke fungiert. Jede Seite bezliglich der innere®®@AEbene bildet mit jeweils zwei Liganden
4,4 -Bipyridin Wasserstoffbriickenbindungen aus, waotl die Molekulstruktur eine annahernde
C,-Symmetrie erhéalt, in der alle Koordinationszento®s Alumopolysiloxans besetzt werden
(Abb. 27). Im Kristall befinden sich noch jeweilsvei weitere Tetrahydrofuranmolekile pro

Formeleinheit, die das van-der-Waals-Gitter audfiill

Abb. 27: Molekulstruktur von (PsSiO)[AIO(OH)] 4 ¢ 2 p-(GH4N)2 6, wegen einer besseren
Ubersicht ohne Wasserstoffatome der Kohlenstoffatom
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Die 4,4 -Bipyridinmolekile auf einer Seite der,8}-Ringebene richten sich annahernd parallel
zueinander aus und werden von den PhenylgruppeS8ildsanketten umschlossen. In analoger
Weise wird die gegeniberliegende Seite von denndga besetzt und die zentraleny@4
Ebenen der néchsten Alumopolysiloxaneinheiten sindinander leicht verdreht. Insgesamt
ergibt sich somit eine eindimensionale, kettenart®ruktur von Alumopolysiloxaneinheiten
welche eine 2Schraubenachse aufweist und die durch Wassemsiokbnbindungen mit den
4,4"-Bipyridineinheiten gebildet wird (Abb. 28).

Abb. 28: Ausschnitt der linearen Struktur von gBIO)[AIO(OH)] 4 ¢ 2 p-(GH4N). 6 (ohne
H-Atome der Kohlenstoffatome)

Im Vergleich voné mit der gebildeten Struktd; bei der 1,6-Hexandiol als Ligand fungiert und
eine eindimensionale lineare Struktur erhalten wund der die Alumopolysiloxane mit jeweils
einem Liganden miteinander verknuUpft wurden, weig Verbindung6 eine senkrecht zur
Al ,04-Ebene gebildete, kettenartige Struktur auf. DurchBildung von
Wasserstoffbrickenbindungen der Hydroxylgruppen dakimopolysiloxans mit den
4,4 -Bipyridinmolekilen bilden jeweils zwei Ligandhekile eine doppelte Verknipfung von
zwei Alumopolysiloxanen. Die ADs,-Ringebenen der Alumopolysiloxaneinheiten liegen in
diesen Strukturen um 90° zueinander versetzt var hilden eine maschenartige Struktur aus
(Abb. 28).

Die Vernetzung der AOs,-Einheiten durch Wasserstoffbrickenbindungen mitn de

4,4"-Bipyridinliganden fihrt zu einem inneren Sgaaus AlO4-Ringen, der nach aufl3en durch
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Phenylgruppen der Siloxanketten abgeschirmt windAbb. 29 ist ein Strukturausschnitt der
Verbindung6 in Form eines Kalottenmodells abgebildet und esakr gut zu erkennen, wie sich
die Phenylgruppen um den zentralen Strang aug.,A&inheiten anordnen. Selbst die

4,4"-Bipyridinmolekile werden durch die Phenylgrapmach au3en abgeschirmt.

Abb. 29: Strukturausschnitt der linearen Verbind@als Kalottenmodell. Sicht entlang der
linearen Struktur (oben) und seitliche Ansicht gebildeten Kettenstruktur (unten).

Die Bindungsabstéande der Wasserstoffbriickenbindungetragen bei einem Liganden
2,624(1) A fir N1-O1 und 2,648(1) A fiir N204, die Bindungsabstande des zweiten Liganden
sind auf beiden Seiten ein wenig kirzer und betr&ye12(1) A fiir N4 03 und 2,601(1) A fiir
N3-02 (Abb. 30). Insgesamt sind alle Bindungslangen\Wasserstoffbrickenbindungen mit
einem Mittelwert von 2,621(1) A langer, als diesei Pyridin als Ligand mit 2,548(3) A
beobachtet wurdeff. Bei Pyrazin als koordinierendem Molekill liegemyelgen mit 2,666(1) A,
2,614(1) A und 2,610(1) A (Mittelwert 2,63(3) A ) etwas langere Bindungsabstande alddre

Koordination von 4,4"-Bipyridin vor.
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Abb. 30: Ausschnitt der linearen Struktur von ¢BIO)[AIO(OH)]4 ¢ 2 p-(GH4N)2 6, zur
besseren Ubersicht wurden die Phenylgruppen dexaifliigel und die H-Atome am
Kohlenstoff entfernt

Die Al-O Bindungsabstande des innerea@y - Kerns betragen im Mittel 1,785(6) A. Sie liegen
damit etwas tiber den Al-O Bindungsléangen von Pyridit 1,768(2) A und minimal unterhalb
der Al-O Bindungslangen von Pyrazin, die mit 1,787(A bei Koordination mit der
Alumopolysiloxaneinheit beobachtet wurd@f°5

Dieser Verlauf der Al-O Bindungslangen spiegelt Basenstarke der aufgeflihrten Basen wider.
Pyridin mit einem pKa-Wert von 5,28%°8 stellt die starkste dieser Basen dar und weist wie
erwartet die kirzesten Al-O Bindungslangen aufolggfvon 4,4"-Bipyridin mit einem pKa-
Wert von 4,8%'% und Pyrazin bildet mit einem pKa-Wert von %% die langsten Al-O
Bindungslangen mit dem Alumopolysiloxan.

Die relativ geringe Abweichung zwischen den Ligandet -Bipyridin und Pyrazin im Hinblick
auf die AI-O Bindungslangen und den Abstédnden deas$#rstoffbriickenbindungen ist
vermutlich auf sterische Faktoren zurickzufiihrgmaBin koordiniert mit einem Stickstoffatom
am Alumopolysiloxan und wird von den am Siliziuntatobefindlichen Phenylgruppen
umschlossen, wohingegen 4,4 -Bipyridin zwei Alumigpitoxane miteinander verbindet und
die Phenylgruppen sich Kelchférmig nach auf3en eligm. Daher kann der Ligand
4,4 -Bipyridin im Gegensatz zum Pyrazin nicht nakengg an den AOs,-Kern des

Alumopolysiloxans herankommen.

Im Vergleich mit den mittleren Al-O Bindungsabsténd die bei der Koordination von
Alkyldiaminen ans Alumopolysiloxan beobachtet wurdend mittlere Werte von 1,77(3) A fiir

zwei intramolekular verbriickende 1,3-Diaminopropatekiile, bzw. 1,78(2) A fur zwei
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1,5-Diaminopentanliganden aufweisen, liegen die dBngslangen des 4,4 -Bipyridins mit
1,785(6) A im oberen Bereich dieser Bindungslandéan muss jedoch beriicksichtigen, dass
bei den Alkyldiaminen die beiden Brickenbildenderganden unterschiedlich stark am
Alumopolysiloxan koordinieren. Ein intramolekulaelgindener Ligand weist im Mittel Al-O
Bindungslangen um 1,75(1) A auf und der zweite hibhesitzt mittlere Al-O Bindungslangen
um 1,80(1) A,

Zudem wurde bei weiteren Verbindungen mit Alkyldiaen am Alumopolysiloxan beobachtet,
dass bei intramolekular und intermolekular koorelienden Liganden die Al-O Bindungslangen
eines intermolekular verkntpfenden Liganden steta® lAngere Bindungsabstande zeigen, als
die intramolekular koordinierenden Molekule. BeB-Diaminopropan und 1,4-Diaminobutan
ergeben sich Al-O Bindungsabstande um die nichamolekular verbriickenden Liganden von
1,77(1) A bis 1,81(1) A und die Al-O Abstéande ure ditramolekular koordinierenden Liganden
betragen 1,72(1) A bis 1,75(1) &% Auch hier liegt der Abstand von der erhaltenen
Verbindung6 mit 1,785(6) A im oberen Bereich der Bindungslangdie bereits fur die nicht
intramolekular verbrickenden Alkyldiamine beobathtwurde. Bei Koordination von
1,7-Diaminoheptan und 1,12-Diaminododekan, die é&eimtramolekular verbriickenden
Liganden enthalten, wurden mittlere Al-O Bindunggtdhde im Bereich von 1,76(1) &%
beobachtet, die ein wenig kirzer sind als die desddkts 6. Die etwas langeren Al-O
Bindungsabstande des Produgtem Vergleich zu den Alkyldiaminen als Ligandentse im
Einklang mit der geringeren Basenstérke des 4,g{#lins mit einem pKa-Wert von 48 im

Vergleich zu den aliphatischen Aminen, deren typésgKa-Werte um 10 liegeft-*%

Die Winkel zwischen der ADs-Ebene und den Disiloxanketten sind stark aufgeweind
betragen 148,5° fur den Winkel der besten Ebenerschen dem AJO,-Ring und dem
Siloxyfligel O-PhSi1-O-Si2Pk-O, 147,4° fur O-P5i5-O-Si6PkRO, sowie 147,2° flr
O-PhSi7-0O-Si8PR-O. Den kleinsten Winkel von 141,0° erhadlt man ohen der A{O4-
Ringebene und dem Siloxyfligel mit den Si3 und &Sidmen. Die stark aufgeweiteten Winkel

ermdglichen die Koordination von zwei Liganden 44pyridin an jeder Seite dieser Ebene.
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Abb. 31 zeigt die Anordnung der Alumopolysiloxar®iten im Kristall in Richtung der
2:-Schraubenachse. Es ist zu erkennen, dass die phlgsidoxaneinheiten der Verbinduiggn
Achsrichtung eine Translationssymmetrie aufweisend udass sich die identischen
Alumopolysiloxanketten parallel zueinander ausechtso dass die HohlrAume zwischen den

Kettenstrangen durch weitere Tetrahydrofuranmokekigsetzt werden kdnnen.

Abb. 31: Sicht entlang der linearen Schraubenachsen vaiS{@R[AIO(OH)]4¢ 2 p-(GHaN):
6 (ohne Phenylgruppen der Si-Atome)
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3  Zweidimensionale Schichtstrukturen des Alumopolys iloxans
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4

Es konnte bisher gezeigt werden, dass das Alumsimkan6 mit dem Liganden 4,4"-Bipyridin
mittels Wasserstoffbrickenbindungen lineare Stmgktubildet. Wird nun eine Azogruppe in
4,4”-Bipyridin insertiert, erhalt man 4,4"-Azobipgin. Mit diesem und dem isomeren Liganden
3,3 -Azobipyridin kdénnen schlieRlich die Verbindemg7 und 8 dargestellt werden, die eine
zweidimensionale Schichtstruktur aufweisen, wobé& @lumopolysiloxane wieder durch
Wasserstoffbrickenbindungen mit den eingesetztganden miteinander verknipft werden.
Ausschnitte der erhaltenen Schichtstrukturen miin deiganden 4,4"Azobipyridin  und
3,3"-Azobipyridin, die das Alumopolysiloxan auf zZweerschiedene Arten miteinander
verkniipfen, sind in Abb. 32 dargestellt. Der bessdibersicht wegen sind lediglich die;@% —
Kerne der Alumopolysiloxane und die 4,4 -Azobipymidolekile beziehungsweise
3,3 -Azobipyridinmolekile abgebildet.

sssss

o o Tnz
D/ o ; o * 4ELO

Abb. 32: Schematische Ansicht der Bildung von Schichtstmédiwdes Alumopolysiloxans
(PhSiO)[AIO(OH)]4 mit den Liganden 4,4"-Azobipyridin (linke Abbildghund
3,3 -Azobipyridin (rechte Abbildung)
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3.1 Synthese und Charakterisierung von
(thSlO)g[AIO(OH)] 4°® 1,5 p'(C5H4N)2N2 * C4H80 z und
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 * 2 m-(CsH4N)2N, 8

Die Darstellung von (PSIO)AIO(OH)]4 » 1,5 p-(GH4N)2N2 o CsHgO 7 sowie von
(PhSIO)[AIO(OH)]4 ¢ 2 m-(GH4N)2N, 8

erfolgt durch Zugabe von 4,4"-Azobipyridin
beziehungsweise von 3,3-Azobipyridin zur Ausgaegsindung 1 in Toluol als
Reaktionsmedium. Um sicherzustellen, dass alle @idrZentren des Alumopolysiloxans eine
koordinative Bindung mit den Azobipyridinmolekilemmgehen kénnen, erfolgen die Reaktionen
jeweils in vierfachem molarem Uberschuss an Ligandeobei sich ein orange-roter
Niederschlag bei Produki, beziehungsweise ein orangefarbener FeststoffVeddindung8
bildet, der abfiltriert und am Hochvakuum getroekwird (Abb. 33).

@“ (Ph,SIO)AIO(OH)] 4 * 1,5 //\:\}'IN@N
NN N N

I\N
N =

(Ph,SIO)[AIO(OH)] 4 * 4 Et,O Toluol
- Et,0

UN Nl/j (Ph,SIO}[AIO(OH)], * 2 @,{,’N@

Abb. 33: Darstellung von (PISIO)[AIO(OH)] 4 1,5 p-(GH4N)2N, » C4HgO 7 und
(PhSIO)[AIO(OH)] 4 * 2 m-(GH4N)2N2 8

In den Adduktery und8 ist die Anzahl der Stickstoffbasen kleiner alsvieobei das Produki
1,5 Basenmolekile pro (EBiO)[AIO(OH)], aufweist im Gegensatz zu den zwei
Basenmolekllen der Verbindui®y Fur die NMR-spektroskopischen Untersuchungen wed
gebildete Niederschlag von (FEIO)AIO(OH)]4 » 1,5 p-(GH4N):N2 ¢ CHgO 7 in
Tetrahydrofuran geldst. Das erhaltertel-NMR-Spektrum weist ein Multiplett bei den
chemischen Verschiebungen von 6,94 ppm bis 7,21 yyhi7,45 ppm bis 7,48 ppm auf, welche
den Phenylgruppen der Alumopolysiloxaneinheit zudoen sind. Des Weiteren ist ein Dublett

bei der chemischen Verschiebung von 8,55 ppm B3 §pm zu beobachten, welches den
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Protonen der Liganden 4,4"-Azobipyridin zugeordwetden kdnnen. Das zweite Dublett des
Liganden liegt unter den Signalen der Multipletes dPhenylgruppen und kann daher nicht
eindeutig zugeordnet werden. DI&C-NMR-spektroskopischen Untersuchungen zeigen drei
Signale bei 116,4 ppm, 151,5 ppm und 157,1 ppmeitideutig den 4,4"-Azobipyridinliganden
zuzuordnen sind. Weiterhin zeigt dieses Spektruarattieristische Signale bei den chemischen
Verschiebungen von 127,5 ppm, 129,2 ppm, 134,8 pp&4,9 ppm, 138,6 ppm und 139,2 ppm.
Diese Signale stammen von den Phenylgruppen amdgalysiloxan.Das?°Si-NMR-Spektrum
zeigt ein Signal bei der chemischen Verschiebungn vo45,9 ppm. Nachfolgende
Rontgenstrukturuntersuchungen haben gezeigt, ddgsuad der geringeren Beweglichkeit der
Liganden im gebildeten Kristall, eine geringere $yetrie der Verbindundg im Feststoff
vorliegt.

Fur die NMR-spektroskopischen Untersuchungen vosSi®)s[AIO(OH)] 4 * 2 m-(GH4N)2N2 8
wurde der erhaltene Feststoff in Tetrahydrofurafbsie Das **C-NMR-Spektrum zeigt im
aromatischen Bereich bei den chemischen Verschggyurvon 126 ppm bis 140 ppm die
charakteristischen acht Signale der PhenylgruppemSidoxanketten auf. Weiterhin tauchen
Signale bei den chemischen Verschiebungen von 1ggh6 148,2 ppm und 152,3 ppm auf,
welche dem 3,3"-Azobipyridin zuzuordnen sind. 1HtNMR-Spektrum befinden sich bei den
chemischen Verschiebungen von 6,8 ppm bis 7,5 pprvdltipletts der Phenylgruppen an der
Alumopolysiloxaneinheit. Des Weiteren sind Dubldits den chemischen Verschiebungen von
7,94 ppm und 7,98 ppm, sowie bei 8,49 ppm und $pth zu beobachten, die von den
3,3"-Azobipyridinmolekilen stammeias erwartete Singulett des Liganden liegt unter de
Signalen der Multipletts, die von den Phenylgrupgerrihren und sind deswegen nicht
eindeutig zuzuordnen. Im erhalten&i-NMR-Spektrum wird ein Signal bei der chemischen
Verschiebung von -454 ppm beobachtet. Es ist dawmrszugehen, dass dieses
Koordinationspolymer in Losung wegen erhdhter Riakibnen der Liganden nicht der Struktur
des erhaltenen Kristalls entspricht. Ein aufgenomesé’Si-CP/MAS-Spektrum vom Feststoff
der Verbindund zeigt hingegen ein breites Signal im Bereich v8rmp#m bis 47 ppm in dem
weitere Signale zu vermuten sind, die aufgrundSignalbreite jedoch nicht eindeutig bestimmt

werden kdnnen.
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Im IR-Spektrum der Umsetzung des 4,4 -Azobipyridmaw. 3,3"-Azobipyridin mit der
Startverbindund. (Abb. 34), welches in diffuser Reflexion mit KBufgenommen wurde, ist zu
erkennen, dass die OH-Schwingungen der Ausgangederigl in den erhaltenen Produkt@n
und 8 nun nicht mehr vorhanden sind. Bei der VerbinduBghaben zudem die
CH-Schwingungsbanden bei 2926 tand 2855 crit deutlich zugenommen und im Bereich von
koordinierenden OH- beziehungsweise NH-Schwinguaggen sind bei 3303 ¢hsowie bei
3525 cni weitere Schwingungsbanden aufgetaucht. Diese ®igungsbanden deuten darauf
hin, dass sich womdglich das Wasserstoffatom zwisatem Stickstoffatom der Pyridineinheit
und dem Sauerstoffatom des®4-Kerns befindet.

Da im Bereich der Wellenzahlen um ca. 3600*émden erhaltenen IR-Spektren der Produkte
und 8 keine OH-Schwingungsbanden mehr zu beobachtenlsgdn vermutlich ebenso wie bei
der Verbindund mit 4,4"-Bipyridin als Liganden am Alumopolysilaxaauch in diesem Fall die
Protonen der Wasserstoffbriickenbindung eher anSiekstoffatomen, wodurch diese einen
Ammonium-Charakter aufweisen und eine Verschieliergzu erwarteten Schwingungsbanden

zu kleineren Wellenzahlen stattfindet.

Alumopolysiloxan 1

1,0 - —— 4,4’-Azobipyridin
//2855 —— 3,3"-Azobipyridin

Absorption

" T T T T 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500

Wellenzahl [cm™]

Abb. 34: aufgenommene IR-Spektren vbn/ und8

Eine besondere Eigenschaft der Verbindungen wieb&apol, sowie verschiedenen Derivaten
des Azobenzols ist die Mdglichkeit von photochemnést Reaktionen. Die photochemische
Isomerisierung von Azobenzol ist schon lange bekand wurde bereits seit Mitte des 20°ten

Jahrhunderts untersucHt*'®® Es konnte gezeigt werden, dass eine Steuerungisletrans
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Isomerie durch Bestrahlung bei Wellenlangen im UNFVBereich mdoglich ist. Das
thermodynamisch ginstigere trans-Isomer des Azalieriann durch Bestrahlung bei einer
Wellenlange von circa 360 nm in das cis-lsomer waagelelt werden, welches wiederum durch
Bestrahlung bei einer Wellenlange von etwa 450 wier anittels thermischer Anregung in das
trans-Isomer dberfihrt werden kann (Abb. 35). Diass-trans-Isomerisierungen gehen
reversibel mit gleichzeitiger Intensitatsabnahme Aésorptionbande des trans-lsomers im
Bereich der Wellenlangen von 300 nm - 350 nm, saleie Zunahme der Absorptionsintensitat
im Bereich von 400 nm - 500 nm einH&%

N—N
A =360 nm
N —
\\} —~
N A =450 nm
trans cis

Abb. 35: Photochemisch induzierte cis-, trans — Isomersigivon Azobenzol

Azobenzol zeigt im UV/VIS — Spektrum Absorptionem Bereich von 300 nm - 350 nm die von
einem et Ubergang herriihren, sowie eine Bande dest mJbergangs im Bereich der
Wellenlange von 400 nm - 500 nm. Das trans-Isoneggtam Vergleich zum cis-Isomer eine
intensivere Absorptionsbande im UV-Bereich, wohgeedas cis-Isomer eine etwas intensivere
Bande im visuellen Bereich aufweist, dessen Absamptmaximum zudem im Vergleich zum
trans-lsomeren um einige nm zu kirzeren Wellenlangerschoben ist®*% Ahnliche
Eigenschaften beobachtet man bei cis-trans-IsomarerAzobipyridinmolekilen, die in dieser

Arbeit verwendet werdet?®.

Abb. 36 zeigt aufgenommene UV/VIS Spektren mit daganden 4,4"-Azobipyridin und der
Verbindung?, die jeweils in Tetrahydrofuran gelést wurden. Ddslekil 4,4 -Azobipyridin
besitzt ein Maximum bei einer Wellenlange von 4%d. itine anschlieRende Bestrahlung der
Probe bei einer Wellenlange von 366 nm ruft einesst@ebung des Signals zu niedrigeren
Wellenlangen mit einem gleichzeitigen Anstieg ddsséyptionsmaximums hervor und erreicht
die minimale Wellenldange von 433 nm nach drei S&snBestrahlung, was einer Verschiebung

von 21 nm entspricht. Wird der bestrahlte Liganteuhichtausschluss gelagert, kann eine sehr

- 60 -



Diskussion und Ergebnisse

langsame Verschiebung zu hdéheren Wellenlangemrinmetr Abnahme der Absorptionsintensitat
beobachtet werden, also zur Ausgangssituation kurlit analoger Weise ist auch die
Verbindung?7 untersucht worden. Vor Bestrahlung bei einer Wilege von 366 nm ist ein
Maximum bei der Wellenlange von 451 nm zu beobachkiit einhergehender Bestrahlung
verschiebt sich die Absorptionsbande zu niedrig&kéilenlangen mit gleichzeitiger Zunahme
des Absorptionsmaximums und erreicht sein Minimwen\Wellenlange bei 440 nm. Wird diese
Probe unter Lichtausschluss gelagert, so erfolgh aier eine langsame Verschiebung zu
héheren Wellenlangen mit einhergehender Abnahm@élisorptionsintensitat.

Scheinbar bewirkt die Bestrahlung der geldosten €7obei einer Wellenlange von 366 nm eine
reversible cis-trans-Isomerisierung der Azoverbmglwelche nach langerer Lagerung wieder in

der urspringlichen Form vorliegt.

freier Ligand 4.4’-Azobipyridin

freier Ligand 4.4’-Azobipyridin

I —— ohne Bestrahlung (366 nm)

433 —— 16 h bei 366 nm

—— ohne Bestrahlung (366 nm) 0,304 \ — 24 him Dunkeln

— ;E E:: ggg 22 ‘{ X \\ 48 him Dunkeln
3h bei 366 nm / R —— 5h Tageslicht

—— 4h bei 366 nm

—— 5h bei 366 nm
6h bei 366 nm
7h bei 366 nm

030 |

|
025+ || 0,25

0,204 0,20

Absorption
Absorption

015 ":\\ 0,15

T T T T 1 T T T 5 1
350 400 450 500 550 600 350 400 450 500 550 600
Wellenléange [nm] Wellenlange [nm]

a) b)

Bestrahlung von Verbindung 7 bei 366 nm

0,25 440 451| — ohne Bestrahlung (366 nm)
‘ —— 3 h bei 366 nm

—— 16 h bei 366 nm
—— im Dunkeln fiir 48 h

I
0,20 {

0154 |

Absorption

0,10

0,05

T T T T 1
350 400 450 500 550 600
Wellenlange [nm]

c)

Abb. 36: Aufgenommene UV/VIS Spektren der Bestrahlung vom-Azobipyridin (a), (b) und
der Verbindung bei einer Wellenlange von 366 nm (c)
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Die Verbindung 3,3 -Azobipyridin stellt ebenfallme photoaktive Verbindung dar, daher wurde
sowohl das erhaltene Produlg, als auch der verwendete 3,3"-Azobipyridinligana i
Tetrahydrofuran gelost und bei einer Wellenlange @6 nm bestrahlt. Vor und nach der
Bestrahlung wurden UV/VIS Spektren aufgenommenimi@dbb. 37 dargestellt sind. Es kann
festgestellt werden, dass die Bestrahlung bei dedléeMange von 366 nm sowohl beim
Liganden, als auch bei Verbindun§ eine Zunahme der Absorptionsbande und eine
Verschiebung um etwa 10 nm nach kirzeren Wellelamgwirkt.

Ebenso wie bei der Verbindungwird auch in der Lésung des Produl@sine cis-, trans-
Isomerie hervorgerufen, die nicht durch die Anompuler Alumopolysiloxane abgefangen

werden kann, indem die Probe einer Wellenlange3@thnm ausgesetzt wird.

freier Ligand 3,3"- Azobipyridin
438

Bestrahlung von Verbindung 8 bei 366 nm

1,04

ohne Bestrahlung (366 nm)

gg‘ge B‘-;ﬁ"ﬁl‘:'“r‘g —— 1 h bei 366 nm
— e nm tur i

4 366 nm fiir 2h 436 2 h bei 366 nm

440 . 0,8 —— 3 h bei 366 nm

366 nm flr 3h —— 4 bei 366 nm

—— 20 h bei 366 nm

0,6

0,4

Absorption

0,2

0,0 T T T T T T T T T T T T T T 1
350 400 450 500 550 350 375 400 425 450 475 500 525 550 575 600

T T 1 0,0

Wellenléange [nm] Wellenléange [nm]

a) b)

Abb. 37: Aufgenommene UV/VIS Spektren der Bestrahlung vogi-Bzobipyridin (a) und der
Verbindung8 bei einer Wellenlange von 366 nm (b)
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3.2 Erhaltene Kristallstrukturdaten der Umsetzungv ~ on

(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 * 4 Et,O mit 4,4 -Azobipyridin 7 _

Fur die Rontgenstrukturuntersuchung geeignete digstler Reaktion von (BR&IO)[AIO(OH)] 4
« 4 ELO mit vier Aquivalenten 4,4 -Azobipyridin konntenurdh Umkristallisation aus
Tetrahydrofuran erhalten werden. Ein geeigneterstilli wurde entnommen und einer
Rontgenkristallstrukturanalyse unterworfen. Nach stBemung und Verfeinerung der
Gitterkonstanten ergab sich die monokline Raumgeup@/n. Samtliche Nichtwasserstoffatome
wurden gefunden und anisotrop verfeinert. Zur Beneag der Lagen der Wasserstoffatome

wurden die entsprechenden idealisierten Geometwemmvendet. Der Zuverlassigkeitsfaktor

erreicht einen Wert vonR= 0,076.

Tabelle 9:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fiir {£8iO)[AIO(OH)]4 « 1,5 p-(GHsN),N, « OGHg ©
3 OGHg (7 3 THF)

Summenformel C127 H128 Al4 N6 020 Si8

Molmasse [g/mol] 2390.99

Messtemperatur [K] 192(2)

Wellenlange [A] 0.71073

Kristallsystem monoklin

Raumgruppe P2(1)/n

Gitterkonstanten a=15.7634(10) A a=90°
b =31.423(2) A B=90.211(2)°
c =26.3881(13) A y=90°

Zellvolumen [A]] 13070.7(13)

Anzahl der Formeleinheiten Z 4

Dichte (berechnet) [g/cth 1.215

Absorptionskoeffizient [mm] 0.175

F(000) 5024

Kristallabmessungen [mih 0.44 x0.30 x 0.20

Messbereicl® [°] 1.30t0 26.85

hkl - Indexbereich -19<=h<=19, -38<=k<=39, -33<=82-

Gemessene Reflexe 94542

Symmetrieunabhangige Reflexe 27817 [R(int) = 0.0761

Vollstéandigkeit des Datensatzes (Bis 26.85°) 99.1 %

Absorptionskorrektur Multiscan
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Max. und Min. Transmission 0.9653 and 0.9268
Strukturverfeinerungsmethode Full-matrix least-sqaan B
Daten / Einschrankungen / Parameter 27817 /02 147

Gute des Fit auf¥ 1.513

Endglltige R-Werte [I>2sigma(l)] R1 =0.0757, wR®:2027
R-Werte (alle Daten) R1 =0.1567, wR2 = 0.2291
Restelektronendichte (min./max.) [eTRA 0.997 and -0.590

Tabelle 10: Ausgewéhlte Bindungsldangen [A] und Winkel [°] flRH6SiO)}[AIO(OH)] 4 * 1,5 p-(GH4N):N,

« C;HsO
Al(1)-0(5) 1.705(3) Si(1)-0(5) 1.603(3)
Al(1)-O(16) 1.709(3) Si(1)-0(6) 1.629(3)
Al(1)-O(4) 1.774(3) Si(2)-0(7) 1.599(3)
Al(1)-O(1) 1.788(3) Si(2)-0(6) 1.635(3)
Al(2)-0(7) 1.701(3) Si(3)-0(8) 1.607(3)
Al(2)-0(8) 1.706(3) Si(3)-0(9) 1.624(3)
Al(2)-0(1) 1.774(3) Si(4)-0(10) 1.599(3)
Al(2)-0(2) 1.783(3) Si(4)-0(9) 1.639(3)
Al(3)-0(10) 1.707(3) Si(5)-0(11) 1.610(3)
Al(3)-0(11) 1.712(3) Si(5)-0(12) 1.623(3)
Al(3)-0(2) 1.778(3) Si(6)-0(13) 1.592(3)
AI(3)-0(3) 1.797(3) Si(6)-0(12) 1.631(3)
Al(4)-0(14) 1.701(3) Si(7)-0(14) 1.608(3)
Al(4)-0(13) 1.706(3) Si(7)-0(15) 1.621(3)
Al(4)-O(4) 1.766(3) Si(8)-0(16) 1.589(3)
Al(4)-0(3) 1.806(3) Si(8)-O(15) 1.625(3)
O(5)-Al(1)-O(16) 116.5(2) 0(8)-Al(2)-O(1) 108.0(2)
O(5)-Al(1)-O(4) 106.4(1) O(7)-Al(2)-0(2) 107.1(1)
0(16)-Al(1)-O(4) 110.9(2) 0(8)-Al(2)-0(2) 109.7(2)
O(5)-Al(1)-O(1) 107.9(1) 0(1)-Al(2)-0(2) 104.7(1)
0(16)-Al(1)-0(1) 109.4(1) 0(10)-Al(3)-0(11) 116.2(2)
O(4)-Al(1)-O(1) 105.1(1) 0(10)-Al(3)-0(2) 110.5(2)
O(7)-Al(2)-O(8) 116.2(2) 0(11)-Al(3)-0(2) 107.7(2)
O(7)-Al(2)-O(1) 110.5(2) 0(10)-Al(3)-0(3) 109.0(2)

-64 -



Diskussion und Ergebnisse

0(11)-Al(3)-0(3)
0(2)-Al(3)-0(3)
O(14)-Al(4)-O(13)
O(14)-Al(4)-0(4)
O(13)-Al(4)-0(4)
O(14)-Al(4)-0(3)
0(13)-Al(4)-0(3)
0(4)-Al(4)-0(3)
0(5)-Si(1)-0(6)
0(7)-Si(2)-0(6)
0(8)-Si(3)-0(9)
0O(10)-Si(4)-0(9)
0(11)-Si(5)-0(12)
0(13)-Si(6)-0(12)
0(14)-Si(7)-0(15)
0(16)-Si(8)-0(15)

107.6(1)
105.3(1)
117.6(2)
109.3(1)
108.1(2)
106.3(1)
109.7(1)
105.4(1)
111.2(2)
112.8(2)
110.9(2)
112.3(2)
111.7(2)
112.7(2)
111.7(2)
112.2(2)

Al(2)-O(1)-Al(1)
Al(3)-0(2)-Al(2)
Al(3)-O(3)-Al(4)
Al(4)-O(4)-Al(1)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(1)-0(6)-Si(2)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(3)-0(9)-Si(4)
Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(5)-0(12)-Si(6)
Si(6)-O(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(7)-O(15)-Si(8)
Si(8)-0(16)-Al(1)

126.1(2)
128.8(2)
126.4(2)
131.4(2)
150.7(2)
145.2(2)
157.8(2)
150.9(2)
142.7(2)
143.5(2)
147.3(2)
148.9(2)
158.0(2)
146.7(2)
147.5(2)
156.8(2)
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3.3 Molekulstruktur von
(Ph3SiO)g[AIO(OH)] 4+ 1,5 p-(CsHaN)2Nz » C4HgO 7

Bei der Umsetzung der Ausgangsverbinddngit 4,4 -Azobipyridin in Toluol entsteht nach
einer Umkristallisation aus Tetrahydrofuran die Bedung (PBSIO)[AIO(OH)],4e
1,5 p-(GH4N)2N, ¢ C4HgO 7 unter Erhalt der Geruststruktur der Ausgangsvergd Alle
Diethylethermolekiile vorl wurden durch 4,4 -Azobipyridinliganden substittiddrei der
eingesetzten Liganden koordinieren in Form von Wasdsffbrickenbindungen tber ihre
Stickstoffatome an drei Hydroxylgruppen des inneréi,(OH);-Zentralrings der
Alumopolysiloxaneinheit und an die vierte Hydroxylgpe koordiniert ein
Tetrahydrofuranmolekil, wodurch die Molekilstruktder Verbindung7 insgesamt eine
C;-Symmetrie aufweist (Abb. 38).

Abb. 38: Molekulstruktur von (PsBIO)}[AIO(OH)]4 * 1,5 p-(GHaN)2N2 « CsHsO 7 (der
besseren Ubersicht wegen ohne H-Atome am Kohldhstof

An zwei sich gegeniberliegenden Hydroxylgruppen dereren AlOs,-Ringebene des
Alumopolysiloxans koordinieren zwei Liganden 4,4eMipyridin, die mit ihrer zweiten
funktionellen Gruppe wiederum an weitere Alumopitysaneinheiten koordinieren. Eine
nachste Hydroxylgruppe wird von einem weiteren hien 4,4"-Azobipyridin  mittels
Wasserstoffbriickenbindungen Uber die Stickstoffgeugoordiniert, welche wiederum zwei
Alumopolysiloxaneinheiten miteinander verbindet ud@ letzte Koordinationsstelle des
Alumopolysiloxans wird von einem Tetrahydrofuranetall besetzt. In Abb. 39 ist die
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erhaltene Verbindun@ dargestellt, hier sind die Phenylgruppen an deizi@hatomen zur

besseren Ubersicht entfernt worden.

AL2

02

AL

AL1

Abb. 39: Molekulstruktur von (PsBIiO)[AIO(OH)]4 * 1,5 p-(GHaN)2N2 « CsHsO 7, zur
besseren Ubersicht ohne Phenylgruppen der Siloxankeowie ohne H-Atome der
Kohlenstoffatome

Aufgrund dieser Vernetzung der Alumopolysiloxaneitén durch die Liganden
4,4"-Azobipyridin wird ein zweidimensionales mastheiges Netzwerk geschaffen, in dem
die einzelnen Alumopolysiloxaneinheiten eine gessé¢ne Form von Hexameren bilden.
Von den drei 4,4 -Azobipyridinen befindet sich enauf dem Inversionszentrum der
Raumgruppe, wahrend die anderen beiden kristajiggeah translatorisch identisch sind und
die beiden Enden des gleichen Molekiils darstellen.

In Abb. 40 ist der Aufbau dieser Schichtstrukturge@seutet. Zunachst wird durch eine
Verknipfung von zwei Alumopolysiloxanen mit den 4AZobipyridinliganden eine lineare,
translationssymmetrische Kette gebildet (Abb. 40&ine weitere inversionssymmetrische
Kette, dessen Translation in entgegengesetztertiRighverlauft ist in Abb. 40b dargestellt.
Die Verknipfung beider Ketten mit einem weiterergdnden 4,4 -Azobipyridin fuhrt zu
einer zweidimensionalen Schichtstruktur, in der Amgruppen dieses dritten Liganden das

kristallographische Inversionszentrum aufweisent(Afc).
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Abb. 40: Aufbau der Schichtstruktur von (B3iO)[AIO(OH)] 4« 1,5 p-(GH4N)2N2 » C4HgO
7. a) Darstellung einer linearen Kette durch 4,46Bipyridinliganden; b) Abbildung von
zwei tranlationssymmetrischen Kettenstrangen; juBig einer zweidimensionalen Schicht
aufgrund der Verknipfung der Ketten durch einertaven Liganden

Insgesamt findet man in der Kristallstruktur v@nvier Molekule Tetrahydrofuran pro
Alumopolysiloxaneinheit. Ein Molekil koordiniertrékt an das Alumopolysiloxan, die drei
weiteren  Molekile Tetrahydrofuran befinden sich sohien den gebildeten

zweidimensionalen Schichten, sowie innerhalb deildeten sechsgliedrigen Ringe (Abb. 41

und Abb. 42).
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Abb. 41: Seitlicher Blick auf die Schichtstruktur v@h(ohne Phenylgruppen der
Siloxanketten)

Abb. 42: Blick auf die Schichtstruktur von (ohne Phenylgruppen der Siloxanketten)
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Die Bindungsabstande der Wasserstofforiickenbindurggragen 2,624(1) A fur NO1
und 2,633(1) A fiir den Bindungsabstand OOB des Tetrahydrofuranmolekiils, das auf
derselben Seite wie der 4,4 -Azobipyridinligand atumopolysiloxan koordiniert. Die
Bindungsabstande der Wasserstoffbrickenbindungérmerugegeniiberliegenden Seite der
Al O4-Ringebene sind kiirzer und betragen 2,605(1) ANiirO2 und nur 2,569(1) A fiir
N5-0O4. Im direkten Vergleich der Wasserstoffbriickedbimgslangen des Produkfsmit
den Verbindungen bei denen Pyridin als Ligand anAdumopolysiloxaneinheit koordiniert
und Abstande der Wasserstofforiickenbindungen vd%se3) A aufweisen, sind bei
Koordination von 4,4"-Azobipyridin ans Alumopolysxan alle
Wasserstoffbriickenbindungen mit einem Mittelwen \&599(1) A um etwa 0,05 A langer
(Abb. 43)110111

Abb. 43: Molekulstruktur der Verbindung (ohne H-Atome am Kohlenstoff und ohne
Phenylgruppen an den Si-Atomen)

Die AI-O Bindungslangen des zentralen,@J-Kerns vom Alumopolysiloxan? liegen
zwischen 1,766(3) A und 1,806(3) A. Die Al-O Kantgt der kiirzesten koordinativen
Bindung des Liganden 4,4 -Azobipyridin weist dierzéste Bindungsléange von 1,766(3) A
fur Al4-O4 auf und die Al-O Kante mit der Koordimatt von Tetrahydrofuran hat mit
1,806(3) A fur Al4-03 und 1,797(3) A fur AI3-O3 diangsten Al-O Bindungsabstande, da
aufgrund der im Vergleich zu Stickstoff schwéache®auerstoffbase ein relativ geringer
Protonenabzug stattfindet. Diese Abstdnde liegen b@obachteten Bereich der Al-O
Bindungslangen, die mit Aceton, Diethylether, 1@xHndiol, Essigsaureethylester oder
1,4-Diacetoxybutan als Ligand an der Alumopolysdoginheit beobachtet werden konnten
und Bindungsabstande im Bereich von 1,79 A bis A&iufweisen®®® Die tibrigen Al-O
Bindungslangen betragen im Mittel 1,779(3) A urebén damit ein wenig ber den Al-O
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Bindungslangen, welche mit dem Liganden Pyridin baebtet wurden und einen
Bindungsabstand der Al-O Bindung von 1,768(2) Aitzes '27>®

Ein Vergleich der erhaltenen AI-O Bindungsabstanas 7 mit den mittleren AI-O
Bindungsabstanden, die durch Koordination von Aligininen ans Alumopolysiloxan
erhalten wurden zeigt, dass mit gemittelten Absténdon 1,77(3) A bis 1,78(2) A bei
intramolekularer Koordination von zwei Alkyldiamiganden, bzw. mit den um die
intermolekular verknupfenden AI-O Bindungsabstandesnn intra- und intermolekular
koordinierende Liganden mit Al-O Abstanden von {1J A bis 1,81(1) A vorliegef>® die
erhaltenen Al-O Bindungsabstande der Verbinddngit 1,779(3) A im oberen Bereich zu
finden sind.

Bei Verbindungen mit Alkyldiaminen am Alumopolysian, bei denen der Ligand nur
intermolekulare Verknupfungen ausbildet, liegt dmmittelte Al-O Bindungsabstand mit

1,76(1) A®*1%ein wenig unter dem des erhaltenen Prodikts
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3.4 Erhaltene Kristallstrukturdaten der Umsetzungv ~ on
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 * 4 Et,0O mit 3,3 -Azobipyridin 8 _
Fur die Rontgenstrukturuntersuchung geeignete d&lést der Reaktion von

(PhSIO)[AIO(OH)]4 « 4 ELO mit 3,3"-Azobipyridin konnten durch Umkristalligan aus
Tetrahydrofuran erhalten werden. Ein geeigneterstilli wurde entnommen und einer
Rontgenkristallstrukturanalyse unterworfen. NachstBemung und Verfeinerung der
Gitterkonstanten ergab sich die trikline Raumgruppg. Samtliche Nichtwasserstoffatome
wurden gefunden und anisotrop verfeinert. Zur Bemeag der Lagen der Wasserstoffatome
wurden die entsprechenden idealisierten Geometgewendet. Der Zuverlassigkeitsfaktor
erreicht einen Wert vonR= 0,090, da nur Kristalle sehr geringer Gréf3e we=sen werden

konnten.

Tabelle 11:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fir §8i0)[AIO(OH)]4 * 2 m-(GHsN),N, » 6 OCGHg

Summenformel
Molmasse [g/mol]
Messtemperatur [K]
Wellenlange [A]
Kristallsystem
Raumgruppe

Gitterkonstanten

Zellvolumen [

Anzahl der Formeleinheiten Z
Dichte (berechnet) [g/cth
Absorptionskoeffizient [mm]
F(000)

Kristallabmessungen [mth
Messbereiclt [°]

hkl - Indexbereich

Gemessene Reflexe
Symmetrieunabhéngige Reflexe
Vollstandigkeit des Datensatzes (bis 27.23°)
Absorptionskorrektur

Max. und Min. Transmission

Strukturverfeinerungsmethode

(8 6THF)

C140 H148 Al4 N8 022 Si8
2627.30
100(2)
0.71073
triklin
P-1
a=15.4342(15) A
b =18.3260(17) A
c=25.949(2) A
7058.2(11)
2
1.236
0.169
2768
0.38 x 0.10 x 0.06
1.151t0 27.23
-17<=h<=19, -23<=k<=23, -32<=83-
108335
30249 [R(int) = 0.2091
95.8 %

0= 76.243(5)°
B=82.781(5)°
y = 84.762(5)°

Multiscan
0.9893 and 0.9379

Full-matrix least-sgean P
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Daten / Einschréankungen / Parameter 30249 /04168

Gute des Fit auf# 1.153

Endgiltige R-Werte [I>2sigma(l)] R1 =0.0903, wRD 4953
R-Werte (alle Daten) R1 =0.2950, wR2 = 0.2447
Restelektronendichte (min./max.) [efA 1.237 and -0.470

Tabelle 12: Ausgewahlte Bindungslangen [A] und Winkel [°] flR1ESIO)[AIO(OH)] 4 * 2 m-(GH.N),N,

Al(1)-O(16) 1.710(5) Si(1)-0(5) 1.594(4)
Al(1)-O(5) 1.721(4) Si(1)-0(6) 1.621(4)
Al(1)-0(1) 1.771(4) Si(2)-0(7) 1.604(5)
Al(1)-O(4) 1.787(5) Si(2)-0(6) 1.631(4)
Al(2)-0(8) 1.721(4) Si(3)-0(8) 1.619(4)
Al(2)-0(7) 1.722(4) Si(3)-0(9) 1.630(5)
Al(2)-0(1) 1.771(4) Si(4)-0(10) 1.606(4)
Al(2)-0(2) 1.774(5) Si(4)-0(9) 1.637(5)
Al(3)-0(11) 1.702(5) Si(5)-0(11) 1.606(5)
Al(3)-0(10) 1.703(4) Si(5)-0(12) 1.648(4)
Al(3)-0(3) 1.774(4) Si(6)-0(13) 1.610(5)
Al(3)-0(2) 1.775(4) Si(6)-0(12) 1.642(5)
Al(4)-0(14) 1.717(5) Si(7)-0(14) 1.608(5)
Al(4)-0(13) 1.731(5) Si(7)-0(15) 1.635(5)
Al(4)-0(3) 1.768(4) Si(8)-0(16) 1.596(5)
Al(4)-O(4) 1.780(5) Si(8)-0(15) 1.641(5)
O(16)-Al(1)-O(5) 114.9(2) 0(10)-Al(3)-0(3) 104.3(2)
O(16)-Al(1)-O(1) 107.4(2) O(11)-Al(3)-0(2) 105.7(2)
0(5)-Al(1)-0(1) 111.4(2) 0(10)-Al(3)-0(2) 109.5(2)
O(16)-Al(1)-O(4) 109.9(2) 0(3)-Al(3)-0(2) 107.0(2)
0(5)-Al(1)-0(4) 106.7(2) 0(14)-Al(4)-0(13) 115.5(2)
O(1)-Al(1)-O(4) 106.3(2) 0(14)-Al(4)-0O(3) 108.6(2)
0(8)-Al(2)-0(7) 115.6(2) 0(13)-Al(4)-0(3) 109.0(2)
0(8)-Al(2)-0(1) 108.9(2) O(14)-Al(4)-0(4) 108.1(2)
0(7)-Al(2)-0(1) 110.9(2) O(13)-Al(4)-0(4) 110.8(2)
0(8)-Al(2)-0(2) 108.6(2) 0(3)-Al(4)-0(4) 104.3(2)
0(7)-Al(2)-0(2) 105.7(2) 0(5)-Si(1)-0(6) 112.5(2)
0(1)-Al(2)-0(2) 106.7(2) 0(7)-Si(2)-0(6) 112.1(2)
0(11)-Al(3)-0(10) 118.5(2) 0(8)-Si(3)-0(9) 111.0(2)
0(11)-Al(3)-0(3) 111.4(2) 0(10)-Si(4)-0(9) 112.6(2)
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0(11)-Si(5)-0(12)
0(13)-Si(6)-0(12)
O(14)-Si(7)-O(15)
O(16)-Si(8)-O(15)
Al(2)-O(1)-Al(1)
Al(2)-0(2)-Al(3)
Al(4)-0(3)-Al(3)
Al(4)-O(4)-Al(1)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(1)-0(6)-Si(2)

110.0(2)
110.7(2)
113.4(2)
110.6(2)
133.5(3)
129.6(3)
129.7(2)
128.9(2)
149.1(3)
149.0(3)

Si(2)-0(7)-Al(2)

Si(3)-0(8)-Al(2)

Si(3)-0(9)-Si(4)

Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(6)-0(12)-Si(5)
Si(6)-O(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(7)-0(15)-Si(8)
Si(8)-0(16)-Al(1)

136.2(3)
141.0(3)
152.1(3)
148.7(3)
164.6(3)
132.0(3)
141.2(3)
149.1(3)
138.8(3)
166.2(3)
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3.5 Molekdlstruktur von (Ph >SiO)g[AIO(OH)] 4 * 2 m-(CsH4N)-N» 8

Wird die Ausgangsverbindurigmit 3,3"-Azobipyridin umgesetzt, entsteht untelisténdiger
Substitution aller Diethylethermolekile die Verbimgy (PhSIO)[AIO(OH)], -

2 m-(GH4N)2N, 8, bei der das Grundgerust der Ausgangsverbinduhglten bleibt. Die
erhaltene Kristallstruktur ist in Abb. 44 dargekteDas Grundgerist dieser Verbindung
besteht aus einem zentralen(@H),-Kern, dessen AI(OH)AI-Kanten von Disiloxanketten
Uberspannt werden. Die Stickstoffatome des 3,3’bimoidin  koordinieren Uber
Wasserstoffbriickenbindungen an die aciden Hydroxpigen des
Alumopolysiloxanmolekils, wobei eine Symmetrie des Molekuils resultiert und jeder
Ligand Uber eine weitere funktionelle Gruppe vetfitlle mit einem zweiten Stickstoffatom

intermolekular an eine nachste Alumopolysiloxaneihkoordinieren kann.

Abb. 44: Ausschnitt der Kristallstruktur vod (ohne Wasserstoffatome)

Betrachtet man den inneren Kern einer Alumopolysiteeinheit vor8 ist zu erkennen, dass
auf einer Seite des Alumopolysiloxans bezuglich ddyO,-Ebene zwei Liganden
3,3"-Azobipyridin annéhernd parallel ausgerichiaisund tber eine doppelte Bricke zwei

Alumopolysiloxaneinheiten miteinander verbinden, beo die Phenylgruppen der
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Siloxanbriicken eine molekulare Tasche bilden. inNigte der Azogruppen von den beiden
3,3 -Azobipyridinmolekilen befindet sich zudem &nistallographisches Inversionszentrum
(Abb. 44).

Im Gegensatz hierzu befinden sich zwischen denebeldganden der gegentberliegenden
Seite bezuglich der parallel angeordneten 3,3"-Agoldinliganden weitere Phenylgruppen,
die an den Siliziumatomen Sil und Si5 gebunden simdl hier 3,3 -Azobipyridin Liganden
raumlich voneinander trennen. Durch die Azogrupgiieser zwei Liganden verlaufen weitere
kristallographische Inversionszentrum und durch dieeitere Koordination dieser
3,3 -Azobipyridinmolekile an  weitere  AlumopolysiEmxeinheiten  wird  eine

translationsidentische Kette von Alumopolysiloxataiten gebildet (Abb. 45).

Abb. 45: Ausschnitt der gebildeten Ketten von Verbind@(@hne Phenylgruppen an den
Siloxanketten und ohne Wasserstoffatome)

Ein Strang dieser Alumopolysiloxaneinheiten wird ohen parallel ausgerichteten Liganden

der gegenuberliegenden Seite an weitere Strangadeb, wodurch das in Abb. 47 gebildete
zweidimensionale Netzwerk entsteht. Abb. 46 zeigter schematischen Aufbau der

erhaltenen Schichtstruktur der Verbindu)gn der wegen einer besseren Ubersicht lediglich
die Aly(OH)s-Kerne und die 3,3 -Azobipyridinliganden dargestsihd.
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Abb. 46: Schematischer Aufbau der gebildeten Schichtstrukin8

In Abb. 47 ist ein Ausschnitt der erhaltenen Sctsithktur von8 ohne Phenylgruppen an den
Siloxanketten abgebildet, in der eine AnordnungAlamopolysiloxaneinheiten zu sehen ist,
die sich innerhalb dieser zweidimensionalen Schitltorm von geschlossenen Hexameren
anordnen. In dieser Schichtstruktur werden dopeigtg verknupfte

Alumopolysiloxaneinheiten kettenartig miteinanderbunden.

Abb. 47: Ausschnitt der Schichtstruktur v@der besseren Ubersicht wegen ohne
Phenylgruppen der Siloxanketten und ohne Wass&agiofe
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Abb. 48 zeigt einen Ausschnitt der Schichtstruktom Verbindung8 als Kalottenmodell, der
in Richtung der parallel angeordneten Liganden&utl In &hnlicher Weise, wie bei der
Verbindung6, orientieren sich auch in dieser Struktur die Btgrappen kelchférmig nach
aul3en und 3,3 -Azobipyridinliganden verknUpfen dieAl ,O4-Ringe der
Alumopolysiloxaneinheiten miteinander. Dabei wiid Bnearer Strang mit zueinander leicht
versetzten AJOs-Einheiten ausgebildet, die alternierend einfacth doppelt besetzt sind. Der
Strang wird durch  Phenylgruppen  abgeschirmt und izbes zuséatzliche
3,3 -Azobipyridinliganden, die sich innerhalb develaren Struktur alternierend nach aufRen
orientieren und dort an einer weiteren Alumopolysineinheit eines nachsten Stranges
binden. Durch die Verknlipfung dieser linear angmeten Struktureinheiten auf beiden
Seiten eines Stranges, wird eine zweidimensionatecBtstruktur mit Hohlraumen erhalten,
zwischen denen weitere Ldsemittelmolekiile eingetagsind (pro Formeleinheit
(PhSIO)[AIO(OH)] 4 * 2 m-(GH4N)2N, sechs Tetrahydrofuranmolekile).

Abb. 48: Strukturausschnitt der VerbinduBals Kalottenmodell.

a) seitliche Ansicht des gebildeten linearen Stsaby Ansicht entlang der Kette; c¢) Sicht auf
die Schichtstruktur; d) Darstellung entlang deediren Ketten einer Schicht
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Die Bindungsabstande im &);-Zentralring betragen auf der Seite der parall@irzander
angeordneten Liganden 1,771(4) A fur Al1-O01, 1,4J1A fur AI2-O1, 1,774(4) A fir
AlI3-O3 und 1,768(4) A fir Al4-O3. Auf der gegenilimgenden Seite sind die
Bindungsabstéande mit 1,787(5) A fiir Al1-O4, 1,78085ur Al4-04, 1,774(5) A fir Al2-02
und 1,775(4) A fur AI3-O2 ein wenig langer (Abb.)4Mit einem Mittelwert der Al-O
Bindungslangen von 1,775(5) A liegen sie minimateandem Bereich, der schon bei
Verbindung 7 erhalten wurde und einen Mittelwert von 1,779(3) akifweist, wenn
4,4"-Azobipyridinmolekile an die Hydroxylgruppensd&lumopolysiloxans koordinieren. Im
Vergleich mit Pyridin als Ligand am Alumopolysilaxdei dem ein Al-O Bindungsabstand
von 1,768(2) A beobachtet wurde, sind die Al-O Bingslangen der Verbindurein wenig
langer'®® Zudem liegen die Al-O Bindungsabsténde wie befeéi Verbindung diskutiert,
im selben Bereich von diversen intra- und interrkoler koordinierenden Alkyldiaminen mit
Al-O Bindungslangen von 1,77(1) A bis 1,81(1) A ufie intermolekular koordinierenden
Liganden, wenn intra- und intermolekulare Koordioian am Alumopolysiloxan vorliegen.
Koordiniert das Alkyldiamin ausschlie3lich interrakular, so wird ein etwas geringerer Al-O
Bindungsabstand von 1,76(1) A beobacftét

Die Bindungsabstdnde der N0 Wasserstoffbrickenbindungen liegen mit Werten von
2,530(1) A bis 2,599(1) A im Bereich starker Wasss#fbriickenbindungen. Die
Bindungslangen von Ni102 und N3'03 liegen im Mittel bei 2,555(1) A, der
Bindungsabstand von N®1 ist mit 2,530(1) A der kiirzeste und der Abstand N7 04

mit 2,599(1) A am langsten. Insgesamt wird bei ieordination von 3,3 -Azobipyridin ein
Mittelwert der Wasserstoffbriickenbindungslangen 20560(1) A erhalten. Vergleicht man
die N"O Bindungsabstande der Wasserstoffbriicke Fonit 2,599(1) A mit der vor8 mit
2,560(1) A, so findet man die kiirzere Briicke b& -&zobipyridin, was sowohl Sterik als
auch hohere Protonenakzeptanz als Ursache habanBaide gefundenen Werte liegen tber
dem des vergleichbaren Pyridinadduktes mit 2,548(%)'%
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N5 N

N N3

Abb. 49: Molekulstruktur vors, der besseren Ubersicht wegen ohne Phenylgruppdara
Siliziumatomen, sowie ohne Wasserstoffatome

Die Winkel zwischen den besten Ebenen de®ARings und den Siloxyflligeln sind auf der
Seite mit den parallel ausgerichteten Liganden188,9° und 142,0° stark aufgeweitet. Die
gegeniberliegende Seite bezuglich defOARiIngebene weist einen Winkel von 144,5° und
133,3° auf. Dieser groRe Unterschied der Winkelrtrivon einer Verdrillung der
Al-O-Tetraeder, wodurch die Phenylgruppen an deh 8id Si5 - Atomen zwischen die
Liganden geschoben werden und diese rdumlich vandar trennen (Abb. 50). Im
Gegensatz zur Losung konnten wir bei BestrahlumgKdistalle von7 und8 mit Licht einer

Wellenlange von 366 nm keine Anderung in Farbe #@istallstruktur feststellen.
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Abb. 50: Molekulstruktur vor8, mit ausgewéahlten Phenylgruppen an Sil und Sibgoh
Wasserstoffatome)
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4  Dreidimensional angeordnete Strukturen des
Alumopolysiloxans (Ph ,SiO)g[AIO(OH)] 4

Bisher wurden molekulare, eindimensionale lineard mweidimensionale Schichtstrukturen
des Alumopolysiloxans (BBiIO)[AIO(OH)], diskutiert. Es ist weiterhin mdglich definierte
dreidimensionale Netzwerke zu konstruieren, beiededie Alumopolysiloxaneinheiten mit
geeigneten Liganden Uber Wasserstoffbriickenbindungéeinander verknipft werden.
Strukturen dieser Art kbnnen mit den Liganden ly¢iGhexandioloder para-Xylendiamin
hergestellt werden.

Wird 1,4-Cyclohexandiol in einer Reaktion mit dertuopolysiloxanl eingesetzt, kann die
Verbindung (PESIO%[AIO(OH)]s ¢ 4 (HO)CH(CH)4CH(OH) 9 isoliert werden und
verlangert man sowohl die Molekillange, als auehBhsenstarke des eingesetzten Liganden,
indem para-Xylendiamin als Ligand bei einer Reaktmit 1 eingesetzt wird, so erfolgt
ebenfalls eine dreidimensionale Vernetzung von Alpatysiloxaneinheiten, indem die
Verbindung (PESIO)[AIO(OH)]4 ¢ 2 HN(CH;)CsHa(CH)NH, » 4 GHgO 10 dargestellt
wird (Abb. 51).
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Abb. 51: Schematische Darstellung der Bildung von dreidinteraden Strukturen des
Alumopolysiloxans (P8iO)[AIO(OH)]4 (9 und10)
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4.1 Synthese und Charakterisierung von
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4+ 4 (HO)CH(CH;),CH(OH) 9 und
(thS|O)8[A|O(OH)] 4°® 2 H2N(CH2)C6H4(CH2)NH2 4 C4H80 1_0

Die Darstellung von (PSIO)AIO(OH)]4 4 (HO)CH(CH),CH(OH) 9 erfolgt bei
Raumtemperatur in Toluol als Reaktionsmedium. Zbstiovird 1,4-Cyclohexandiol in
Toluol vorgelegt und anschlieBend bei Raumtemperamit der in Toluol geldsten
Ausgangsverbindund versetzt. Nach flnftagigem Rihren bei Raumtemperatird der
farblose Niederschlag abfiltriert und am Hochvakugetrocknet. Eine Umkristallisation aus
heiRem Toluol liefert das Produst

Hingegen erfolgt die Synthese von {BIO)X[AIO(OH)]4 2 HbN(CH,)CsHa(CH2)NH,
4 CHgO 10 durch Zugabe einer Suspension von para-Xylendiaminroluol, die bei
Raumtemperatur zu einer klaren Losung der Staritveuingl in Toluol getropft wird. Durch
weiteres Ruhren der Reaktionslésung fur ca. 22 dg&mnbei Raumtemperatur und

anschlieBender Umkristallisation des erhaltenerd@&tgchlags aus heiem Tetrahydrofuran

wird das gewtinschte Produld gebildet.

Ph,Si— 0 ~siPh, , &H
+
OH
__Toluol o (PhSIOKAIO(OH)]4 * 4 HOGH,,OH
PhZSi/O\Al .-S'AJ/O\SiphZ -4 ELO o
5 5 0O+ 4ELO
o) oH oH
B B + 4 H,N_L "NH,
Ph Si\ A|<O>A|\O/Siph Toluol
2 o , H \ i = (PhSIO)[AIO(OH)] 4 * 2 H,NCH,CeH4CHoNH,
-4 ELO
0
\ -2 HN_D"NH, 10

—o

Ph,Si— _—SiPh,

Abb. 52: Darstellung von (Pi8iO)[AIO(OH)]4 ¢ 4 (HO)CH(CH),CH(OH) 9 und
(PhSIO)[AIO(OH)] 4 * 2 HbN(CH,)CgH4(CH2)NH, « 4 GHO 10

Fur die NMR-spektroskopischen Untersuchungen v@ wird ein Teil des erhaltenen

Feststoffes in Tetrahydrofuran gelost. DR&C-NMR-Spektren zeigen Signale bei den
chemischen Verschiebungen von 31,2ppm, 33,6 ppnd @&9,2 ppm die dem

1,4-Cyclohexandiol zugeordnet werden kénnen. Waitesind die fir die Phenylgruppen des
Alumopolysiloxans charakteristischen Signale ben dghemischen Verschiebungen von
127,5 ppm, 127,5 ppm, 129,2 ppm, 129,3 ppm, 134/9,pl34,9 ppm, 138,6 ppm und
139,0 ppm zu beobachten.

Das?°Si-NMR-Spektrum zeigt ein Signal bei einer chemésterschiebung von -45,8 ppm.
Die hohe Symmetrie der Verbindu®gwird nur in Losung beobachtet. Die Kristallstruktu
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von 9 unterscheidet sich von der in Lésung, da in Loseimpe starkere Dynamik der

Liganden zu erwarten ist.

Die Aufnahmen der NMR-Spektren von VerbindunfQ erfolgten ebenfalls in
Tetrahydrofuran und das™C-NMR-Spektrum weist im Bereich der chemischen
Verschiebungen von 127 ppm bis 140 ppm die chanakBehen Resonanzen der
Phenylgruppen am Alumopolysiloxan auf. Daneben gindi weitere Signale bei den
chemischen Verschiebungen von 46,3 ppm, 127,2 ppinl42,1 ppm zu finden, die vom
Liganden para-Xylendiamin stammen. BesNMR zeigt in den aromatischen Bereichen von
6,86 ppm - 7,21 ppm und 7,60 ppm — 7,75 ppm jeveiisMultiplett der Phenylgruppen des
Alumopolysiloxans, sowie zwei Singuletts der pandexdiaminliganden bei den chemischen
Verschiebungen von 1,26 ppm und 7,25 ppm. Das &teadritte Singulett der Liganden
liegt genau unter den Resonanzen des eingesetZisamittels und wird von diesen
Uberlagert.

Im aufgenommenef’Si-NMR-Spektrum kann ein Signal bei der chemiscWenschiebung
von - 47,5 ppm beobachtet werden. Neben den NMRiBgpe die auf eine hohe Symmetrie
der VerbindunglQ hinweisen, zeigt auch die spater durchgefuhrtetg@istrukturanalyse,

dass in diesem Fall eine hohe Symmetrie des edesten Produkts vorliegt.

In Abb. 53 sind aufgenommene IR-Spektren der Startmdungl und die der erhaltenen
Produkte9 und 10 abgebildet, die mittels diffuser Reflexion mit KBrhalten wurden. Die
OH-Schwingungen der Startverbindubgschwarze Linie) sind im gebildeten Prod@kticht
mehr vorhanden, stattdessen tauchen OH-Schwingandsh bei Wellenzahlen von
3299 cnt auf. In diesem Bereich liegen OH-Schwingungen vatie mittels
Wasserstoffbriickenbindungen intermolekular kooetem. Weiterhin sind bei den
Wellenzahlen von 2940 c¢mund 2862 crit Schwingungsspektren vorhanden die den
CH-Schwingungen der eingesetzten Liganden zuzuardimel.

Im erhaltenen IR-Spektrum voh0 taucht die OH-Schwingungsbande des Eduktsn
Bereich der Wellenzahlen bei 3600 tmicht mehr auf, stattdessen bilden sich neue siten
Schwingungsbanden im typischen Bereich von NH-Vaehwingungen bei 3355 ¢hund
3294 cnt. Auch die CH-Valenzschwingungen der Diethylethdekile bei 2978 ci der
Ausgangsverbindung sind im gebildeten ProduRD nicht mehr zu beobachten.
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Das erhaltene ProduBtzeigt im aufgenommenen IR-Spektrum eine OH-Schunggbande
im Bereich von 3300 cth in dem intermolekular koordinierende OH-Schwingem zu
erwarten sind. Wahrscheinlich liegen die Protonesr &Vasserstoffbrickenbindungen
zwischen den Sauerstoffatomen des Liganden undndees Alumopolysiloxans. Im
Gegensatz hierzu ist bei der erhaltenen Verbinduiy zu erwarten, dass die
Wasserstoffatome der Wasserstoffbriickenbindung aeherStickstoffatom liegen, da bei
3600 cnt keine OH-Schwingungsbanden mehr zu beobachten il um 3300 ch

typische NH-Valenzschwingungen vorliegen.

1,0 - - 1,0
Alumopolysiloxan 1 2978 —— Alumopolysiloxan 1
1 2940 —— 1,4-Cyclohexandiol — para-Xylendiamin

/ jez 08
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Abb. 53: IR-Spektren vor, (PhSIO)[AIO(OH)]4* 4 (HO)CH(CH)4CH(OH) 9 (links) und
(PhSIO)[AIO(OH)] 4 * 2 HbN(CH,)CgH4(CH2)NH, « 4 GHgO 10 (rechts)
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4.2 Erhaltene Kristallstrukturdaten der Umsetzungv ~ on
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 * 4 Et,0O mit 1,4-Cyclohexandiol 9 _

Fur die Rontgenstrukturuntersuchung geeignete d&lést der Reaktion von
(Ph.SIO)[AIO(OH)]4 » 4 EO mit vier Aquivalenten 1,4-Cyclohexandiol konntdarch
Umkristallisation aud oluol erhalten werden. Ein geeigneter Kristall deientnommen und
einer Rontgenkristallstrukturanalyse unterworferacN Bestimmung und Verfeinerung der
Gitterkonstanten ergab sich die monokline Raumgeupp. Sadmtliche Nichtwasserstoffatome
wurden gefunden und anisotrop verfeinert. Zur Bemeag der Lagen der Wasserstoffatome
wurden die entsprechenden idealisierten Geometgewendet. Der Zuverlassigkeitsfaktor

erreicht einen Wert von;R= 0,058.

Tabelle 13 Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fir §8i0)[AIO(OH)] 4 4 (HO)CH(CH),CH(OH) 9

Summenformel

Molmasse [g/mol]

C141 H156 Al4 O24 Si8
2567.30

Messtemperatur [K] 120(2)

Wellenlange [A] 0.71073

Kristallsystem monoklin

Raumgruppe Cc

Gitterkonstanten a=29.205(4) A a=90°
b=17.228(4) A B=107.541(13)°
c=28.657(5) A y=90°

Zellvolumen [ 13748(5)

Anzahl der Formeleinheiten Z 4

Dichte (berechnet) [g/cth 1.240

Absorptionskoeffizient [mrd] 0.172

F(000) 5432

Kristallabmessungen [mfhn 0.95 x 0.49 x 0.49

Messbereiclt [°] 1.39t0 32.92

hkl - Indexbereich

Gemessene Reflexe

Symmetrieunabhéngige Reflexe

Vollstéandigkeit des Datensatzes (bis 32.92°)

Absorptionskorrektur
Max. und Min. Transmission

Strukturverfeinerungsmethode

Daten / Einschréankungen / Parameter

Gute des Fit aufF

-41<=h<=41, -24<=k<=23, -40<=40=

118965

40210 [R(int) = 0.0516

81.8%
Multiscan
0.9207 and 0.8538

Full-matrix-block lesguares on#

40210/23159
1.124
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Endgiltige R-Werte [I>2sigma(l)]

R-Werte (alle Daten)

Absolute Strukturparameter

Restelektronendichte (min./max.) [efA

R1 =0.0575, wRD 4358
R1 = 0.0895, wR2 = 0.1503

0.04(6)

0.762 and -0.384

Tabelle 14:Ausgewahlte Bindungslangen [A] und Winkel [°] filRTSIO)[AIO(OH)] ,

4 (HO)CH(CH),CH(OH)

Al(1)-O(16) 1.710(2) Si(1)-0(5) 1.606(2)
Al(1)-O(5) 1.711(2) Si(1)-0(6) 1.633(2)
Al(1)-0(4) 1.796(2) Si(2)-0(7) 1.610(2)
Al(1)-0(1) 1.796(2) Si(2)-0(6) 1.641(2)
Al(2)-0(7) 1.695(2) Si(3)-0(8) 1.601(2)
Al(2)-0(8) 1.720(2) Si(3)-0(9) 1.634(2)
Al(2)-0(1) 1.795(2) Si(4)-0(10) 1.601(2)
Al(2)-0(2) 1.796(2) Si(4)-0(9) 1.626(2)
Al(3)-0(10) 1.694(2) Si(5)-0(11) 1.610(2)
Al(3)-0(11) 1.703(2) Si(5)-0(12) 1.630(2)
Al(3)-0(2) 1.798(2) Si(6)-0(13) 1.603(2)
Al(3)-0(3) 1.804(2) Si(6)-0(12) 1.628(2)
Al(4)-0(13) 1.704(2) Si(7)-0(14) 1.610(2)
Al(4)-0(14) 1.717(2) Si(7)-0(15) 1.626(2)
Al(4)-0(4) 1.799(2) Si(8)-0(16) 1.608(2)
Al(4)-0(3) 1.800(2) Si(8)-0(15) 1.636(2)
0(16)-Al(1)-O(5) 119.2(1) O(11)-Al(3)-0(2) 108.22(9)
O(16)-Al(1)-O(4) 111.54(9) 0(10)-Al(3)-0(3) 109.61(9)
0(5)-Al(1)-0(4) 107.57(8) 0(11)-Al(3)-0(3) 108.13(9)
0(16)-Al(1)-O(1) 107.34(8) 0(2)-Al(3)-0(3) 102.86(8)
0(5)-Al(1)-0(1) 106.51(8) 0(13)-Al(4)-0O(14) 116.79(9)
0(4)-Al(1)-0(1) 103.46(8) 0(13)-Al(4)-0(4) 111.46(9)
0(7)-Al(2)-0(8) 118.94(9) O(14)-Al(4)-0(4) 106.66(9)
0(7)-Al(2)-0(1) 110.38(9) 0(13)-Al(4)-0(3) 108.66(9)
0(8)-Al(2)-0(1) 108.35(9) O(14)-Al(4)-0(3) 109.50(9)
0(7)-Al(2)-0(2) 108.0(1) 0(4)-Al(4)-0(3) 102.86(8)
0(8)-Al(2)-0(2) 106.93(9) 0(5)-Si(1)-0(6) 110.6(1)
0(1)-Al(2)-0(2) 103.01(8) 0(7)-Si(2)-0(6) 113.0(1)
0(10)-Al(3)-0(11) 116.54(9) 0(8)-Si(3)-0(9) 111.3(1)
0(10)-Al(3)-0(2) 110.57(9) 0O(10)-Si(4)-0(9) 112.8(1)
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0(11)-Si(5)-0(12)
0(13)-Si(6)-0(12)
0(14)-Si(7)-0(15)
0(16)-Si(8)-O(15)
Al(2)-0(1)-Al(1)
Al(2)-0(2)-Al(3)
Al(4)-0(3)-Al(3)
Al(1)-O(4)-Al(4)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(1)-0(6)-Si(2)

109.7(1)
112.9(1)
113.5(1)
111.3(1)
125.4(1)
125.9(1)
126.0(1)
125.7(1)
144.9(1)
142.1(1)

Si(2)-0(7)-Al(2)

Si(3)-0(8)-Al(2)

Si(4)-0(9)-Si(3)

Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(6)-0(12)-Si(5)
Si(6)-O(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(7)-0(15)-Si(8)
Si(8)-0(16)-Al(1)

152.7(1)
150.3(1)
151.1(1)
155.6(1)
149.2(1)
148.9(1)
156.7(1)
147.5(1)
148.1(1)
144.4(1)
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4.3 Molekilstruktur von (Ph  ,SiO)g[AIO(OH)] 4 * 4 (HO)CH(CH,),CH(OH)
9

Die Reaktion der Startverbindung @SFO)[AIO(OH)]4 * 4 EtO mit vier Aquivalenten an
1,4-Cyclohexandiol in  Toluol als Reaktionsmedium efdit das  Produkt
(PhSIO)[AIO(OH)]4 ¢ 4 (HO)CH(CH),CH(OH) 9. Das Grundgerist der
Ausgangsverbinduni bleibt bei dieser Umsetzung unverandert. Abb. &gtadie erhaltene
Molekiilstruktur, bei der wegen einer besseren Ublersdie Phenylgruppen an den
Siliziumatomen entfernt wurden. Die Molekilstruktagler Verbindung9 besitzt eine

anndhernde £Symmetrie, bei der insgesamt vier 1,4-Cyclohexalniblekiile mittels

Wasserstoffbriickenbindungen an die Hydroxylgruppeiner Alumopolysiloxaneinheit

koordinieren und somit alle koordinativen Zentrexs dlumopolysiloxans besetzen.

Abb. 54: Molekulstruktur von (P$8iO)%[AIO(OH)]4 ¢ 4 (HO)CH(CH),CH(OH) 9, zur
besseren Ubersicht ohne Phenylgruppen an denu@iiébmen
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In Abb. 55 sind ausgewahlte Phenylgruppen an digiuBnatomen Sil, Si3, Si5 und Si7 mit
abgebildet. Es ist zu erkennen, dass diese Phempygn zwischen die
1,4-Cyclohexandiolmolekiile geschoben wurden undedieiganden raumlich voneinander

trennen.

Abb. 55: Molekulstruktur von (P$8iO)[AIO(OH)]4 ¢ 4 (HO)CH(CH)4CH(OH) 9 mit
ausgewahlten Phenylgruppen an den Siliziumatomen

Die Bindungsabstande der Wasserstoffbrickenbinduaggschen den Hydroxylgruppen des
Alumopolysiloxans und der 1,4-Cyclohexandiolmolekiletragen auf einer Seite bezlglich
der AlLO,-Ebene fiir einen Liganden im Mittel 2,60(1) (R,604(1) A fir 01017 und
2,596(1) A fir 04023) und fiir den zweiten Liganden dieser Seiteeliegie Q) O
Bindungslangen im Mittel bei 2,65(1) A (2,651(1) fr 03021 und 2,656(1) A fur
02-019). Damit liegen die mittleren beobachteten Bighldngen der
Wasserstoffbriickenbindungen in denselben Bereiatienbereits bei der Koordination von
1,6-Hexandiol tert-Butanol oder Aceton mit @ O Abstanden zwischen 2,62 A — 2,63 A
beobachtet wurdet{®*
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Die Al-O Bindungsabstidnde des zentralepOMRings betragen im Mittel 1,798(2) A und
liegen auch hier im Bereich der Al-O Bindungslangen 1,792(2) A — 1,805(2) A, wie sie
bei 1,6-Hexandioltert-Butanol, Aceton, Essigsaureethylester oder 1,4&@axybutan als
koordinierenden Liganden an der Alumopolysiloxaheihgefunden wurdeff ">%

Abb. 56 zeigt die vollstandige Struktureinheit voA mit allen Phenylgruppen an den
Siliziumatomen der Siloxanketten.

Die 1,4-Cyclohexandiolmolekiile koordinieren mit ein funktionellen Gruppe Uber
Wasserstoffbriickenbindungen an die Hydroxylgrupgen Alumopolysiloxaneinheit, wobei
jeder Ligand von den Phenylgruppen umschlossen. \lirel zweiten funktionellen Gruppen
der eingesetzten 1,4-Cyclohexandioleinheiten liegan &aufReren Rand des von den
Phenylgruppen ausgebildeten ,Kafigs®, wodurch eim@ordination mit nachsten

1,4-Cyclohexandiolmolekilen Uber Wasserstoffbribkedungen ermdglicht wird.

Abb. 56: Molekulstruktur von (P§8iO)[AIO(OH)]4 ¢ 4 (HO)CH(CH)4,CH(OH)9
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In Abb. 57 ist die erhaltene Struktur v@mmit 1,4-Cyclohexandiolmolekilen dargestellt und
es ist angedeutet, wie sie mit ihren zweiten funmdllen Gruppen wiederum Uber
Wasserstoffbriickenbindungen an weitere 1,4-Cyclahdwlmolekile koordinieren und

einen tetrameren Ring aus miteinander verbundefe@yiclohexandioleinheiten bilden.

Abb. 57: Molekulstruktur von (P$8iO)[AIO(OH)]4 ¢ 4 (HO)CH(CH)4CH(OH) 9 mit
Andeutung der weiteren Koordination der 1,4-Cyclaraliolmolekule und zur besseren
Ubersicht ohne Phenylgruppen an den Si-Atomen

Abb. 58 zeigt die Koordination zweier Alumopolysiemeinheiten in Richtung der a-Achse,
wobei nur die zur Verknipfung der Alumopolysiloxarteiten in dieser Richtung beteiligten
Liganden abgebildet sind. Eine funktionelle Grupder 1,4-Cyclohexandiolmolekile
koordiniert an der Alumopolysiloxaneinheit und digeite Hydroxylgruppe dieses Liganden
bildet mit drei weiteren Liganden einen Vierringrdaus Wasserstoffbriickenbindungen zu
weiteren 1,4-Cyclohexandiolmolektlen resultiert. sDd,4-Cyclohexandiolmolekil des
gebildeten Vierringes, das in Uberndchster Posisteht, bildet nun mit seiner zweiten
funktionellen Gruppe eine Bindung zum Alumopolysda aus und bildet in dieser Richtung
eine Kette von Alumopolysiloxaneinheiten, welcheratiu Koordination von Liganden
entsteht, die an einer Seite beztglich de®ARings koordinieren.
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Abb. 58: Strukturausschnitt von (BRIO)[AIO(OH)] 4+ 4 (HO)CH(CH),CH(OH)9 in
Richtung a-Achse (ohne Phenylgruppen an den Si-Am

Betrachtet man jetzt die von der a-, und b-Achdgempannte Ebene, erkennt man neben der
eben besprochenen Verknupfung zweier Alumopolysi@nheiten eine weitere
Verknupfung der Alumopolysiloxaneinheiten in Riamgub-Achse unter Ausbildung einer

weiteren Kette von Alumopolysiloxanen. Wir erhalteun ein zweidimensionales Netzwerk

aus Alumopolysiloxaneinheiten wie es in Abb. 59gestellt ist.

Abb. 59: Strukturausschnitt der a/b - Ebene von,G@)[AIO(OH)]4 ¢
4 (HO)CH(CH),CH(OH) 9 (ohne Phenylgruppen an den Si-Atomen)
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Fur die Bildung des besprochenen zweidimensiondistzwerks wurden bisher drei
1,4-Cyclohexandiolmolektile pro Alumopolysiloxan wendet, die Koordination des vierten
Liganden ist in Abb. 60 dargestellt. Und zwar stdles die Koordination des Liganden in
Richtung der c-Achse dar. Durch diese Verknupfurgrden nun die zweidimensionalen
Schichten der Alumopolysiloxaneinheiten Uber Wassébriickenbindungen miteinander
verbunden und es bildet sich ein dreidimensiondktgwerk von Alumopolysiloxaneinheiten

aus.

Abb. 60: Strukturausschnitt von (PRIO)[AIO(OH)] 4« 4 (HO)CH(CH),CH(OH) 9, der
besseren Ubersicht wegen ohne Phenylgruppen aSilbeanketten
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4.4 Erhaltene Kristallstrukturdaten der Umsetzungv ~ on
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 * 4 Et,0O mit H ,N(CH,)CgH4(CH,)NH, 10

Fur die Rontgenstrukturuntersuchung geeignete d&lést der Reaktion von
(Ph.SIO)[AIO(OH)]4 = 4 EO mit vier Aquivalenten para-Xylendiamin konntenrchu
Umkristallisation ausTetrahydrofuran erhalten werden. Ein geeigneterstili wurde
entnommen und einer Rontgenkristallstrukturanalysterworfen. Nach Bestimmung und
Verfeinerung der Gitterkonstanten ergab sich dagenale Raumgruppe P 4(2)/n. Samtliche
Nichtwasserstoffatome wurden gefunden und anisoteofeinert. Zur Berechnung der Lagen
der Wasserstoffatome wurden die entsprechendettisidezzn Geometrien verwendet. Der

Zuverlassigkeitsfaktor erreicht einen Wert von=R0,077.

Tabelle 15:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fur §8IO)[AIO(OH)] 4 * (HoN(CH,)CeH4(CHL)NH,
2 GHg0), 10

Summenformel
Molmasse [g/mol]
Messtemperatur [K]
Wellenlange [A]
Kristallsystem
Raumgruppe

Gitterkonstanten

Zellvolumen [

Anzahl der Formeleinheiten Z
Dichte (berechnet) [g/cth
Absorptionskoeffizient [mrd]
F(000)

Kristallabmessungen [mfhn
Messbereiclt [°]

hkl - Indexbereich
Gemessene Reflexe

Symmetrieunabhéngige Reflexe

Vollstéandigkeit des Datensatzes (bis 27.31°)

Absorptionskorrektur
Max. und Min. Transmission

Strukturverfeinerungsmethode

Daten / Einschrankungen / Parameter

C128 H140 Al4 N4 020 Si8
2387.08
152(2)
0.71073
tetragonal
P4(2)/n
a=19.7041(8) A a=90°
b =19.7041(8) A B=90°
¢ = 16.5008(9) A y=90°
6406.5(5)
2
1.237
0.177
2520
0.21x0.11 x 0.06
1.46 to 27.31
-25<=h<=25, -25<=k<=22, -21<=Ri=
97856
7142 [R(int) = 0.3541]
98.9 %
Multiscan
0.9891 and 0.9642
Full-matrix least-sgaa@n P
7142 /0/ 382
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Gute des Fit auf# 1.054

Endgiltige R-Werte [I>2sigma(l)] R1 =0.0767, wRD#2402
R-Werte (alle Daten) R1 =0.2529, wR2 =0.1976
Restelektronendichte (min./max.) [efA 0.389 and -0.461

Tabelle 16:Ausgewahlte Bindungslangen [A] und Winkel [°] filRTSIO)[AIO(OH)] ,

(H2N(CH2)CH4(CHz)NH; » 2GHE0),

Al(1)-0(3) 1.733(3) Si(1)-C(7) 1.876(5)
Al(1)-0(2) 1.739(3) Si(2)-0(2)#1 1.586(3)
Al(1)-0(1) 1.740(3) Si(2)-0(4) 1.627(3)
Al(1)-O(1)#1 1.744(3) Si(2)-C(13) 1.858(5)
Si(1)-0(3) 1.595(3) Si(2)-C(19) 1.863(5)
Si(1)-0(4) 1.631(3) O(1)-Al(1)#2 1.744(3)
Si(1)-C(1) 1.856(5) 0(2)-Si(2)#2 1.586(3)
0(3)-Al(1)-0(2) 110.7(2) 0(3)-Si(1)-0(4) 112.9(2)
0(3)-Al(1)-0(1) 108.1(2) O(2)#1-Si(2)-0(4) 115.6(2)
0(2)-Al(1)-0(1) 109.9(2) Al(1)-O(1)-Al(1)#2 139.1(2)
0(3)-Al(1)-O(1)#1 109.5(2) Si(2)#2-0(2)-Al(1) 147.4(2)
0(2)-Al(1)-O(1)#1 104.9(2) Si(1)-0(3)-Al(1) 148.7(2)
O(1)-Al(1)-O(1)#1 113.9(2) Si(2)-0(4)-Si(1) 151.5(2)

Symmetrieoperationen zur Erzeugung aquivalentemato
#1y,-x+3/2,-z+1/2  #2 -y+3/2,X,-z+1/2 #3 -x421,-z
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4.5 Molekulstruktur von
(Ph3SiO)g[AIO(OH)] 4 * (H2N(CH,)CeH4(CH2)NH, » 2 C4HgO), 10

Bei der Umsetzung der Startverbinduhmit para-Xylendiamin in Toluol als Reaktionsmedjum
wird nach Umkristallisation aus Tetrahydrofuran die Verbindung
(PhSIO)[AIO(OH)] 4 (HoN(CH2)CeHa(CH2)NH, 2 GHgO), 10 isoliert. Wie aus der
Kristallstrukturanalyse hervorgeht, weist diese bifiedlung eine anndhernde S4-Symmetrie auf.
Zudem werden bei dieser Umsetzung alle koordinat&entren des Alumopolysiloxans durch
Koordination von vier Molekilen para-Xylendiamin de¢zt. Hierbei koordinieren die vier
Molekule mit ihren Amingruppen tber Wasserstoffigrmbindungen an die Hydroxylgruppen
der Alumopolysiloxaneinheit.

Die eingesetzten para-Xylendiaminliganden koénnem muit ihren zweiten funktionellen
Gruppen weitere Wasserstoffbriickenbindungen mit a&chsten Alumopolysiloxaneinheiten

ausbilden, wie dies in Abb. 61 angedeutet ist.

Abb. 61: Molekiilstruktur von (P§SiOX[AIO(OH)]4 * (H.N(CH2)CsHa(CH)NH, * 2 GHgO),
10

-97-



Diskussion und Ergebnisse

Zudem koordinieren an die Amingruppen der eingésetpara-Xylendiaminliganden weitere
Tetrahydrofuranmolekiile. Diese Tatsache bestatigt aufgestellte Hypothese, dass die
Amingruppen der para-Xylendiaminmolekile, wie audbiei der Koordination von
Alkyldiaminen, einen Ammoniumcharakter aufweisen.

Die Bindungsabstande der o OH N Wasserstoffbriickenbindungen betragen im Mittel
2,567(1) A und die Bindungslangen zwischen den afgtirofuranmolekillen und der para-
Xylendiaminmolekille @ "H N betragen 2,954(1) A. Die AlQ Bindungsabstinde des
Al,04-Rings sind mit 1,740(3) A im Vergleich zu den berdesprochenen und beobachteten
Abstanden dieses AD4s-Rings sehr kurz und liegen im Bereich von Binddéggen die bereits
bei Alkyldiaminen als eingesetztem Ligand gefundenden. Diese Tatsache deutet auf starke
Wechselwirkungen der Alumopolysiloxaneinheit mit ndgpara-Xylendiaminliganden und
unterstutzt wiederum die Hypothese des Ammoniunattiars der Amingruppen der
eingesetzten Liganden, da die starke Bindung dgarilden zum Alumopolysiloxan eine héhere
Basizitdt am Sauerstoffatom bewirkt YOvomit die kiirzere Al-@Q-Bindungslange zu erklaren
ist.

Die Winkel der besten Ebenen zwischen den Silokgeth und dem inneren ADs;-Ring
betragen 129,7°. Im Vergleich zur Verbindung mitiép als koordinierender Einheit mit einem
Winkel von 134,3°, sind die Winkel des erhalteneodRkts10 kleiner geworden.

Abb. 62: Molekulstruktur von (P}SiO)[AIO(OH)]4 * (HoN(CH,)CsH4(CH2)NH, « 2 GHgO),
10 mit ausgewahlten Phenylgruppen
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In Abb. 62 sind ausgewdahlte Phenylgruppen abgebildee an die Siliziumatome der
Siloxanketten gebunden sind und sich rAumlich swdaren, dass zwei Liganden auf einer Seite
der ALOs-Ebene voneinander abgeschirmt werden. Dabei nctitgh die Phenylgruppen einer

Seite bezlglich des AD,s-Rings zueinander anndhernd parallel aus.

Wird eine Seite bezuglich der A)-Ebene betrachtet und die Verknipfung der
Alumopolysiloxaneinheiten durch die para-Xylendiamblekiile in Richtung der gebildeten
a/b-Ebene verfolgt, so ist ein alternierender Mdrlaeziglich der Koordination der para-
Xylendiaminliganden an den fDs-Ring der Alumopolysiloxaneinheiten zu beobachtBre
para-Xylendiaminmolekile koordinieren Uber Wassdfistickenbindungen an einem
Alumopolysiloxan oberhalb der AD,-Ebene und die benachbarte Alumopolysiloxaneinhied
nun unterhalb der AD,-Ebenen angegriffen. Es entsteht in dieser Richteing Zick-Zack-

formige Kette von Alumopolysiloxaneinheiten (AbIR)6

«

.y
,A:L e e

-.Q" T ' A
Pt

Abb. 63: Ausschnitt der Struktur von (PBIO)[AIO(OH)]4 ¢ (HoN(CH,)CsH4(CH2)NH>
» 2 G4Hg0), 10 entlang einer Richtung (ohne Phenylgruppen anSigkxtomen)
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Auf der gegentberliegenden Seite bezlglich dgDARingebene ist dieselbe, um 90° versetzte
Koordinationsgeometrie der para-Xylendiaminligandenden Alumopolysiloxaneinheiten zu
beobachten, die bereits fir die a/b-Ebene bespnoshiede. Jede Alumopolysiloxaneinheit wird
tetraedrisch von vier weiteren Alumopolysiloxanaittn umgeben, die durch
Wasserstoffbriickenbindungen mit para-Xylendiamirekidlen vernetzt werden. Insgesamt
ergibt sich ein zentrosymmetrischer Aufbau von Adpolysiloxanmolekilen, die eine

diamantartige Anordnung aufweisen.

Abb. 64: Molekulstruktur von (PsSiO)[AIO(OH)] 4 ¢ (HoN(CH)CsHa(CH2)NH, 2 GHgO),
10, der besseren Ubersicht ohne Phenylgruppen aBitiranketten
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5 Reaktionen unter Anderung der Geruststruktur des
Alumopolysiloxans 1 _

Bisher sind ausschlie3lich Strukturen diskutiert rdem, bei denen die Geruststruktur
»(PhSIO)[AIO(OH)] 4 der Startverbindund. beibehalten werden konnte. Es sind allerdings
auch Reaktionen méglich, die mit einem Umbau di€eniiststruktur einhergehen. Eine solche
Umstrukturierung geschieht zum Beispiel bei Einsaer Aminosaure Lysin, oder bei

Verwendung von Tris(ethylen)diamin als eingesetziggand (Abb. 65).

Das Molekul Tris(ethylen)diamin besitzt einen PAWVgon 963,4 KJ/mol und liegt damit
sowohl mit seiner Basenstérke als auch mit seitegisshen Beanspruchung zwischen Pyridin
mit einem PA-Wert von 930,0 KJ/mol, das mit vier Iskailen am Alumopolysiloxan koordiniert
und dem sterisch anspruchsvollerem Triethylaminemém hdheren PA-Wert von 982 KJ/mol
und zwei Ligandmolekilen am Alumopolysiloxan. Imryglkeich zu diesen Molekilen besitzt
Pyrazin mit einem PA-Wert von 877,1 KJ/mol einel\sehwachere Protonenaffinitat, findet
aber dennoch genugend Freiraum um mit drei Ligamekiten am Alumopolysiloxan zu
koordinieren. Durch die Verwendung von Tris(ethytkamin kann untersucht werden,
inwiefern die Basenstarke, beziehungsweise digsster Raumbeanspruchung der eingesetzten

Ligandmolekiile einen Einfluss auf die Produktbilgausibt.

N /N
NS + 3 Tris(ethylen)diami
ths< P e Sy e (P,SIORAIO(O)o 244(OH * NICHLCHN)(OH, * NCH,CH:N)
H. ~
O\A|/O O\AI 4 * 4 OE, =
O/ \O O, \O i
ths< " \A< " >swh2 e > (PhySiO)AAI 209 (A0 AIO(OH)]f(CoHizN:0),
o o/ o o - H0 13
NN .

I=

Abb. 65: Schematische Ubersicht der gebildeten Produkiend13 die ausgehend vahmit
Lysin bzw. mit Tris(ethylen)diamin erhalten werdgmnen
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5.1 Synthese und Charakterisierung von
(Ph3SiO)g[AIO(O) ¢.25]a(OH ¢ N(CH,CH3)3N)2 (OHz « N(CH2CH,)sN) 11

Die Verbindung (P$BiO)[AIO(O)p.254(OH ¢ N(CHCH;)3N)2(OH, « N(CHCH,)3N) 11 kann
erhalten werden, indem bei Raumtemperatur zu di@sung des Alumopolysiloxang in
Toluol, der ebenfalls in Toluol geléste Ligand Tethylen)diamin, zugegeben wird. Nach
erfolgter Reaktion wird die Reaktionsldsung einggaeind das Produktl kann in Form von
Kristallen isoliert werden, wobei pro Produktmolékuier weitere Toluolmolekile im

Kristallgitter vorliegen (Gleichung 10).

v/ N V2 NN
PhZSi/ O\AI/O O\SiPh2 . N PhZSi/ O\“H O\AI/O ’ SiPh,
\ H‘o/ AN 1/H O/ jrfct)rllzs‘é(ethylen)dlamln \O \O/ /
N/ AN A4 o
' Az «40E, | > Al P ~ap //\
7N\ N /N /\ N

N e

W
O, (0] 0O, (0] N/ (’3/ (0] O, : (0]
\Sl/ \SI/ (\ \3/ \s/
Ph, , Ph x)) Plhz Plhz
: N

+ 3 tris(ethylen)diamin

\

-4 OEb A
v ]
N N
/w ) /w
{ e Q Lo i
O/ \O O/ O, N 8‘( \o o/ \o
PhZSi/ \AI H \Sith pthi/ H \A|/ \Siph2
N, Y N\ NN N S
NSNS _ N INE TN
o > /0\/ N e N, o/ No e
thsl{a o >AI1\ H >S|Ph2 PhZSi( H/ >A|< \H_)O;smhz \J
/

Gleichung 10:postulierte Darstellung von (BEBIO)%[AIO(O)o.254(OH ¢« N(CHCHy)3N):
(OH2‘ N(CH2CH2)3N) g.
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Die Geruststruktur der Ausgangsverbindunigt im dargestellten Produttl veréandert worden,
wobei die Anzahl der Gerustatome erhalten gebliesteiEs ist anzunehmen, dass zu Beginn der
Umstrukturierung von 1 zundchst ein Basenmolekil an einer der vier mbelic
Hydroxylgruppen des Alumopolysiloxadsangreift und dessen Proton entfernt. In GleichLiig
wird von einem Tris(ethylen)diaminmolekiil das Protam G-Atom entfernt, wodurch die
Basizitat dieses Sauerstoffatoms erhdht wird und d3-Atom mit einem weiteren
Aluminiumatom Al eine neue Al-O Bindung aufbaut. Die Hydroxylgruppie an diesem
Aluminiumatom koordinativ gebunden war, wird vomuSestoffatom © verdrangt und es ist
nun ein Angriff eines Protons oder eines Ammoniumiwie zum Beispiel N(CK¥H,)sN™-H an
der ,freien“ Hydroxylgruppe mdoglich, wobei ein foales Wassermolekil entsteht, das am
Aluminiumatom Af koordiniert vorliegt.

Ein Teil der Verbindungll zeigt die analoge Struktur des Edukis bei der zwei
Aluminiumatome Uber Hydroxylgruppen miteinander beerden sind und tber Siloxanketten
verbrickt werden. Mit den Protonen der Hydroxylgrep tritt der Ligand Tris(ethylen)diamin
nun in Wechselwirkung und bildet Wasserstoffbridkedungen aus. Der zweite Teil des
Produkts 11 zeigt die Halfte einer weiteren Geruststruktur naiér Zusammensetzung
(PhSIO)[AIO(O)o 54 * 2 ,Basen” (Basen = Pyridin oder N-Methylpipenylidie bereits bei der
Umsetzung mit Hexamethyldisilazan und anschlie@entlensetzung mit Pyridin in
Tetrahydrofurari? "8 sowie bei der Umsetzung varmit dem Monochloralan AlCl « 2 nmp
(N-Methylpiperidin), beobachtet werden konntéh In diesen Verbindungen existiert ein
zentraler AJO,-Ring dessen Sauerstoffatome trigonal-planar vammitiumatomen umgeben
sind. Weiterhin verbriicken vier O-f8i-O-SiPh-O Ketten jeweils zwei Aluminiumatome und
es bilden sich somit vier Achtgliedrige 8l,Si,-Ringeinheiten aus.

Im Produktll ist das Sauerstoffatom*@rigonal-planar von drei Aluminiumatomen umgeben
und an das Aluminiumatom Albindet ein weiteres Sauerstoffatom, das formal ein
Wassermolekll darstellt, welches an ein néachstds(efinylen)diaminmolekil koordiniert
vorliegt. Es ist anzunehmen, dass eine weitere tButiisn dieses formalen Wassermolekiils
durch den Angriff einer weiteren Base am Aluminidoma und einer anschlieenden
Wiederholung des postulierten Mechanismus zu einanalogen  Struktur wie
(PhSIiO)[AIO(O)o g4 ¢ 2 ,Basen” fihren kann, die zwei Wassermolekiéniger beinhaltet als
die Startverbindund.
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In Abb. 66 ist ein Vergleich des erhaltenen Progukt mit der Startverbindund und des
erhaltenen Pyridinaddukts mit veranderter,@0)[AIO(OH)] s,-Geruststruktur gezeigt und die
Strukturmerkmale beider Verbindungen sind im gedtéd Produkil wiederzufinden.

o/SI\o o/Si\o O/ glhz\ / 2?2\0
PhZSi/ \AI/ \\Siph2 < O\ /O SiPh,
\o H\o/ \o/ . o / o / M\ 0/

\AI/ \AI / Py A— o\ /o— Al Py
o/ o) o/ \o Ph,Si ’ M ’ SiPh
SN N N TN
"N, SN S NN
o\s i/o o\s i/o )
<£/N\d/g'h<o N

Abb. 66: Vergleich der Strukturen von (EBiO)[AIO(OH)]4 * 4 OEt und (PRSIO)[AIO 1 g4

Das Produktll wurde in Tetrahydrofuran gelost und NMR-spektroskdp untersucht. Im
erhaltenen'H-NMR Spektrum ist ein Signal bei der chemischensekiebung von 2,90 ppm
vorhanden, das vom Tris(ethylen)diamin stammt. @eiResonanzen sind in den aromatischen
Bereichen der chemischen Verschiebungen von 6,88-pf,20 ppm und 7,46 ppm — 7,64 ppm
zu beobachten. Diese Signale sind den Phenylgrugeemlumopolysiloxans zuzuordnen. Das
aufgenommené*C-NMR Spektrum weist ein Signal bei der chemiscMarschiebung von
45,5 ppm auf, das vom Tris(ethylen)diamin herritmtl weitere charakteristische Signale der

Phenylgruppen sind im aromatischen Bereich bei dBemischen Verschiebungen von
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127,4 ppm, 127,6 ppm, 128,9 ppm, 129,1 ppm, 13&1,pl35,3 ppm, 140,2 ppm und
140,3 ppm zu sehen. Da&Si-NMR-Spektrum weist ein Signal bei der chemischen
Verschiebung von -47,4 ppm auf. Eine nachfolgendhtyefihrte Rontgenstrukturanalyse zeigt,
dass im Feststoff eine geringere Symmetrie votlidgtLosung liegt offenbar eine andere

Struktur vor als im Festkorper.

In Abb. 67 sind die aufgenommenen IR-Spektren damApolysiloxansl (schwarze Linie) und
des erhaltenen Produkid (rote Linie) gegentibergestellt, die in diffuserflB@on mit KBr
aufgenommen wurden. Es ist deutlich zu erkenness dé&e OH-Schwingung im Bereich von
3640 cn' im gebildeten Produktl viel scharfer geworden ist. Es ist daher anzunehrdass
eine der vorhandenen Hydroxylgruppen die OH-Schuiiggbande bei 3640 Ehhervorruft
und die Protonen der restlichen Hydroxylgruppen ahe Stickstoffatome der
Tris(ethylen)diaminmolekile koordinieren, die someihen Ammoniumcharakter aufweisen.
Ungliicklicherweise kann die N-HAbsorptionsbande nicht eindeutig identifiziert dem, da
diese im Bereich der C-H Absorptionsbanden liegt uan ihnen Uberlagert wird. Aul3erdem
sind neben den CH-Schwingungsbanden bei 3068 @45 cnit, 3024 crit und 2999 cr,
weitere CH-Schwingungen bei 2947 ¢mind 2876 cnl vorhanden, die man dem Liganden

zuordnen kann.

—— Alumopolysiloxan 1

1,6 —— Tris(ethylen)diamin

1,4-.
1,2-.
1,0-. |
0,8—.

0,6

Absorption

0,4 1

0,2 1

0,0 1

-0,2

T T T T T T T T
4000 3000 2000 1000 0

Wellenzahl [cm™]

Abb. 67: IR-Spektrum von (P8iO)[AIO(O)o.254(OH ¢« N(CH,CHy)3N)2 (OHz ¢ N(CH,CHy)3N)
11 im direkten Vergleich mit dem Edukt
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5.1.1 Erhaltene Kristallstrukturdaten der Umsetzung von
(Ph,SIO)g[AIO(OH)] 4 * 4 Et,O mit Tris(ethylen)diamin 11

Das Einengen der Mutterldsung vaa fuhrte zu einem geeigneten Kristall, das isoliemt
entnommen wurde, um eine Rontgenkristallstruktuyesseadurchzufiihren. Nach Bestimmung
und Verfeinerung der Gitterkonstanten ergab siehtikline Raumgruppe P-1. Alle Atome, bis
auf die Wasserstoffatome, wurden anisotrop verfeinéur Berechnung der Lagen der
Wasserstoffatome wurden die entsprechenden idedéini Geometrien zu Grunde gelegt. Es
ergab sich ein Zuverlassigkeitsfaktor von 4,41 %.

Die Kristalldaten und Daten zur Strukturbestimmusigd in Tabelle 17 aufgelistet. In der
Tabelle 18 sind ausgewahlte Bindungslangen und @it Verbindund.1 enthalten.

Tabelle 17:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen {h,SiO)[AIO(O)g.254(OH ¢« N(CHCH,)3N),

(OH; » N(CH,CH,)sN) 11

Summenformel
Molmasse [g/mol]
Messtemperatur [K]
Wellenlange [A]
Kristallsystem
Raumgruppe

Gitterkonstanten

Zellvolumen [A9]

Anzahl der Formeleinheiten Z
Dichte (berechnet) [g/cth
Absorptionskoeffizient [mr]
F(000)

Kristallabmessungen [mih
Messbereicl® [°]

hkl - Indexbereich

Gemessene Reflexe
Symmetrieunabhangige Reflexe
Vollstéandigkeit des Datensatzes (Bis 28.38°)
Absorptionskorrektur

Max. und Min. Transmission

C114 H120 Al4 N6 O16 Si8 x 4 C7 H8
2531.34
153(2)
0.71073
triklin
P-1
a=14.6729(10) A
b = 15.8940(13) A
c=30.772(2) A
6760.3(9)
2
1.244
0.170
2676
0.57x0.31x0.18
1.34t0 28.38
-19<=h<=19, -21<=k<=21, -41<=K=
123752
33723 [R(int) = 0.0324
99.5 %
Multiscan
0.9693 and 0.9097

o= 81.045(4)°
B=79.283(3)°
y=74.773(3)°
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Strukturverfeinerungsmethode Full-matrix-block kesguares on#
Daten / Einschrankungen / Parameter 33723/02162

Gute des Fit auf# 1.011

Endglltige R-Werte [I>2sigma(l)] R1 =0.0441, wR®4055
R-Werte (alle Daten) R1 =0.0710, wR2 = 0.1218
Restelektronendichte (min./max.) [e7R 0.632 and -0.609

Tabelle 18: Ausgewéhlite Bindungsléangen [A] und Winkel [°] flRHSIO)[AIO(0).294(OH * N(CH.CH,)sN),
(OH; ¢ N(CH,CH,)3N)

Al(1)-0(5) 1.719(1) Si(1)-0(5) 1.590(1)
Al(1)-O(16) 1.738(1) Si(1)-0(6) 1.631(1)
Al(1)-0(2) 1.757(1) Si(2)-0(7) 1.597(1)
Al(1)-0(1) 1.801(1) Si(2)-0(6) 1.631(1)
Al(2)-0(7) 1.736(1) Si(3)-0(8) 1.598(1)
Al(2)-0(8) 1.743(1) Si(3)-0(9) 1.636(1)
Al(2)-0(3) 1.750(1) Si(4)-0(10) 1.588(1)
Al(2)-0(2) 1.767(1) Si(4)-0(9) 1.632(1)
Al(3)-0(10) 1.725(1) Si(5)-0(11) 1.600(1)
Al(3)-0(11) 1.733(1) Si(5)-0(12) 1.635(1)
Al(3)-0(3) 1.747(1) Si(6)-0(13) 1.597(1)
Al(3)-0(1) 1.802(1) Si(6)-0(12) 1.631(1)
Al(4)-0(13) 1.718(1) Si(7)-0(14) 1.600(1)
Al(4)-0(14) 1.733(1) Si(7)-0(15) 1.636(1)
Al(4)-0(4) 1.767(1) Si(8)-0(16) 1.601(1)
Al(4)-0(1) 1.780(1) Si(8)-0(15) 1.629(1)
O(5)-Al(1)-O(16) 111.88(6) 0(8)-Al(2)-0(2) 110.11(6)
0(5)-Al(1)-0(2) 110.56(6) 0(3)-Al(2)-0(2) 102.80(6)
0(16)-Al(1)-0(2) 108.55(6) O(10)-Al(3)-0(11) 111.28(6)
0(5)-Al(1)-0(1) 110.84(6) 0(10)-Al(3)-0(3) 112.70(6)
0(16)-Al(1)-O(1) 107.53(6) O(11)-Al(3)-0(3) 107.13(6)
0(2)-Al(1)-0(1) 107.31(6) O(10)-Al(3)-0(1) 104.83(6)
0(7)-Al(2)-0(8) 109.39(7) O(11)-Al(3)-0(1) 114.21(6)
0(7)-Al(2)-0(3) 114.47(6) 0(3)-Al(3)-O(1) 106.73(6)
0(8)-Al(2)-0(3) 111.58(6) O(13)-Al(4)-0(14) 112.89(6)
0(7)-Al(2)-0(2) 108.22(6) O(13)-Al(4)-0(4) 105.82(6)
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O(14)-Al(4)-0(4)
0(13)-Al(4)-O(1)
O(14)-Al(4)-0(1)
O(4)-Al(4)-0(1)
0(5)-Si(1)-0(6)
0(7)-Si(2)-0(6)
0(8)-Si(3)-0(9)
O(10)-Si(4)-0(9)
0(11)-Si(5)-0(12)
0(13)-Si(6)-0(12)
0(14)-Si(7)-0(15)
0(16)-Si(8)-O(15)
Al(4)-O(1)-Al(1)
Al(4)-0(1)-Al(3)
Al(1)-O(1)-Al(3)

109.97(7)
111.98(6)
107.48(6)
108.64(6)
113.94(7)
113.89(7)
115.02(7)
113.85(7)
111.39(7)
112.30(7)
112.42(7)
111.79(7)
117.11(6)
123.73(7)
116.66(6)

Al(1)-0(2)-Al(2)
Al(3)-0(3)-Al(2)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(2)-0(6)-Si(1)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(4)-0(9)-Si(3)
Si(4)-O(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(6)-0(12)-Si(5)
Si(6)-0(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(8)-0(15)-Si(7)
Si(8)-0(16)-Al(1)

121.78(7)
121.69(7)
158.23(9)
150.27(9)
147.42(9)
142.20(9)
140.52(9)
154.59(9)
149.18(8)
137.21(8)
159.42(9)
135.54(8)
141.01(9)
153.26(8)
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5.1.2 Molekulstruktur von
(Ph2SiO)g[AIO(O) 0.264(OH  N(CH>CH3)3N)2(OHz ¢ N(CH2CH)sN) 11

Die Darstellung von (PSIO)[AIO(O)254(OH ¢ N(CH.CH,)3N)2(OH, « N(CH,CH,)3sN) 11
erfolgt durch Zugabe von Tris(ethylen)diamin zunuibpolysiloxanl in Toluol als Solvenz.
Obwohl die Summenformel der Gerlistatome denen t@etvBrbindungl entspricht, weist das

gebildete Produktl1 nicht mehr dasselbe Grundgerust losuf.

Abb. 68: Polyederdarstellung von (EBiO)[AIO(O)¢.254(OH « N(CH.CH,)3N),
(OHz ¢ N(CH,CHy)3N) 11 (ohne Phenylgruppen an den Si-Atomen)

Insgesamt koordinieren drei Molekule des Tris(ezhydliamins Uber
Wasserstoffbrickenbindungen an Sauerstoffatome Adesopolysiloxans und die erhaltene
Verbindungll weist eine C1-Symmetrie auf. Zwei Liganden kooklien wie erwartet an die
Hydroxylgruppen einer AI(OH)AI Kante des zentraldferns, wobei eine & H"N
Bindungslange von 2,55(3) A (2,572(1) A fur @81 und 2,519(1) A fir O2N5) beobachtet
wird. Der dritte Ligand koordiniert Uber Wasserfitofickenbindungen an ein am Aluminium
gebundenes Sauerstoffatom, welches formal ein Wassekil darstellt. In diesem Fall ist die
HOA"HN Bindungslange mit 2,606(1) A etwas langer. Diertd Hydroxylgruppe der
Ausgangsverbindund. ist im Produkt1l nicht mehr vorhanden, stattdessen ist nun das
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Sauerstoffatom O1 trigonal-planar von den drei Ahiomatomen All, Al3 und Al4 umgeben
(Winkelsumme um O1 = 357,5°). In Abb. 68 ist einely@derdarstellung des gebildeten
Produktsll abgebildet, in der das Sauerstoffatom O1 die Alr€) Tetraeder Uber deren Ecken
miteinander verknipft. Weiterhin besetzten die &to#atome O2 und O3 die Ecken der
Tetraeder um die Aluminiumatome All und Al3, dieighzeitig eine Kante des Tetraeders um
das Al2 Atom darstellen. Am Aluminiumatom Al4 wigihe Ecke des gebildeten Tetraeders von
einem Wassermolekul besetzt, an das ein Tris(ethgieminligand koordiniert. Die Beiden
Aluminiumatome (Al1 und AI3) weisen zusammen mil2 Adas bereits besprochene
Koordinationsmuster unter Erhalt der urspriinglich@ertststruktur vonl auf, bei der
Hydroxylmolekiile die Aluminiumatome miteinander beEden und mit

Tris(ethylen)diaminmolekilen Saure-Base Addukteébdden.

Abb. 69: Molekilstruktur von (P§8iO)[AIO(O)o.294(OH * N(CHCH,)3N).
(OHz ¢ N(CH,CH_y)3sN) 11 ohne Phenylgruppen der Siloxanketten

Die AI-O Bindungsabstande der zentralen Einheit dieh aus den Aluminium- und
Sauerstoffatomen  All, Al2, AI3, 02 und O3 zusamreg&zts bei der

Tris(ethylen)diaminmolekile wie in der Startverhing 1 Gber Wasserstoffbriickenbindungen
an die Sauerstoffatome der Alumopolysiloxaneinhdibordinieren, weisen mittlere
Bindungsabstande von 1,755(1) A auf. Wohingegen Ali®© Bindungsabstande um das
Sauerstoffatom O1 mit der trigonal-planaren Umgebuon Aluminiumatomen im Mittel etwas
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langere Bindungsabstidnde von 1,794(1) A aufweifée.kiirzesten Al-O Bindungsabstande
werden um das O3 Atom mit 1,750(1) A fir Al2-O3 uh@47(1) A fiir AI3-O3 beobachtet und
sind ebenso wie die Bindungslangen Al1-O2 mit 1(ZbA und Al2-02 mit 1,767(1) A kiirzer
als die AI-O Bindungslangen, die mit 1,768(2) A twr Koordination von Pyridin an die
Alumopolysiloxaneinheit beobachtet wurden. Auch Yrargleich zu Verbindund, bei der
Pyrazin am Alumopolysiloxan mit ebenfalls drei Maléen koordiniert und mittlere Al-O
Bindungslangen von 1,787(1) A aufweisen, sind dielBngslangen im Fall von Produkt viel
kirzer. Diese AI-O Bindungsabstéande zeigen einerdfation zur Basenstarke auf. Pyrazin
besitzt einen PA-Wert von 877,1 KJ/mol und bedgilit langsten Al-Q.pyrazin Bindungslangen
mit 1,787(1) A. Darauf folgt Pyridin mit einem PA&kt von 930,0 KJ/mol, sowie mittleren
Al-O Bindungslangen von 1,768(2) A. Tris(ethylemdiin stellt mit einem PA-Wert von
963,4 KJ/mol die starkste dieser Basen dar undtwagem die kirzesten Al-O Bindungslangen
um die von Pyrazinmolekiilen koordinierten Hydroxyigpen mit 1,755(1) A auf. Diese sehr
kurzen Bindungsldngen sprechen dafir, dass dieof&nt der Hydroxylgruppen eher am
Stickstoffatom vorliegen und dieser Ligand somiteei Ammoniumcharakter besitzt. Dadurch
wird das Sauerstoffatom stark basisch’) (@nd geht eine starkere Bindung mit dem
Aluminiumatom ein, beziehungsweise erméglicht erse Verdnderung der Geruststruktur von
1. In Abb. 70 sind die Basenstarken der Liganders(&tihylen)diamin, Pyridin, Pyrazin,
Diethylether und Tetrahydrofuran, gegen die Al-Qhdingslangen des zentraleny®@J-Rings
vom Alumopolysiloxan aufgetragen. Dabei wird eimegeare Korrelation zwischen der Al-O
Bindungslange und der Basenstérke erhalten, bedideBasen ziemlich genau die Punkte auf
einer Geraden besetzen.

1000

980 —

] N(CH,CH,) N
960

\\
940

920 C,HN
900

880

Protonenaffinitat [KJ/mol]

860
840

820

800

T T T T T T T T T
175 1,76 177 1,78 1,79 1,80 1,81

Al-O Bindungslange [A]

Abb. 70: Abh&ngigkeit der Basenstéarke zur Al-O Bindungs&ing
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Wie in der Ausgangsverbindungy sind auch im Produkfll alle Aluminiumatome Uber
Siloxanbriicken miteinander verbunden, jedoch weidien Siloxanfligel im Vergleich zum
Edukt 1 eine starkere Verdrillung auf. Somit kdnnen diemfigruppen an den Siliziumatomen

sich so ausrichten, dass alle Liganden von Phamytgm umschlossen werden kénnen.

Abb. 71: Molekulstruktur von (P}SiO)[AIO(O)¢.294(OH * N(CH.CH,)3N),
(OHz+ N(CHCH;)sN) 11
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5.2 Synthese und Charakterisierung von
(Ph3Si0)12(Al,0,)(AIO 2),[AIO(OH)] 4(CeH12N20), 13

Die Darstellung vor{PhSiO)2(Al205)(AlO2)[AIO(OH)] 4(CeH12N20), 13 erfolgt durch Zugabe
der Aminoséaure Lysin zur StartverbinduhgAnschlieRend wird die Reaktionslésung in Toluol
unter Ruckfluss gerthrt und hinterher aus Tetrabfylan umkristallisiert. Wahrend der
Reaktion erfolgt eine Kondensation der Aminosauren za-Amino-caprolactani2. Das
gebildetea-Amino-caprolactaml2 koordiniert an das Alumopolysiloxan, wobei fornmalei

Siloxanketten abgespalten werden und sich eine 8gukturl3bildet (Gleichung 11).

PhySi— 0 ~—siPh,
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: H H \ OH AT
= H . — 2 +
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Gleichung 11:schematische Darstellung der Synthese von
(PhSiO)(Al,05) (AIO2),[AIO(OH)] 4(CsH12N20), 13, wegen einer besseren Ubersicht wurden
die Siloxanbriucken entfernt
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Fir die Darstellung vod3 kann der in Abb. 72 dargestellte Mechanismus fiestuverden.
Zunéachst erfolgt, wie bereits bei der Produktbilgiiwon 11 diskutiert, der Angriff eines
Liganden an einer Hydroxylgruppe des Alumopolysiiog1l mit einhergehender Entfernung
eines Protons, wodurch die Basizitit an diesem rSaffatom O erhéht wird. Das &Atom
greift nun am Aluminiumatom Alan, wodurch eine Siloxankette am™Atom gelockert wird
und ein a-Amino-caprolactammolekiill am ARAtom als zweizéhniger Ligand koordinieren
kann. Dadurch wird eine Siloxankette am'-Atom geoffnet, deren Sauerstoffaton? @as
Proton einer weiteren Hydroxylgruppe bindet, wobgas Sauerstoffatom °O dieser
Hydroxylgruppe wiederum an Basizitat zunimmt. Dee€#-Atom greift nun an das AlAtom
einer weiteren Alumopolysiloxaneinheit an, die makger Weise verdndert wurde und deren
O*-Atom unter Ausbildung eines viergliedrigen ,8b-Rings am Al- Atom bindet. In einer
womoglich konzertierten Reaktion zusammen mit ddduBg des AJO,-Rings, greift das
Sauerstoffatom ©(0>) des geoffneten Siloxanfliigel am?A{Al?)-Atom an und spaltet eine
komplette Siloxankette ab, an die wiederum ein droangreifen kann und mit dessen
Abspaltungsprodukt weitere Kondensationsreaktioneroglich sind. Aufgrund dieser
Eliminierungen von zwei Siloxanketten wird die Ameéung der beiden
Alumopolysiloxaneinheiten unter Ausbildung des ralein ALO,-Rings Uberhaupt erst moglich.
Wahrend dieser Umlagerungsreaktion bleiben die éXygruppen, die die Sauerstoffatome O2
und O4 beinhalten, unverandert und stellen weiterkaktive Koordinationszentren dar. Mit
dieser Reaktion ist es somit erstmals gelungeni Aluenopolysiloxaneinheiten miteinander zu

verknupfen.

Es ist ebenso vorstellbar, dass die FreisetzungwWasser bei der Cyclisierung von Lysin zum
o-Amino-caprolactam der Grund fur die Umstrukturregwonl darstellt. Es ist bereits bekannt,
dass eine Exposition voh mit Wasser zu einer neuen Verbindung fuhrt, d€seniiststruktur
verandert wurde. Auch bei dieser Reaktion kann dassitu gebildete Wasser die
Ausgangsverbindungl angreifen, wodurch mehrere Fragmente gebildet everdderen

Neustrukturierung zu Verbindurdg fuhrt.
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Abb. 72: postulierter Reaktionsmechanismus der Bildung®n

Ein Teil des gebildeten Produkis3 wurde in Toluol gelést und NMR-spektroskopisch
untersucht. Int*C-NMR-Spektrum werden Signale bei 21,2 ppm, 34/5,p41,5 ppm, 53,6 ppm
und 179,1 ppm erhalten, die demAmino-caprolactam zugeordnet werden kdnnen. Zudem
werden im Bereich von 27,3 ppm bis 32,4 ppm mehBégaale beobachtet, in dem ein weiteres
Signal desa-Amino-caprolactam liegen misste, das aufgrundvibeliegenden Signalvielfalt
nicht eindeutig bestimmt werden kann. Im aromatschBereich werden Signale bei den
chemischen Verschiebungen von 127,6 ppm, 127,7 pg&8 ppm, 130,1 ppm, 139,4 ppm und
141,0 ppm beobachtet, sowie ein breites Signal ereiBh der chemischen Verschiebung von
134,4 ppm — 136,1 ppm, die von den Phenylgruppeateariliziumatomen stammen.

Im %°Si-CP/MAS-Spektrum werden zwei breite Signale 38 ppm und -47 ppm beobachtet.
Das Signal bei -47 ppm stammt von den Siliziumatorder Siloxanketten des erhaltenen

Produktsl3 und das zweite Signal bei einer chemischen Vegbcimg von -38 ppm besitzt eine
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geringere Intensitat und liegt im Bereich von Dipyisilandiol. Somit wird das bei dieser
postulierten Reaktion freiwerdende HO-SiEhSiPh-OH bzw. PBSi(OH), bestatigt.

Die mittels diffuser Reflexion mit KBr aufgenommeniR-Spektren vori und13 sind in Abb.

73 abgebildet. Die OH-Schwingungsbande der Stdrindungl bei ca. 3660 cih hat deutlich

abgenommen und weitere Schwingungsbanden sind drei Wlellenzahlen 3521 ¢mund

3333cm’ zu sehen, die im Bereich von koordinierenden OHbeziehungsweise
NH-Valenzschwingungen liegen. Eine deutliche Zunahmer Absorption ist bei den
Schwingungsbanden im Bereich von 2926 *crund 2854 cni zu erkennen, in dem
CH-Schwingungsbanden erwartet werden. AulRerdemhtaun Produkt 13 eine weitere
Schwingungsbande bei 1651 ¢auf, in dessen Bereich CO-Schwingungsbanden verieg

Alumopolysiloxan 1
Lysin

1,04

1651

Absorption

T T T T 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500

Wellenzahl [cm™]

Abb. 73: aufgenommenes IR-Spektrum vb3
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5.2.1 Erhaltene Kristallstrukturdaten der Umsetzung von
(PhySiO)g[AIO(OH)] 4 * 4 EL,O mit Lysin 13

Von einem aus Tetrahydrofuran erhaltenen Kristalt Reaktion von (PISIO)[AIO(OH)]4¢

4 ELO mit Lysin wurde eine Roéntgenkristallstrukturarssydurchgefihrt. Die Gitterkonstanten
wurden bestimmt und verfeinert, dabei ergab sicd dionokline Raumgruppe P2(1)/n.
Samtliche Nichtwasserstoffatomlagen wurden gefundemd anisotrop verfeinert. Zur
Berechnung der Lagen der Wasserstoffatome wurden eahtsprechenden idealisierten
Geometrien verwendet.

Der Zuverlassigkeitsfaktor erreicht einen Wert \Ry=0,072. Die Daten zum Kristall kbnnen
der Tabelle 19 entnommen werden. Ausgewahlte Eigebler Strukturanalyse fiiB befinden
sich in der Tabelle 20.

Tabelle 19:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fir £8i0);2(Al ,0,)(AlO ) [AIO(OH)] 4(CsH12N20), 13

Summenformel
Molmasse [g/mol]
Messtemperatur [K]
Wellenlange [A]
Kristallsystem
Raumgruppe

Gitterkonstanten

Zellvolumen [A9]

Anzahl der Formeleinheiten Z
Dichte (berechnet) [g/cth
Absorptionskoeffizient [mr]
F(000)

Messbereicl® [°]

hkl - Indexbereich

Gemessene Reflexe

Symmetrieunabhangige Reflexe

Vollstéandigkeit des Datensatzes (Bis 27.92°)

Absorptionskorrektur

Strukturverfeinerungsmethode

C188 H214 AI8 N8 O35 Sil12
3698.60
132(2)
0.71073
monoklin
P2(1)/n
a = 18.5590(18) A a=90°
b =24.169(3) A B= 97.693(7)°
c=21.627(2) A y=90°
9613.3(18)
2
1.278
0.190
3900
1.27 to 27.92
-24<=h<=24, -29<=k<=31, -28<=R8=
81260
22880 [R(int) = 0.1545
99.4 %
Multiscan

Full-matrix least-sqaan B
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Daten / Einschrankungen / Parameter
Gute des Fit aufF

Endgiltige R-Werte [I>2sigma(l)]

R-Werte (alle Daten)
Restelektronendichte (min./max.) [eTRA

22880/02 116

1.069

R1 =0.0723, wWRDA727
R1 =0.2005, wR2 = 0.2248

1.774 and -0.432

Tabelle 20: Ausgewahlte Bindungslangen [A] und Winkel [°] fur
(PhSIO)2o(Al202)(AlO2)2[AIO(OH)] 4(CeH12N20).

Al(1)-O(4) 1.709(4) 0(14)-C(73) 1.274(5)
Al(1)-0(7) 1.712(3) N(1)-C(78) 1.482(6)
Al(1)-0(2) 1.774(3) N(2)-C(73) 1.283(6)
Al(1)-0(1) 1.788(4) N(2)-C(74) 1.486(7)
Al(1)-Al(2) 2.757(2) C(73)-C(78) 1.509(7)
Al(2)-0(3) 1.861(3) C(74)-C(75) 1.498(8)
Al(2)-0(3)#1 1.861(3) C(75)-C(76) 1.515(8)
Al(2)-0(2) 1.910(3) C(76)-C(77) 1.549(7)
Al(2)-0(14) 1.913(3) C(77)-C(78) 1.506(7)
Al(2)-0(1) 1.937(4) 0(15)-C(79) 1.226(6)
Al(2)-N(1) 2.080(5) N(3)-C(84) 1.492(7)
Al(2)-Al(2)#1 2.798(3) N(4)-C(79) 1.343(7)
AI(3)-0(9) 1.707(3) N(4)-C(80) 1.472(8)
AI(3)-0(3) 1.738(3) C(79)-C(84) 1.503(8)
Al(3)-0(10) 1.757(3) C(80)-C(81) 1.499(8)
AI(3)-0(12) 1.793(4) C(81)-C(82) 1.503(8)
Al(4)-0(6) 1.712(4) C(82)-C(83) 1.490(7)
Al(4)-0(13) 1.720(3) C(83)-C(84) 1.519(7)
Al(4)-0(2) 1.754(3) 0(16)-C(87) 1.417(9)
Al(4)-0(12)#1 1.792(4) 0(16)-C(90) 1.438(8)
C(87)-C(88A) 1.40(2)
Si(1)-0(4) 1.596(4) C(87)-C(88B) 1.62(2)
Si(1)-0(5) 1.636(3) C(88A)-C(89A) 1.44(2)
Si(2)-0(6) 1.595(4) C(89A)-C(90) 1.38(2)
Si(2)-0(5) 1.633(3) C(88B)-C(89B) 1.38(2)
Si(3)-0(7) 1.595(3) C(89B)-C(90) 1.48(2)
Si(3)-0(8) 1.622(4) 0(17)-C(91) 1.407(8)
Si(4)-0(9) 1.591(3) 0(17)-C(94) 1.428(9)
Si(4)-0(8) 1.633(4) C(91)-C(92) 1.504(8)
Si(5)-0(10) 1.620(3) C(92)-C(93) 1.53(1)
Si(5)-0(11) 1.639(4) C(94)-C(93) 1.49(1)
Si(6)-0(13) 1.585(3) C(95)-C(96) 1.31(2)
Si(6)-O(11)#1 1.634(4) C(95)-C(98) 1.43(2)
C(96)-C(97) 1.42(2)
O(3)-Al(2)#1 1.861(3) C(97)-O(18) 1.29(2)
O(11)-Si(6)#1 1.634(4) C(98)-0(18) 1.32(2)
0(12)-Al(4)#1 1.791(4)
O(4)-Al(1)-0(7) 111.3(2) 0(2)-Al(1)-O(1) 87.3(2)
O(4)-Al(1)-0(2) 115.1(2) O(4)-Al(1)-Al(2) 131.8(1)
O(7)-Al(1)-0(2) 113.5(2) O(7)-Al(1)-Al(2) 116.9(1)
O(4)-Al(1)-O(1) 115.4(2) 0(2)-Al(1)-Al(2) 43.5(1)
O(7)-Al(1)-O(1) 112.4(2) O(1)-Al(1)-Al(2) 44.4(1)
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0(3)-Al(2)-0(3)#1
0(3)-Al(2)-0(2)
O(3)#1-Al(2)-0(2)
0(3)-Al(2)-0(14)
O(3)#1-Al(2)-0O(14)
0(2)-Al(2)-0(14)
0(3)-Al(2)-0(1)
O(3)#1-Al(2)-0(1)
0(2)-Al(2)-0(1)
0(14)-Al(2)-0(1)
0(3)-Al(2)-N(1)
O(3)#1-Al(2)-N(1)
0(2)-Al(2)-N(1)
O(14)-Al(2)-N(1)
O(1)-Al(2)-N(1)
0(3)-Al(2)-Al(1)
O(3)#1-Al(2)-Al(1)
0(2)-Al(2)-Al(1)
O(14)-Al(2)-Al(1)
O(1)-Al(2)-Al(1)
N(1)-Al(2)-Al(1)
0(3)-Al(2)-Al(2)#1
O(3)#1-Al(2)-Al(2)#1
0(2)-Al(2)-Al(2)#1
O(14)-Al(2)-Al(2)#1
O(1)-Al(2)-Al(2)#1
N(1)-Al(2)-Al(2)#1
Al(1)-Al(2)-Al(2)#1
0(9)-Al(3)-0(3)
0(9)-Al(3)-O(10)
0(3)-Al(3)-0(10)
0(9)-Al(3)-0(12)
0(3)-Al(3)-0(12)
0(10)-Al(3)-0(12)
0(6)-Al(4)-O(13)
0(6)-Al(4)-0(2)
0(13)-Al(4)-0(2)
0(6)-Al(4)-O(12)#1
O(13)-Al(4)-O(12)#1
0(2)-Al(4)-O(12)#1
0(4)-Si(1)-0(5)
0(6)-Si(2)-0(5)
0(7)-Si(3)-0(8)
0(9)-Si(4)-0(8)
0(10)-Si(5)-0(11)
0(13)-Si(6)-O(11)#1
Al(1)-O(1)-Al(2)
Al(4)-0(2)-Al(1)
Al(4)-0(2)-Al(2)
Al(1)-0(2)-Al(2)
AI(3)-0(3)-Al(2)
Al(3)-0(3)-Al(2)#1
Al(2)-0(3)-Al(2)#1
Si(1)-O(4)-Al(1)

82.5(1)
102.8(1)
96.4(1)
170.3(2)
94.6(1)
86.7(1)
92.8(2)
173.0(2)
79.4(1)
90.9(2)
92.4(2)
94.2(2)
162.5(2)
78.6(2)
91.2(2)
95.2(1)
134.7(1)
39.72(9)
93.4(1)
40.2(1)
131.1(2)
41.3(1)
41.3(1)
102.8(1)
135.1(1)
133.9(1)
94.4(2)
121.90(8)
115.3(2)
114.2(2)
109.6(2)
107.9(2)
103.2(2)
105.7(2)
110.8(2)
114.9(2)
109.7(2)
106.5(2)
106.8(2)
107.7(2)
111.8(2)
110.9(2)
113.1(2)
110.9(2)
109.9(2)
110.5(2)
95.4(2)
129.7(2)
124.4(2)
96.8(1)
133.3(2)
126.7(2)
97.5(1)
165.3(2)

Si(2)-0(5)-Si(1)
Si(2)-0(6)-Al(4)
Si(3)-0(7)-Al(1)
Si(3)-0(8)-Si(4)
Si(4)-0(9)-Al(3)
Si(5)-0(10)-Al(3)
Si(6)#1-0O(11)-Si(5)
Al(4)#1-0(12)-Al(3)
Si(6)-O(13)-Al(4)
C(73)-0(14)-Al(2)
C(78)-N(1)-Al(2)
C(73)-N(2)-C(74)
0(14)-C(73)-N(2)
0(14)-C(73)-C(78)
N(2)-C(73)-C(78)
N(2)-C(74)-C(75)
C(74)-C(75)-C(76)
C(75)-C(76)-C(77)
C(78)-C(77)-C(76)
N(1)-C(78)-C(77)
N(1)-C(78)-C(73)
C(77)-C(78)-C(73)
C(79)-N(4)-C(80)
0(15)-C(79)-N(4)
0(15)-C(79)-C(84)
N(4)-C(79)-C(84)
N(4)-C(80)-C(81)
C(80)-C(81)-C(82)
C(83)-C(82)-C(81)
C(82)-C(83)-C(84)
N(3)-C(84)-C(79)
N(3)-C(84)-C(83)
C(79)-C(84)-C(83)
C(87)-O(16)-C(90)
C(88A)-C(87)-O(16)
C(88A)-C(87)-C(88B)
0(16)-C(87)-C(88B)
C(87)-C(88A)-C(89A)
C(90)-C(89A)-C(88A)
C(89B)-C(88B)-C(87)
C(88B)-C(89B)-C(90)
C(89A)-C(90)-O(16)
C(89A)-C(90)-C(89B)
0(16)-C(90)-C(89B)
C(91)-O(17)-C(94)
0(17)-C(91)-C(92)
C(91)-C(92)-C(93)
0(17)-C(94)-C(93)
C(94)-C(93)-C(92)
C(96)-C(95)-C(98)
C(95)-C(96)-C(97)
0(18)-C(97)-C(96)
0(18)-C(98)-C(95)
C(97)-O(18)-C(98)

136.7(2)
156.3(2)
151.8(2)
144.6(2)
165.8(2)
141.7(2)
146.4(2)
127.5(2)
153.7(2)
121.3(3)
113.0(3)
125.4(5)
120.6(5)
117.7(4)
121.6(4)
112.6(5)
113.5(5)
115.0(5)
113.4(4)
112.1(4)
105.9(4)
111.9(5)
127.8(6)
118.0(5)
122.9(5)
119.1(5)
114.3(5)
114.6(5)
115.5(5)
116.1(5)
107.1(4)
107.9(4)
115.3(5)
109.0(6)
108.3(8)
35.0(9)
101.2(9)
105(1)
111(1)
103(2)
111(2)
104.3(9)
50(1)
99(1)
105.6(6)
109.2(6)
102.6(6)
106.8(7)
105.4(6)
101(1)
104(2)
106(2)
109(1)
107(1)

Symmetrieoperationen zur Erzeugung aquivalentemata?tl -x,-y+1,-z+1



Diskussion und Ergebnisse

5.2.2 Molekdulstruktur von (thS|O)12(A| 202)(A|O 2)2[A|O(OH)] 4(C6H 12N20)2
13

Wird eine Reaktion der Ausgangsverbindubgnit der Aminosdure Lysin in Toluol unter
Ruckfluss durchgefuihrt und anschlielend aus Tetiraffiyran umkristallisiert, so kann das
Produkt (PBSiO)2(Al202)(AlO2)o[AIO(OH)]4(CeH12N20), 13 mit der Molekulsymmetrie C

erhalten werden.

Betrachtet man die gebildeten Koordinationspolyederdie Aluminiumatome, erhalt man zwei
Oktaeder in der Mitte des Alumopolysiloxans dieemander kantenverknipft sind und sechs
weitere Tetraeder. Eine Halfte dieser zentrosymsutten Verbindundgl3 beinhaltet einen
Oktaeder und drei weitere Tetraeder. Zwei der Eelea sind miteinander eckenverknipft und
besetzen eine Kante des Oktaeders. Eine weiterte Kias Oktaeders ist mit einem Tetraeder
kantenverkntipft, wobei eine Ecke dieser gemeinsafaene eine Hydroxylgruppe beansprucht.
Weiterhin sind alle Tetraeder uber Siloxankettetemander verbunden (Abb. 74).

Eine weitere Kante des Oktaeders wird vorAmino-caprolactam mit dessen Amin- und

Ketogruppen besetzt.

Abb. 74: Polyederdarstellung von (EBiO)12(Al 20,)(AlO2)[AIO(OH)] 4(CeH12N20), 13, der
besseren Ubersicht wegen ohne Phenylgruppen aSid&tomen
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Diskussion und Ergebnisse

Die Sauerstoffatome O3 und O2 sind jeweils von édeminiumatomen anndhernd trigonal-
planar umgeben. Die Winkelsumme um O3 mit den Ahiomhatomen Al2 und Al3, welche
eine ALO,-Einheit bilden, betragt 357,5° und um O2 liegteeiinkelsumme von 350,9° vor, in
diesem Fall rickt das Sauerstoffatom ein wenig daersplanaren Ebene heraus, die von den
Aluminiumatomen Al1, Al2 und Al4 gebildet wird. Aefdem liegt das Sauerstoffatom O2
etwas ndher an den All und Al4 Atomen, welche Ubere Siloxanbriicke miteinander
verbunden sind. Die Bindungsabstande um das O2 Aietragen 1,774(3) A fur Al1-02,
1,754(3) A fir Al4-02 und 1,910(3) A fur Al2-0O2.

Die Bindungsabstiande um das O3 Atom betragen zweln@61(3) A fur Al2-O3 und
1,738(3) A fiir AI3-O3. Dieses Sauerstoffatom liggimnach ein wenig nédher am Al3-Atom,

welches tetraedrisch von Sauerstoffatomen umgedben i

O(12)H
( )///,

>
Cl
X
s

J_>:
S
X
5

E S
N@DH, E== 0D~ AR,
O(l)H///////l “\“\\\\\\\0(3)/////,,, o \\\\\\\\\0(14)
/ /I“'AI(Z)"“\ /A'(z)\ /
79(14) ‘ \0(3) o)

Al(L)R 1y
2/ i, 0o(2) N(1)H,

A@R, AIB)R,

O(12)H
R = (PBSi)O, 5

Abb. 75: Molekulstruktur von (P§8iO)i2(Al.0,)(AlO,),[AIO(OH)] 4(CsH12N20)2 13

a) Zur besseren Ubersicht der Verbindd@ghne Siloxanketten, sowie einer Darstellung in
schematischer Form; b) Darstellung vidwohne Phenylgruppen an den Si-Atomen
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Diskussion und Ergebnisse

Die Bindungslangen zwischen den Aluminiumatomen taitaedrischer Koordinationssphéare
und den Sauerstoffatomen der Hydroxylgruppen simdndgen und betragen im Mittel
1,791(4) A.

Die Al-O Bindungsléangen der zwei gebildeten Oktaddsgen im Mittel bei 1,928(5) A. Die
Bindungsabstande fir die Atome AI2-O3, welche dikta@der Uber Kanten miteinander
verknipfen und Sauerstoffatome mit trigonal-plan&fmgebung beinhalten liegen im Bereich
von 1,861(3) A. Fur Al2-O2 wird eine Bindungslangm 1,910(3) A beobachtet. In diesem Fall
liegt das Sauerstoffatom wiederum in einer triggglaharen Umgebung. Der Bindungsabstand
zur Hydroxylgruppe ist ein wenig langer und betragd37(4) A. Dasa-Amino-caprolactam
koordiniert sowohl mit der Amingruppe, als auch sginem Sauerstoffatom am Al2-Atom des
Alumopolysiloxans. Die Bindungsabstande innerhales dgebildeten Oktaeders betragen
1,913(3) A fir Al2-O14 s und 2,080(5) A fiir AI2-N1k

In Abb. 76 sind ausgewéhlte Phenylgruppen dardested an die Siliziumatome gebunden sind.
Sie richten sich rdumlich so aus, dass @eAmino-caprolactammolekile vollstandig
eingeschlossen werden. Betrachtet man die achtiAlumatome der erhaltenen Verbindulig)
erkennt man jeweils vier Aluminiumatome in einereBb, deren Lage in der Hohe versetzt
vorliegen und durch zwei Sauerstoffatome, die einemralen AIO,-Ring bilden, miteinander
verbunden sind. Diese Verbindung beinhaltet insgéséer freiliegende Hydroxylgruppen, die

analog der Startverbindudgeweils zwei Aluminiumatome miteinander verbinden.

Abb. 76: Molekulstruktur von (P}5iO)2(Al 205)(AlO2)[AIO(OH)] 4(CeH12N20), 13 mit
ausgewahlten Phenylgruppen
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Zusammenfassung und Ausblick

IV Zusammenfassung und Ausblick

Metallorganische Netzwerke werden bereits seitdémgZeit untersucht und sind Gegenstand
vieler aktueller Forschungsbereiche. Verbindungersed Art beinhalten metallische Zentren,
die mittels organischen Gruppen zu ein-, zwei- odezidimensionalen Gebilden verknipft
werden™'? Es handelt sich dabei im Allgemeinen um mikroger&/erbindungen, die oftmals

ihre Anwendung in der Katalyse, Stofftrennung, @assherung oder Sensorik find&ri™**>

Weiterhin stellen Supramolekulare Verbindungenheohst interessantes Themengebiet in der
Chemie dar, welches in jungster Zeit intensiv ex¢ébt wird. In diesem Teilbereich der Chemie
werden Bindungsarten beziehungsweise deren Ausmgedu auf Verbindungen untersucht, die
auf nicht-kovalenten Wechselwirkungen beruhen. Bsnkn somit verschiedenste Strukturen
konstruiert werden, die aufgrund von intermolekettar Wechselwirkungen  wie
Wasserstoffbriickenbindungen oder Bindungsartentrekghatischer Natur zusammengehalten
werden.

Ausgehend von molekularen Struktureinheiten, werdemch Selbstorganisation einzelner
Einheiten gréRere Molekilverbande mit einer geaeimeind definierten Struktur aufgebaut. Ein
vorteilhafter Aspekt dieser gebildeten Verbindungesteht in ihrer Reversibilitat, die aufgrund
der nicht zu starren, ebenfalls reversiblen intéedaren Bindungsarten herriihrt. Dadurch
wird es méglich, selbstheilende, sich regeneriezevidterialien darzustellerj**¢-18

AulRerdem ist es bei Strukturen mit diesen Bindurigeamoglich, die Ligandmolekile, die fur
die jeweils gebildete Struktur eingesetzt wurdeszigjt durch andere Liganden zu ersetzen, was
schlieZlich mit einer Neustrukturierung des Prodwdihhergehen kann.

Insgesamt werden Gebilde erhalten, bei denen dienSchaften der eingesetzten Molekile
ausgenutzt werden, um groéRere, geordnete Molelidinele zu konstruieren, die zudem nicht
starr gebunden sind, sondern flexibel umstruktusieerden kénnen. Je nachdem zu welchem
Zweck das gebildete Produkt dienen soll, kann ésliase Weise modifiziert werdeéy.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde gezeigt, dass einéalfen der eingesetzten Liganden in einer
Reaktion mit dem Alumopolysiloxad zu unterschiedlichen Produkten fiihrt, die mit eine
Modifikation des Eduktg einhergehen.
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Zusammenfassung und Ausblick

Der Einsatz von kleinen, nicht zu starken Basen Ryeazin, liefert wie erwartet eine neue
Struktur des Alumopolysiloxang, bei der insgesamt drei Molekileinheiten des Ryréiber
Wasserstoffbrickenbindungen an die Alumopolysil@mneit binden. Die sterische
Raumbeanspruchung von zwei Liganden oberhalb desO,Atbene verschiebt die
Phenylgruppen der Siloxanketten nach aul3en undhafiteder AlO,-Ringebene orientieren
sich die Phenylgruppen dementsprechend nach irtien.findet nur noch ein Pyrazinligand
genligend Freiraum, um eine Koordination mit demn#dpolysiloxan eingehen zu kdnnen
(Abb. 77, Struktup).

P

2 11

Abb. 77: Molekulstruktur von (P}SiO)[AIO(OH)]4 * 3 GH4N2 2 und
(PhSIO)[AIO(O)0.2d4(OH ¢ N(CHCH>)3N)2 (OHz » N(CH.CH;)sN) 11, wegen einer besseren
Ubersicht ohne Wasserstoffatome der Pyrazinligantheihohne Phenylgruppen an den

Si-Atomen

Ist der eingesetzte Ligand dagegen eine starke ,Ba®@ geringer sterischer
Raumbeanspruchung, wie das bei Tris(ethylen)diateinFall ist, wird die Geruststruktur der
Ausgangsverbindungy verandert (Abb. 77). Die abgebildete Verbindddgwveist zur Halfte die
Geruststruktur der Ausgangsverbindunguf und ein weiterer Teil dieser Struktur beingiadtin
Sauerstoffatom, das trigonal-planar von drei Alummmatomen umgeben ist. Zudem findet man
in dieser Struktureinheit ein formales Wassermdlekii einem Aluminiumatom, an das ein
Tris(ethylen)diaminmolekdl koordiniert. Man kann edge Struktur als ein isoliertes
Zwischenprodukt von (BBIOX[AIO(O)oss * 2 ,Basen” (Basen = 4EsN oder
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Zusammenfassung und Ausblick

N-Methylpiperidin) betrachten und es ist anhand ddraltenen Verbindung mdglich, einen
postulierten Mechanismus der Umstrukturierung Y@ufstellen zu kénnen, die zur Verbindung
(PhSIiO)[AIO(O)osl4 * 2 ,Basen” (Basen =4EIsN oder N-Methylpiperidin) fuhrt.

Mit den Liganden Essigsaureethylester und 1,4-Déagdutan konnen weitere modifizierte
Struktureinheiten des Alumopolysiloxans mit Carldansestern erhalten  werden.
Essigsaureethylester koordiniert mit insgesamt dfeiekilen an das Alumopolysiloxah,
wobei bemerkenswerter Weise die Seite des Alumaegokans, an die ein einzelnes
Essigsaureethylestermolekil  koordiniert, gleichgeitan zwei Hydroxylgruppen des
Al4(OH)s-Rings bindet, was bisher bei noch keiner Verbirgdunit diesem Alumopolysiloxan
beobachtet werden konnte (Abb. 78, Verbind@hgDie gebildete Struktud der Reaktion mit
1,4-Diacetoxybutan liefert eine sehr symmetrischeerbihdung, in der zwei
1,4-Diacetoxybutanmolekiile als zweizahnige Liganflamgieren und zwei Hydroxylgruppen
einer Seite des Alumopolysiloxans intramolekulatemiander verbinden. Besonders interessant
ist in diesem Fall die Ausrichtung der Phenylgruppéie sich parallel zueinander anordnen,
wodurch den Liganden die intramolekulare Koordimatians Alumopolysiloxan ermoglicht

wird.

3 4

Abb. 78: Molekulstruktur von (P}SiO)[AIO(OH)]4 * 3 CHCOOCHCH;3 3 (ohne
Phenylgruppen an den Siliziumatomen) und ,8R)[AIO(OH)] 4« 2 CHCOO(CH),00CCH
4 (ohne Wasserstoffatome)
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Zusammenfassung und Ausblick

Sind lineare Verknipfungen der Alumopolysiloxaneitén gewinscht, so kann mit dem
Liganden 4,4"-Bipyridin ein linearer, KkettenartigeBtrang von aneinanderhangenden
Alumopolysiloxaneinheiten gebildet werden, die sigenkrecht zur AD,-Ebene des
Alumopolysiloxan ausrichten. Dadurch ergibt sicheemaschenartige Struktureinheit, in der
sich alle Phenylgruppen, die an die Siloxankettelougden sind nach auf3en orientieren und in
der Mitte eine Kette von ADs-Einheiten resultiert, die nach aul3en durch dienRligeuppen
abgeschirmt wird (Abb. 79).

H
/////

,,,,,,

(o))

Abb. 79: Strukturausschnitte der linearen Struktur vongf)[AIO(OH)] 4 ¢ 2 p-(GH4N) 6
a) Molekulstruktur voré ohne Phenylgruppen an den Si-Atomen, sowie ohAd¢dtie der
Kohlenstoffatome; b) Darstellung véals Kalottenmodell; ¢) schematische Darstellung&o
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Zusammenfassung und Ausblick

Eine Verlangerung des Liganden 4,4"-Bipyridin umneei Azogruppe liefert eine
zweidimensionale maschenartige Schichtstrukturian die Alumopolysiloxane in hexameren
Ringen angeordnet werden. Das vierte Koordinatiemsam des Alumopolysiloxans wird bei
Koordination von 4,4"-Bipyridin von einem Tetrahgéliranmolekil besetzt.

Die Verwendung von 3,3 -Azobipyridin als Ligandhftiebenfalls zu einer Schichtstruktur in
der die Alumopolysiloxaneinheiten als hexamere Eit@m angeordnet sind. Diese

Schichtstruktur  beinhaltet doppelstrdngige Alumgpibbxaneinheiten, die Kkettenartig

miteinander verknupft sind (Abb. 80).

100

Abb. 80: Ausschnitt der Schichtstrukturen von ¢§BIO)[AIO(OH)]4 * 1,5 p-(GH4N)-N, 7 und
(PhSIO)[AIO(OH)]4 * 2 m-(GH4N)2N, 8 als Molekulstrukturen, sowie als schematische
Darstellungen
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Zusammenfassung und Ausblick

Eine andere Sichtweise des Aufbaus der Schichtsirukn8 besteht im Aufbau der Schicht aus
einzelnen Kettenstrangen, wie sie bereits in Vehong6 erhalten wurden, die wiederum mittels
3,3 -Azobipyridinliganden an weitere Kettenstraggdunden sind. Dadurch resultiert insgesamt

eine zweidimensionale Anordnung wie sie in Abba8gebildet ist.

Abb. 81: Kristallstrukturausschnitt der VerbinduBgls Kalottenmodell

Mochte man dreidimensional angeordnete Netzwerkistren des Alumopolysiloxans erhalten,
so gelingt dies mit den Liganden para-Xylendiammd @,4-Cyclohexandiol.

Mit para-Xylendiamin als Ligand kann eine Struktdiargestellt werden, in der die
Alumopolysiloxanmolekile hochsymmetrisch, adamaautizgn angeordnet sind. Zudem
koordiniert in dieser Verbindung an jedem Stickistimfim des Liganden jeweils ein
Tetrahydrofuranmolekil (Abb. 82).
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Zusammenfassung und Ausblick

Abb. 82: Ausschnitt der Struktur von (BBIO)[AIO(OH)]4 ¢ 2 HbN(CH)CgH4(CH2)NH> ©
4 THF 10 ohne Phenylgruppen an den Si-Atomen, sowie eimersatische Darstellung der
Verbindungl0

Eine weitere Moglichkeit, um ein dreidimensionalstzwerk zu konstruieren, besteht in der
Verlagerung einer funktionellen Gruppe an den &ifddRand des von den Phenylgruppen
ausgebildeten ,Kafigs“, um dort wiederum weiteredkdinationen mit nachsten Molekulen zu
ermoglichen. Im Fall des 1,4-Cyclohexandiol koorelien diese Liganden mit einer

funktionellen Gruppe an eine Alumopolysiloxaneinheid mit ihren zweiten Hydroxylgruppen

werden Wasserstoffbriickenbindungen zu weiterenCyglohexandiolmolekilen ausgebildet,

welche wiederum an eine nachste Alumopolysiloxamatrbinden. Auf diese Weise ergibt sich
insgesamt ein dreidimensionales Netzwerk, das dumd@polysiloxaneinheiten aufgebaut ist
(Abb. 83).
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Zusammenfassung und Ausblick

9

Abb. 83: Molekulstruktur von (Ps8iO)[AIO(OH)]4 ¢ 4 (HO)CH(CH),CH(OH) 9 mit
Andeutung der weiteren Koordination der 1,4-Cychkaraliolmolekiile und zur besseren
Ubersicht ohne Phenylgruppen an den Si-Atomen,esewie schematische Darstellung goin
der die Vernetzung der Alumopolysiloxaneinheitenctiudie Liganden angedeutet ist

Weiterhin konnte eine Verbindung isoliert werderj deren Produktbildung die Aminosaure
Lysin beteiligt war, wobei wahrend der ReaktionenriDehydratation der Aminosaure zunachst
ein a-Amino-caprolactam gebildet wurde, welches im Amgss mit dem Alumopolysiloxa
weiterreagierte. Die Geriststruktur der Ausgandsudungl wurde wahrend dieser Reaktion
umstrukturiert und der gebildete Ligand bindet s@inen beiden funktionellen Gruppen direkt
an ein Aluminiumatom des Alumopolysiloxans (Abb.).8Bie gebildete Struktureinheit stellt
formal eine Verbindung aus zwei Eduktmolekilen vodar, die unter Abspaltung von zwei
Siloxanbricken direkt miteinander verknipft werderkine solche Reaktion des
Alumopolysiloxans ist auf diesem Reaktionswege deste Mal beobachtet worden. Hierzu
konnte ein postulierter Reaktionsmechanismus deduktbildung aufgestellt werden.
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Abb. 84: Molekdlstruktur von (P#BiO)a(Al 20,)(AlO2)2[AIO(OH)] 4(CsH12N20), 13, wegen
einer besseren Ubersicht ohne Siloxanketten, sewmer schematischen Darstellung der

Verbindungl3 (mit R = PRSIO; 5)
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Experimenteller Teil

V Experimenteller Teill

Samtliche Umsetzungen wurden unter Ausschluss wdghund Feuchtigkeit und tber Ca(l
sowie Phosphorpentoxid (Sicapent) getrocknetemk&o& als Inertgas durchgefuhrt. Die
Durchfuihrung der Versuche fanden an einer moditiere Stock’schen Hochvakuumsapparatur

statt.

Die eingesetzten Losemittel (Tetrahydrofuran, ThlBenzol, Dioxan, Diethylether und Hexan)
wurden vor der Verwendung mittels Destillation geigt und Uber Natrium getrocknet. Die

Aufbewahrung der Losemittel erfolgte unter geprssiatriumdraht in Stickstoffatmosphére.

Die *H- und **C-NMR-Spektren wurden mit einem NMR—Spektrometer280F (Fa. Bruker)
aufgenommen. Die Aufnahmen d@8i-NMR-Spektren erfolgten mittels Inept Pulsfrecquiem
einem NMR-Spektrometer AC200P (Fa. Bruker). Alldalnmen der NMR-Spektren erfolgten

mit einem Volumenanteil g von etwa 5%. TMS diente als interner Standard.

Eichungen und Messfrequenzen:

a) 'H-NMR: cf°Si-NMR:
Messfrequenz: 200,13 MHz Messfrequenz: 39,zMH
Standard Benzol: 7,15 ppm
b) *C-NMR:
Messfrequenz: 50,32 MHz
Standard Benzol: 128 ppm

Die IR-Spektren wurden unter Verwendung einer Sgeigheit fur diffuse Reflexion mit einem
FT—IR Spektrometer Varian 2000 erhalten.

Die C-, H-, N-Analysen erfolgten mit einem CHN-980mental Analysator der Firma Leco
Corporation (St. Joseph, Mi, USA). Die Gehaltslmestiung von Aluminium erfolgte mittels

komplexometrischen Methoden.
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Die Daten der Strukturanalysen wurden mit einemgenBlate Diffraktometer der Firma Stoe
(IPDS 1) gewonnen und die Molekiilstrukturen mitfelider Programme SHELXS-86,§%%°
und SHELXL-93,97*% bestimmt. Die Darstellung der Strukturen erfolgt# dem Programm
Diamond 3'%,

Erworbene Chemikalien:
- Essigsaureethylester, (CAS: 141-78-6, Aldrich)
- 1,4-Diacetoxybutan, 98 % (CAS: 628-67-7, Alfa Agsar
- Pyrazin, 99+ %, (CAS: 290-37-9, Aldrich)
- 4,4 -Bipyridin, 98 %, (CAS: 553-26-4, Aldrich)
- 1,4-Cyclohexandiol, 99 %, (CAS: 556-48-9, Aldrich)
- para-Xylendiamin, (CAS: 539-48-0, Aldrich)
- DL-Lysine monohydrat, 98+ %, (CAS: 70-54-2, Alfagse)
- Tris(ethylen)diamin, 98 % (CAS: 280-57-9, Aldrich)

In Zusammenarbeit mit Laboratoire de Chimie de omtion" des ,Centre national de la

recherche scientifique" zur Verfigung gestellte Diledungen:
- 4,4-Azobipyridin
- 3,3-Azobipyridin

1.1 Darstellung von (Ph ,SiO)g[AIO(OH)] 4 ¢ 3 C,HsN, 2

N N
_ N Et,0 , N
(Ph,SIO)AIO(OH)], * 4 EL,O +4 | ———»  (PhSIO)[AIO(OH)] 4 * 3 |
Z - 4EtO F
N - N(CH):N N
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Versuchsdurchfuhrung:

Zu einer Suspension von 1,00 g (0,47 mmol) ,8RD)[AIO(OH)]4 « 4 EO in 20 ml
Diethylether wird bei Raumtemperatur eine klare uis von 0,15 g (1,89 mmol) 484N, in
10 ml Diethylether getropft. Wahrend der Zugabeitr@gsich die Suspension aufzuklaren bis
die Reaktionslésung schliellich vollstéandig klar Mach zwei bis dreiminitigem RiUhren bei
Raumtemperatur fallt ein farbloser Niederschlag &ie Reaktionsmischung wird flr weitere
22,5 Stunden bei Raumtemperatur gerihrt und aefgid wird der entstandene farblose

Niederschlag abfiltriert.

Ausbeute: 0,62 g (0,29 mmol) (61% d. Th.)
M (C115H]_04N60168i8A|4) = 2158,68 g/mol

Charakterisierung:

Loslichkeit:
Das gebildete Produkt ist bei Raumtemperatur iudlaind Tetrahydrofuran gut I6slich.

NMR-Spektren:

'H (C4HgO, GiDg):  &: s; 3H; 2,17 ppm  ((§s)CH 3)
0. 6,8 - 7,2 ppm (m; 48H; meta und para-H
SH; (GeHs)CHa)
o. 7,4 -7,5ppm (m; 32H; ortho-H)

0. 8,28 ppm (s; 12H; £H4No)
HC (CaH3O, GiDe):
&: 21,0 ppm ((6Hs)CHy)
0: 125,5 ppm (parasHs)CHs)
0: 127,4 ppm - 127,5 ppm  (meta-C)
0. 128,4 ppm (metaHs)CHa)
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0. 129,2 ppm (ortho&lgHs)CHs)
0:129,2 ppm; 129,3 ppm  (para-C)
0:134,8 ppm —134,9 ppm  (ortho-C)

0: 138,5 ppm; 139,0 ppm  (Si-C)

5: 137,9 ppm (CEH(CeHs))

. 145,4 ppm (GHaN2)

295j (C4HgO, GsDe):  &: -39,8 (Kl.); -45,8 ppm

C-, H-, N-Elementaranalysen:

C [%] H [%] N [%)]
63,99 4,86 3,89
ber.
gef. 62,21 4,94 3,82

IR-Spektroskopie [ciil:

3608 OH-Valenzschwingungen (schwach)

3314 OH -Valenzschwingungen (schwach, breit)
3071 aromatische

3046 und

3018 aliphatische

3000 CH-Valenzschwingungen
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1.2 Darstellung von (Ph ,SiO)g[AIO(OH)] 4¢ 3 CH;COOCH,CH3 3

+ 4 CH;COOCH,CH, o
Toluol
(Ph,SIO)[AIO(OH)] 4 * 4 Et,O oL > (PhSIOR[AIO(OH)] 4 * 3/k
-4 EL0 o
- CH;COOCH,CH,

Versuchsdurchfuhrung:

Essigsaureethylester wird vor Versuchsbeginn mitekstillation gereinigt. Dann werden
1,254 g (0,591 mmol) (BBIO)[AIO(OH)]4 ¢ 4 EO unter leichtem Erwérmen in 15 ml Toluol
gelost. Anschlielend werden 0,23 ml (2,363 mmoBidgsiiureethylester mit 10 ml Toluol
verdiinnt und bei Raumtemperatur zur farblosen hgstdes (PSiO)[AIO(OH)]4 * 4 EtO
getropft. Nach 18 stiindigem Ruhren der Reaktionsi§dei Raumtemperatur wird etwa 2/3 des
Losemittels unter reduziertem Druck in eine Kuldfaiberkondensiert und der Rickstand bei

Raumtemperatur gelagert, bis eine Kristallbilduegderbindund3 zu beobachten ist.

Ausbeute: 0,84 g (0,40 mmol) (68% d. Th.)
M (C108H]_070225i8A|4) =2089,58 g/mol

NMR-Spektren:

'H (CeHe, CsDg):  &: 0,56 ppm (t, CHCOOCHCH3)
0. 1,12 ppm (s, €63COOCHCHj3)
0. 3,43 ppm (g, CECOOCH,CH,)
0. 7,67 ppm — 7,98 ppm (m, ortho-H)

3C (CeHs, CeDe):
0: 13,3 ppm (CHCOOCHCH3;)  &: 127,2 ppm; 128,11 ppm (meta-C)
0: 20,3 ppm CH3COOCHCH;)  &: 129,8 ppm; 129,88 ppm (para-C)
0. 62,0 ppm (CHCOOCH,CH3z)  d: 134,6 ppm; 134,70 ppm (ortho-C)
0: 138,0 ppm (Si-C)
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29Sj (CeHe, CsDg):  &: -44,3 ppm

IR-Spektroskopie [ciil:

3606
3534
3357
3312
3070
3048

OH-Valenzschwingungen
OH-Valenzschwingungen
OH-Valenzschwingungen (breit)
OH-Valenzschwingungen (breit)
aromatische

und

3003
2910
1697
1666

C-, H- Elementaranalysen:

aliphatische

CH-Valenzschumggn
CO-Vadehzvingungen
CO-Vadehzvingungen

Anmerkung: Die aufgetretene geringe Abweichung demessenen Kohlenstoffgehalts der

Elementaranalysen ist auf mdgliche

Verunreinigungem vermessenen Feststoff

zurlckzufuhren.
C [%] H [%]
ber. 62,08 5,16
gef. 57,85 4,97
1.3 Darstellung von (Ph ,SiO)g[AIO(OH)] 4 2 CH3;COO(CH,),O00CCHs; 4

(Ph,SIOKIAIO(OH)], * 4 ELO  + 4 /(

o) o

o/\/\/?/

Toluol

-4 Et0

- 2 CHCOO(CH,),00CCH,
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Versuchsdurchfuhrung:

Zu einer klaren, farblosen Losung von 1,80 g (0y@%ol) (PRSIO)XAIO(OH)]4 * 4 ERO in

30 ml Toluol wird eine ebenfalls klare Losung vab®ml (3,40 mmol) 1,4-Diacetoxybutan in
10 ml Toluol bei Raumtemperatur getropft. Die zugiBa klar vorliegende Reaktionsloésung
wird flr 2 Tage bei Raumtemperatur gerthrt und é@nehte Tribung sowie kleinere Kristalle
werden erkennbar. Anschlielend wird die Reaktiausig unter reduziertem Druck um die

Halfte eingeengt und vom gebildeten farblosen Nigddag abfiltriert.

Ausbeute: 1,24 g (0,53 mmol) (62% d. Th.)
M (C126H]_28024Si8A|4) = 2358,92 g/mOl

Charakterisierung:

Loslichkeit:
Das erhaltene Produkt ist sehr gut I6slich in Tetdaofuran, Benzol und Toluol, dagegen

unléslich in Diethylether und n-Hexan.

NMR-Spektren:

"H (CeHe, CeDe): 80,78 ppm ((CHCOOCH-CH),)
d: 1,90 ppm ((€13COOCH-CHy),)
&: 3,44 ppm ((CHCOOCH,-CHy),)
0. 7,5 ppm — 7,6 ppm (ortho-H)
3C (GsHe, CoDs):

0: 20,9 ppm (CH3COOCH-CHy,),) 0:127,8 ppm; 128,0 ppm (meta-C)
0: 24,1 ppm ((CHCOOCH-CH,),) 0: 129,5 ppm; 129,7 ppm (para-C)
0: 64,2 ppm ((CHCOOCH2-CH,)2) 0: 134,7 ppm; 134,8 ppm (ortho-C)
0: 173,1 ppm ((CHCOOCH,-CHy,),) 0: 138,2 ppm; 138,3 ppm (Si-C)
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29Sj (GsHe, CsDg): & -45,3 ppm

IR-Spektroskopie [ciil:

3630
3500
3350
3215
3068
3046
3022
3002

1.4

OH-Valenzschwingungen (schwach)
OH-Valenzschwingungen (schwach, breit)
OH-Valenzschwingungen (schwach, breit)
OH-Valenzschwingungen (schwach, breit)
aromatische

und

aliphatische

CH-Valenzschwingungen

2963 CH-\zgehwingungen
29161-\@lenzschwingungen
173®-\@&lenzschwingungen
1700-\@&lenzschwingungen

C-, H- Elementaranalysen:

C [%] H [%)]
theor. 64,15 5,47
gem. 62,16 5,39

Darstellung von (Ph ,SiO)g[AIO(OH)] 4 ¢ 2 p-(CsH4N), 6

Et,0

(Ph,SIO)[AIO(OH)] 4 * 4 ELO + 4 N N ——— (Ph,SIiO)[AIO(OH)],* 2 N N
SN/ N\ /7 amo N/ O\ 4

- 2 p-(GH4N),
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Versuchsdurchfuhrung:

Eine klare, farblose Lésung von 0,669 (4,24 mmgtj-Bipyridin in 40 ml Diethylether wird bei

Raumtemperatur zu einer farblosen Suspensior2y@48 g (1,06 mmol) (BBIO)X[AIO(OH)]4 *

4 EO in 20 ml Diethylether getropft. Die farblose Reaksmischung wird tUber Nacht bei
Raumtemperatur gerthrt, anschlieBend wird der daeblNiederschlag abfiltriert und bei

102 mbar getrocknet. Eine Umkristallisation aus Tetdzbfuran liefert Kristalle vor.

Ausbeute: 2,18 g (0,95 mmol) (90% d. Th.)
M (C124H11N4018SigAl 4 (6 - 2 GHgO)) = 2282,85 g/mol

Charakterisierung:

Loslichkeit:
Der gebildete Niederschlag ist sowohl bei Raumteatpg als auch in heillem Benzol, Toluol
und Diethylether unl6slich. In Dioxan und Tetrahyfdiran I0st sich der Feststoff bereits bei

Raumtemperatur.

NMR-Spektren:

'H (C4HgO, CGiDg):  &: 6,85 ppm — 7,13 ppm (m; 48H; meta und para-H )
0: 7,01 ppm — 7,07 ppm (d; 8H; p-[N-(CH-3,-C]>)
o: 7,32 ppm — 7,43 ppm (d; 16H; ortho-H)
0. 7,49 ppm — 7,59 ppm (d; 16H; ortho-H)
0: 8,20 ppm — 8,30 ppm (d; 8H; p-[NHECH),-C].)

13C (C4H0, CsDe):

0: 121,6 ppm (p-[N-(CHZH),-C],) 0:127,4 ppm; 127,5 ppm (meta-C; Ph)
0: 145,9 ppm (p-[N-(CH-CH}C]>,) 0:129,1 ppm (para-C; Ph)
0: 149,8 ppm (p-[N-CH-CH),-C]. 0: 134,8 ppm; 134,9 ppm (ortho-C; Ph)

0: 138,9 ppm; 139,4 ppm (Si-C; Ph)
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295j (C4HgO, GsDe):  &: -45,8 ppm

IR-Spektroskopie [cA:

3067 aromatische

3047 und

3021 aliphatische

3001 CH-Valenzschwingungen

C-, H-, N-Elementaranalysen:

Anmerkung: Lasst man die zwei Tetrahydrofuranmdkekiicht in die theoretische Berechnung
mit einflieBen, so ndhern sich die gemessenen Géleatlimmungen noch besser an die
theoretischen Werte an (M {fgH100N4O16SigAls) = 2138,7 g/mol). Der zu niedere

Kohlenstoffwert ist bedingt durch den verwendetenafysator bei der Elementaranalyse.

Cl%] | H[%] | N [%]
ber. 6524 5,12 2,45
ber.-LM | 65,15| 4,71 2,62
gef. 61,75| 4,50 2,85

1.5 Darstellung von (Ph ,SiO)g[AIO(OH)] 4 1,5 p-(CsH4N),N, « C4HgO 7

(Ph,SIO)AIO(OH)], * 4 ELO  +4 NC\>7N'N4<\3N __Tolol o (Ph,SIO)AIOOH)], * 1.5 N/’\:\>7,Q'N4<\://\N
= -4 EL0 —
- 2,5 p-(GHsN)2N,

Versuchsdurchfuhrung:

Eine orange-rote L6sung von 0,07 g (0,39 mmol) gH®), in 5 ml Toluol wird zu einer klaren
Lésung von 0,21 g (0,210 mmol) (FBiO)AIO(OH)]4 » 4 EbO in 5 ml Toluol getropft.

Nachdem die Reaktionslosung fur circa 30 Sekun@égrRaumtemperatur gerthrt wurde, wird
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eine leichte Tribung mit einhergehender Aufhelldieg Losung beobachtet. Nach weiterem 22
stindigem Ruhren der Reaktionslésung bei Raumteatyerwird der gebildete orange-rote
Niederschlag abfiltriert und bei O mbar getrocknet. Eine Umkristallisation aus
Tetrahydrofuran liefert Kristalle von

Ausbeute: 0,20 g (0,08 mmol) (84% d. Th.)
M (C12/H124020SigAl4Ns (7 - 3 GHgO)) = 2391,05 g/mol
Charakterisierung:

Loslichkeit:
Das erhaltene Produkt I6st sich sehr schlecht iidelne Benzol und Toluol. In Diethylether und
Hexan l6st es sich nicht. In heilem Dioxan und dfetdrofuran I6st sich der Niederschlag

vollstandig auf.

NMR-Spektren:

'H (C4HgO, GDg):  &: 2,21 ppm (s; 3H; (§Hs)CH3)
0:6,94 - 7,21 ppm  (m; 48H; meta und para-H;
6H; p-[N(CH-CH)2C-N-];;
SH; (GeHs)CHa)
0. 7,45-7,48 ppm (m; 32H; ortho-H)
0. 8,55-8,57 ppm (d; 6H; p-[N(GCH),C-N-],)

13C (C4Hg0, CsDe):

&: 21,0 ppm ((€Hs)CHy)

0:116,4 ppm (p-[N(CHEH)2C-N-],)
0: 125,6 ppm (parasHs)CHyg)

0: 127,5 ppm (meta-C)

0. 128,4 ppm (meta3Hs)CHg)

0: 129,2 ppm (ortho&lgHs)CHs)

0:129,2 ppm; 129,2 ppm  (para-C)
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0: 134,8 ppm - 134,9 ppm  (ortho-C)
0: 138,6 ppm; 139,2 ppm  (Si-C)

5: 137,9 ppm (Ch#(CeHs))
&: 151,5 ppm (p-[N(CH-CHE-N-]2)
&: 157,1 ppm (p-[NCH-CH),C-N-],)

295j (C4HgO, GsDe):  &: -45,9 ppm

IR-Spektroskopie [ciil:

3067 aromatische

3046 und

3016 aliphatische

3001 CH-Valenzschwingungen

C-, H-, N-Elementaranalysen:

Anmerkung: Der zu niedere Kohlenstoffwert ist begtlidurch den verwendeten Katalysator bei

der Elementaranalyse.

C [%] H [%] N [%]
63,80 5,40 3,51
ber.
gef. 57,04 5,21 3,63
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1.6 Darstellung von (Ph ,SiO)g[AIO(OH)] 4« 2 m-(CsH4N),N, 8

(Ph,SIO)AIOOH)], * 4 ELO  + 4 @,N’N@ —ﬂ» (Ph,SIO)AIO(OH)], * 2 @*N’N@

Versuchsdurchfihrung:

Bei Raumtemperatur werden zunachst 0,07 g (0,371pmm@CsH4N)2N2 in 10 ml Toluol gelost,
wobei eine klare, orangefarbene LOsung entstehhnD&erden bei Raumtemperatur 0,20 g
(0,09 mmol) (PESIO)[AIO(OH)]4 * 4 EO in weiteren 10 ml Toluol gelést und im Anschluss
eine Losung von m-(#EHsN).N2 in Toluol langsam hinzugetropft, wobei eine safmt
Niederschlagsbildung zu beobachten ist. Nach vdé&r Zugabe von m-¢&4N).N bildet sich
eine orange tribe Reaktionsmischung, die fur 1&m/d&n bei Raumtemperatur gerihrt wird.
Danach wird der gebildete orange Niederschlag tebfil und bei 1G mbar getrocknet. Eine

Umkristallisation aus Tetrahydrofuran liefert Kee von8.

Ausbeute: 0,18 g (0,07 mmol) (76 % d. Th.)
M (C140H]_4g°\| 4N80225i8 @ 6 C4H80)) = 2627,36 g/mol

Charakterisierung:

Léslichkeit:
In heilBem Benzol und Toluol ist der gebildete Nredblag nur maRig I6slich. In Diethylether
und Hexan l6st sich das Produkt nicht und in heilBmxan, sowie in erwérmten

Tetrahydrofuran 16st es sich vollstéandig auf.

NMR-Spektren:

'H (C4HgO, GDg):  &: 2,15 ppm (s; 18H; (Bs)CH3)
0. 6,8 - 7,5 ppm (m; 48H; meta und para-H;
30H; ortho, meta, para-H; {85)CH,)
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13C (C4HgO, CsD):

o
»124,4 ppm
»125,6 ppm
:126,8 ppm
:127,5 ppm
»128,5 ppm
:129,2 ppm
»129,2 ppm
:134,9 ppm
:138,0 ppm
» 138,6 ppm

21,0 ppm

o: 7,32 - 7,50 ppm

0. 7,94 - 7,98 ppm
0. 8,49 — 8,51 ppm

(m; 32H; ortho-H;

4H; m-(GH4N)2N2 (6, 67))

(d; 4H; m-¢84N)2N2 (5, 57))
(d; 4H; m-€84N)2N2 (4, 47))

o: 8,97 ppm (d; 4H; m-(§E14N)2N2 (2, 27))
((€Hs)CHg)
(M&sH4N)2N2 (5, 57))
(paradsHs)CHs)
(M&sH4N)2N2 (1, 17))

;127,5 ppm  (meta-C)
(metaEEHs)CHs)
(orthottsHs)CHa)

;129,3 ppm  (para-C)

- 135,0 ppm (ortho-C)

(CEHCeHs))

;139,11 ppm  (Si-C)

» 147,6 ppm
: 148,2 ppm
- 152,3 ppm

o9 o0 o0 OO0 o0 o0 OO0 o0 o0 o0 o0 o0 o

(M&sHaN)2N2 (6, 67))
(m&sH4N)2N2 (4, 47))
(M&sH4N)2N2 (2, 27))

29Sj (C4HgO, GsDg):  &: -45,4 ppm

IR-Spektroskopie [ciil:

3525
3303
3067
3048
3020

aromatische
und

aliphatische

OH - Valenzschwingungen

OH - Valenzschwingungen
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C-, H-, N-Elementaranalysen:

C [%] H [%] N [%]
64,00 5,68 4,26
ber.
gef. 64,29 6,17 4,00

1.7  Darstellung von (Ph ,SiO)g[AIO(OH)] ,+ 4 (HO)CH(CH,),CH(OH) 9

OH

(PhSIOAIO(OH)], * 4 ELO +4 %:g'» (Ph,SIOAIO(OH)]; * 4 HOGgH,OH

OH

Versuchsdurchfuhrung:

Zunachst werden 0,21 g (1,80 mmol) 1,4-Cyclohexandi 10 ml Toluol vorgelegt, dann
werden 0,95 g (0,45 mmol) (FBIO)[AIO(OH)] 4+ 4 EtO in 10 ml Toluol geldst und diese klare
Losung zum 1,4-Cyclohexandiol getropft. Die Reaksimischung wird nun fir finf Tage bei
Raumtemperatur geriihrt. Es entsteht eine tribblofse Reaktionslésung. Im Anschluss wird
der erhaltene Niederschlag abfiltriert und an eiHechvakuumsapparatur getrocknet. Nach
einer Umkristallisation aus heilem Toluol koénnen hlisBlich Kristalle von
(PhSIO)[AIO(OH)]4 ¢ 4 (HO)CH(CH),CH(OH) isoliert werden.

Ausbeute: 0,25 g (0,10 mmol) (22% d. Th.)
M(C141H156024Si8A|4) = 2567,30 g/mOl
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Charakterisierung:

Loslichkeit:

In Tetrahydrofuran 16st sich der gebildete Festdbefeits bei Raumtemperatur und in Toluol

wird der Niederschlag erst nach leichtem Erwarmedisy.

NMR-Spektren:

'H (C4HgO, GsDg):  8:1,00 — 1,18 ppm  (m; 32H; (HO)CHKG),CH(OH))
0. 2,15 ppm (s; 9H; (§Hs)CH3)
0:6,84 - 7,18 ppm  (m; 48H; meta und para-H;
15H; ortho, meta, para-H; §85)CHs)
0: 7,35 - 7,52 ppm  (m; 32H; ortho-H und 4H; msKIGN),)

13C (CHg0, CiDg):

0: 21,0 ppm ((6Hs)CHy)

d: 33,6 ppm ((HO)CHgH,)4sCH(OH))
0: 69,2 ppm ((HOQH(CH,),CH(OH))
0: 125,6 ppm (parasHs)CHyg)
o:127,5 ppm; 127,5 ppm  (meta-C)

0. 128,4 ppm (meta3Hs)CHg)

0: 129,2 ppm (ortho&sHs)CH3)

0: 129,2 ppm; 129,3 ppm (para-C)

0: 134,9 ppm; 134,9 ppm (ortho-C)

3: 137,9 ppm (CE#(CeHs))

0: 138,6 ppm; 139,0 ppm  (Si-C)

295j (C4HO, GsDg):  &: -45,8 ppm
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IR-Spektroskopie [ciil:

3299 OH-Valenzschwingungen
3047 aromatische

3003 und

2940 aliphatische

2862 CH-Valenzschwingungen

C-, H-, N-Elementaranalysen:

C [%] H [%] N [%]
65,69 6,12 | = -

ber.

gef. 66,33 6,76 | = -

1.8 Darstellung von
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4* 2 H,N(CH,)CgH4(CH,)NH, » 4 C4HO 10

1. GHg

2. GHgO
(PR,SIOR[AIO(OH)] 4 * 4 ELO + HZN\/O/\NHZ y=Ye) > (PhSIOR[AIO(OH)], * 2 H;NCH,CeH,CHNH, * 4 C4HgO
- 2 H,NCH,CgH4CH,NH,

Versuchsdurchfuhrung:

Wird zu einer Suspension von 0,37 g (2,70 mmaiN¢€H,)CesH4(CH2)NH, in 25 ml Toluol
tropfenweise eine Losung von 1,43 g (0,67 mmol),$RD)[AIO(OH)]4 « 4 EO in 25 ml
Toluol hinzugegeben, wird wahrend des Zugabe beinRemperatur beobachtet, dass sich im
Reaktionskolben erst Flocken und dann ein klumpemffer Niederschlag bildet. Die
Reaktionsmischung wird fiir ca. 22 Stunden bei Raumperatur gerthrt, dann wird der
Niederschlag abfiltriert und am Hochvakuum getre@tknIim Anschluss erfolgt eine

Umkristallisation aus Tetrahydrofuran.
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Ausbeute: 1,37 g (0,57 mmol) (86 % d. Th.)
M (C128Hl40()205i8A|4N4) = 2387,08 g/m0|

Charakterisierung:

Léslichkeit:
Das gebildete Produkt ist unléslich in Toluol.
In heiBem Tetrahydrofuran kann der Niederschlagggjelerden und in Pyridin I6st sich der

Feststoff bereits bei Raumtemperatur.

NMR-Spektren:

'H (C4HgO, GDg):  &: 6,86 — 7,21 ppm  (m; meta und para-H)

. 7,25 ppm (s, EN-CH,[C(CH-CH),C]CH,-NHy)
: 7,60 —7,75 ppm  (m; ortho-H)

:1,07-1,29 ppm  (m, M-CH,[C(CH-CH),C]CH,-NH,)
:1,41- 1,50 ppm (M, O(GIEH,),)

: 3,46- 3,55 ppm  (m, O€,CH,),)

: 3,77 ppm (s, RNH " H " "OR)

7,75 -7,89 ppm  (m; ortho-H)

'H (CsHsN, CsDg):

O o0 o0 o0 o0 o0 o0 o

13C (C4HgO, CsD):

5. 46,3 ppm (BN-CH,[C(CH-CH),C]CH»-NH>)
3. 127,2 ppm (BN-CH,[C(CH-CH),C]CHz-NH5)
0:127,8 ppm; 128,3 ppm  (meta-C)

0: 129,2 ppm (para-C)

0: 134,7 ppm; 135,2 ppm  (ortho-C)
0: 139,6 ppm; 140,1 ppm (Si-C)
0: 142,1 ppm (pN-CH,[ C(CH-CH),C]CH,-NHy)
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13C (GsHsN, CsDe):
o: 25,7 ppm
0. 46,1 ppm
0. 67,7 ppm
0. 127,5 ppm; 127,5 ppm
0: 129,0 ppm; 129,1 ppm
0: 134,7 ppm; 135,0 ppm
0: 139,2 ppm; 139,9 ppm
0: 141,9 ppm

295j (C4HgO, GsDe):  &: -47,5 ppm

IR-Spektroskopie [ciil:

3355 NH-Valenzschwingungen
3294 NH-Valenzschwingungen

3067 aromatische

(m, O(CHCHy)2)

(pPN-CH2[C(CH-CH),C]CH2-NHy)

(m, GEH2CH2)2)

(meta-C)
(para-C)
(ortho-C)
(Si-C)

(EN-CH,[C(CH-CH),C]CH»-NH,)

3048 und
3021 aliphatische
3001 CH-Valenzschwingungen

C-, H-, N-Elementaranalysen:

C [%] H [%0] N [%]
64,4 5,9 2,35
ber.
gef. 65,2 6,3 2,67
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2  Reaktionen unter Anderung der Geruststruktur

2.1 Darstellung von
(Ph3Si0)g[AIO(O) ¢.25]4(OH » N(CH,CH,)3N)2(OH;, « N(CH,CHy)3N) 11

iZ S\z
O/ \O o/ \o e o/ N\
o S Ny / N\, AN
ths\ " /AI H /Swth + 3 tris(ethylene)diamine hs\ H\ /AI /S‘Ph
0, o (e o -4 OEp o °© °
S )k ———> Sl N
o/ \o o/ o o/ \0 / \O y
S \A‘} N, VAN OVH—ké.;hN\\ﬂ
NERANES YA Nra

Versuchsdurchfuhrung:

Bei Raumtemperatur werden 1,033 g (0,49 mmolL$RMAIO(OH)]4 « 4 EO in 25 mi
Toluol gel6st. Dann werden 0,220 g (1,95 mmol) N{CH,)sN in 25 ml Toluol geldst und bei
Raumtemperatur zur Losung des {BO)AIO(OH)]s » 4 E®O getropft. Die klare
Reaktionslosung wird fur vier Stunden bei Raumteramjpe gerthrt und anschlieRend am
Hochvakuum eingeengt. Wéahrend des Einengens isitbezine Kristallisation des Produkts
erkennbar und nach vollstindigem Entfernen des rhiftds wird ein farbloser Feststoff
erhalten.

Ausbeute: 0,892 g (0,35 mmol) (72 % d. Th.)
M (C114H120016SisAl4Ng * 4 CHg) = 2531,34 g/mol
Charakterisierung:

Loslichkeit:

Das gebildete Produkt ist in Benzol, Toluol undX2io erst unter Erwarmen loslich.

In Tetrahydrofuran I6st sich der Feststoff berbésRaumtemperatur vollstandig.
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NMR-Spektren:

'H (C4HgO, GDg):  &: 2,90 ppm (s, N(CKCH,)sN)
0. 6,83 ppm — 7,20 ppm (m; meta und para-H)
o: 7,46 ppm — 7,64 ppm (m; ortho-H)

13¢C (CHg0, GiDg):
0: 45,5 ppm (NCH2CH>)3N)
0: 127,4 ppm; 127,6 ppm  (meta-C)
0: 128,9 ppm; 129,1 ppm (para-C)
0: 135,1 ppm; 135,3 ppm  (ortho-C)
0. 140,2 ppm; 140,3 ppm (Si-C)

295j (C4HgO, GsDe): &: -47,4 ppm

IR-Spektroskopie [ciil:

3640 OH-Valenzschwingungen 2999 CH-Valenzschwiiggun
3068 aromatische 2947 CH-Valenzschwingungen
3045 und 2876 CH-Valenzschwingungen

3024 aliphatische

C-, H-, N-Elementaranalysen:

Anmerkung: Aufgrund moglicher Nebenprodukte desmessenen Feststoffs weichen die
experimentellen Gehaltsbestimmungen ein wenig wnlskrechneten Werten ab.

C [%] H [%)] N [%] Al [%]
ber. 67,38 6,05 3,32 4,26
gef. 63,83 5,84 3,58 5,10
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2.2 Darstellung von (Ph 25|O) 12(A| 202)(A|O z)z[AIO(OH)] 4(C6H12N20)2 E

PhySi— 0 ~—siph,

o o
\ / NH,
thsi/o\m—-ﬁ—m/o\siphz /—A NH
H H OH AT
/ H H }> = 4ELO 2 HoN 2 *
R I O N g e
H H - EtO o
Ph,Si Al O A SiPh. o
2 \O/I 8 \\0/ 2 NH, thsi/o\SiPhg
L =4
Ph,Si— o —SiPh, thSi/o\Lﬂo—A/l/o\iith
H H H
1 / = H o
2 2 Q OH OH
Olipy, Ph,Si Al O Al— SiPh.
RZAL/ lllll '\gAIRz 2 \O/I I ~——o0— 2
= S
H S o
NH, H | /
H PhQS|\O/S|Ph2
HN
H///////,, \\\\\\\\ ////////
ReAllltniny,,,,,, 4
RoAl AR,
2! \O/
. K]
R = (PhS)O; 5
Versuchsdurchfuhrung:

Bei Raumtemperatur werden 0,45 g (2,74 mmol) Lysih 70 ml Toluol versetzt und unter
Ruhren bis zum Ruckfluss erhitzt, wobei eine trilisung entsteht. Nach zweistiindigem
Ruhren unter Ruckfluss wird eine klare Losung vgtslg (0,69 mmol) (PSIO)[AIO(OH)]4 ¢

4 EtO zugetropft, wobei die tribe Reaktionsldsung eamigy aufklart. AnschlieRend wird das
Reaktionsgemisch fur weitere 22 Stunden unter Ruskfgerihrt und es entsteht eine klare
Lésung, die bei 16 mbar vollstandig eingeengt wird. Das gebildetedBkt kann in Form eines

gelben Feststoffes erhalten werden.

Ausbeute: 1,63 g (0,44 mmol) (64 % d. Th.)
M (C188|'|214A| 8N80328i12) = 3698,60 g/mol
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Charakterisierung:

Loslichkeit:

Der entstandene Niederschlag l0st sich nicht inHylether.

In heiBem Tetrahydrofuran, Toluol und Benzol kaen [eeststoff geldst werden.

NMR-Spektren:

'H (CsDg, C/Hg):  &: 0,8725 ppm — 0,9979 ppm (M;hGaN20)
0: 0,9979 ppm — 1,1799 ppm (Mg 2N20)
0. 1,2347 ppm — 1,5258 ppm (mgh2N20)
0. 2,9237 ppm — 3,0894 ppm (Mg 2N20)
0. 7,5618 ppm — 8,2708 ppm (m; ortho, meta und phra-

13C (CsDs, CrHg):

3: 23,2 ppm CsH12N20 (C4))
o: 27,3 ppm — 32,4 ppm (Signalvielfalt idgH12N20 (C5))
5: 34,5 ppm CeH12N20 (C3))
3. 41,5 ppm CsH12N20 (C6))
5: 53,6 ppm CeH12N20 (C2))

0: 127,6 ppm; 127,7 ppm  (meta-C)

0: 129,8 ppm; 130,1 ppm (para-C)

0: 134,4 ppm — 136,1 ppm  (ortho-C)

0: 139,4 ppm; 141,0 ppm (Si-C)
5:179,1 ppm @sH12N20 (C1))

293i-CP/MAS: 5: -38 ppm; -47 ppm
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IR-Spektroskopie [ciil:

3663
3521
3333
3067
3046

OH-Valenzschwingungen
OH-Valenzschwingungen
NH-Valenzschwingungen
aromatische

und

3000 aliphatische

2926 CH-Valenzschumggn
2854 CH-Valenzschugen
1651 CO-Valenzschwingungen

C-, H-, N-Elementaranalysen:

Anmerkung: Nach Einbeziehung eines weiteren Ligan(@H;,N,O) in den theoretischen Wert
der C-, H-, N-Gehaltsbestimmungen Vi) stimmen die experimentell erhaltenen Befunde noch

besser mit den berechneten Werten tberein.

C [%] H [%] N [%0]
ber. 61,05 5,83 3,03
ber. (+ 1 Lig.) 60,87 5,08 3,66
gef. 59,38 6,16 3,81
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VIl Anhang

1 Daten zur Molekuil- und Kristallstruktur von
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 3 C4H4N; 2

Tabelle 21: Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fiir {8I0)%[AIO(OH)] 4 * 3 GH4N; (sh2850)

Identifizierungscode sh2850

Summenformel C115 H104 Al4 N6 O16 Si8

Molmasse [g/mol] 2158.68

Messtemperatur [K] 153(2)

Wellenlange [A] 0.71073

Kristallsystem Triclinic

Raumgruppe P-1

Gitterkonstanten a=14.8724(6) A o= 77.359(2)°

Zellvolumen [A3]
Anzahl der Formeleinheiten Z

b = 15.0963(6) A
¢ = 26.8790(10) A
5649.5(4) 8

2

B= 82.902(2)°
y=74.072(2)°

Dichte (berechnet)ﬁ/cnfg] 1.269

Absorptionskoeffizient [mr‘ﬁl] 0.192

F(000) 2256

Kristallabmessungen [m?’]l 0.65x0.40 x0.24

Messbereici [°] 1.43 to 30.53

hkl - Indexbereich -21<=h<=21, -21<=k<=21, -37<=I<=38
Gemessene Reflexe 125588

Symmetrieunabhéngige Reflexe 34429 [R(int) = 0.0272
Vollstandigkeit des Datensatzes (bis 30,53°) 99.6 %

Absorptionskorrektur Multiscan

Max. und Min. Transmission

Strukturverfeinerungsmethode

Daten / Einschrankungen / Parameter
Giite des Fit auf¥

Endgliltige R-Werte [I>2sigma(l)]
R-Werte (alle Daten)
Restelektronendichte (min./max.) [éﬁ}

2
Tabelle 22: Atomkoordinaten (x 1%) und aquivalente isotrope Auslenkungsparametex &) fiir sh2850. U(eq) wird berechnet als ein Drittel
der Spur des orthogonalisiertet Tensors.

0.9548 and 0.8861

Full-matrix least-sgaan 2
34429 /09 133
1.032
R1=0.0467, WRD4262
R1=0.0708, wR2 = 0.1440

1.001 and -0.543

X y z U(eq)
Al(L) 6967(1) -62(1) 7674(1) 17(1)
Al(2) 7289(1) 1214(1) 6596(1) 16(1)
Al(3) 7952(1) 2644(1) 7167(1) 16(1)
Al(4) 8403(1) 832(1) 8071(1) 17(1)
Si(1) 7165(1) -1786(1) 7099(1) 18(1)
Si(2) 8133(1) -701(1) 6181(1) 17(1)
Si(3) 5893(1) 2980(1) 5931(1) 17(1)
Si(4) 6289(1) 4283(1) 6606(1) 18(1)
Si(5) 10105(1) 2629(1) 6995(1) 20(1)
Si(6) 10474(1) 1088(1) 7962(1) 23(1)
Si(7) 7714(1) -21(1) 9190(1) 21(1)
Si(8) 5863(1) -62(1) 8788(1) 21(1)
o(1) 6606(1) 923(1) 7167(1) 19(1)
0(2) 8107(1) 1772(1) 6776(1) 19(1)
0(3) 7744(1) 1992(1) 7789(1) 19(1)
0(4) 8104(1) 25(1) 7768(1) 19(1)
o(5) 7049(1) -1086(1) 7486(1) 23(1)
0(6) 7895(1) -1571(1) 6609(1) 22(1)
o(7) 7995(1) 226(1) 6415(1) 20(1)
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Anhang

o(8)

0(9)

0(10)
0(11)
0(12)
0(13)
0(14)
0(15)
0(16)
c@)

c@)

c@3)

C(4)

6]

c(6)

c(7)

C(8)

c(9)

C(10)
c@1)
c(12)
c(13)
c(14)
c(15)
C(16)
c@7)
c(18)
C(19)
C(20)
c(21)
C(22)
C(23)
C(24)
C(25)
C(26)
c(7)
C(28)
C(29)
C(30)
C(31)
C(32)
C(33)
C(34)
C(35)
C(36)
C(37)
C(38)
C(39)
C(40)
C(41)
C(42)
C(43)
C(44)
C(45)
C(46)
C(47)
C(48)
C(49)
C(50)
C(51)
C(52)
C(53)
C(54)
C(55)
C(56)
C(57)
C(58)
C(59)
C(60)
c(61)
C(62)
C(63)

6593(1)
5818(1)
6991(1)
8992(1)
10647(1)
9567(1)
8041(1)
6645(1)
6237(1)
7653(1)
7485(2)
7792(3)
8289(3)
8492(2)
8172(2)
6007(1)
5222(2)
4374(2)
4298(2)
5062(2)
5905(2)
7359(1)
7036(2)
6455(2)
6191(2)
6506(2)
7082(1)
9380(1)
9822(1)
10740(2)
11234(1)
10816(2)
9902(2)
6334(1)
7108(1)
7445(1)
7026(1)
6268(1)
5922(1)
4692(1)
3913(1)
3003(1)
2856(2)
3613(2)
4525(1)
6904(1)
6421(1)
6829(2)
7736(2)
8229(2)
7820(1)
5310(1)
4377(1)
3650(2)
3851(2)
4764(2)
5492(2)
10561(1)
10984(1)
11234(2)
11062(1)
10653(1)
10416(1)
10336(2)
9779(2)
9990(3)
10743(3)
11310(2)
11098(2)
10339(1)
10790(1)
10679(2)

2005(1)
3771(1)
3532(1)
2935(1)
1870(1)
744(1)
679(1)
-80(1)
138(1)

-3014(1)
-3264(2)
-4190(2)
-4872(2)
-4640(2)
-3718(1)
-1652(1)

-940(2)
-836(2)

-1438(2)
-2137(2)
-2250(2)

-433(1)

-1137(2)

-950(2)
-57(2)
654(2)
468(1)

-1121(1)
-2071(1)
-2377(1)
-1750(1)

-809(2)
-497(1)
3394(1)
3778(1)
4079(1)
3983(1)
3509(2)
3311(1)
2821(1)
3578(1)
3478(2)
2615(2)
1856(2)
1956(1)
5083(1)
5682(1)
6286(1)
6310(2)
5729(2)
5116(2)
5015(1)
5019(2)
5625(2)
6249(2)
6271(2)
5658(2)
3689(1)
3886(1)
4732(2)
5394(1)
5208(1)
4361(1)
2125(2)
2574(2)
2298(2)
1596(3)
1117(3)
1382(2)
1647(1)
1202(2)
1635(2)
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6166(1)
6274(1)
7001(1)
7118(1)
7458(1)
7911(1)
8702(1)
9169(1)
8200(1)
7434(1)
7959(1)
8213(1)
7948(1)
7436(1)
7181(1)
6851(1)
6939(1)
6732(1)
6435(1)
6333(1)
6540(1)
5645(1)
5520(1)
5123(1)
4838(1)
4946(1)
5348(1)
5953(1)
6010(1)
5815(1)
5560(1)
5506(1)
5704(1)
5263(1)
5165(1)
4669(1)
4260(1)
4343(1)
4841(1)
5945(1)
5987(1)
6030(1)
6025(1)
5976(1)
5936(1)
6149(1)
5737(1)
5374(1)
5415(1)
5818(1)
6183(1)
6958(1)
6948(1)
7180(1)
7424(1)
7441(1)
7211(1)
6895(1)
7280(1)
7216(1)
6773(1)
6384(1)
6444(1)
6402(1)
5980(1)
5511(1)
5449(1)
5840(2)
6335(1)
8528(1)
8974(1)
9389(1)

24(1)
22(1)
22(1)
23(1)
30(1)
25(1)
24(1)
28(1)
24(1)
26(1)
62(1)
98(2)
81(1)
56(1)
38(1)
25(1)
44(1)
58(1)
53(1)
61(1)
48(1)
21(1)
39(1)
49(1)
40(1)
35(1)
28(1)
20(1)
38(1)
45(1)
32(1)
47(1)
41(1)
20(1)
27(1)
32(1)
31(1)
33(1)
28(1)
21(1)
27(1)
35(1)
38(1)
36(1)
28(1)
22(1)
29(1)
36(1)
42(1)
50(1)
36(1)
24(1)
33(1)
47(1)
57(1)
62(1)
46(1)
22(1)
29(1)
37(1)
36(1)
34(1)
28(1)
37(1)
52(1)
76(1)
78(1)
78(1)
57(1)
29(1)
38(1)
47(1)



Anhang

C(64) 10118(2) 2522(2) 9372(1) 54(1)
C(65) 9647(3) 2983(2) 8939(1) 70(1)
C(66) 9760(2) 2552(2) 8521(1) 53(1)
C(67) 11523(1) 70(1) 7992(1) 30(1)
C(68) 11435(2) -842(1) 8067(1) 36(1)
C(69) 12222(2) -1603(2) 8078(1) 54(1)
C(70) 13098(2) -1462(2) 8023(1) 66(1)
C(71) 13205(2) -571(3) 7950(1) 73(1)
C(72) 12427(2) 194(2) 7933(1) 54(1)
C(73) 7743(1) 483(1) 9758(1) 26(1)
C(74) 7018(2) 570(2) 10140(1) 38(1)
C(75) 7033(2) 1016(2) 10540(1) 46(1)
C(76) 7773(2) 1385(2) 10561(1) 44(1)
C(77) 8507(2) 1296(2) 10195(1) 48(1)
C(78) 8495(2) 848(2) 9796(1) 40(1)
C(79) 8502(1) -1227(1) 9202(1) 28(1)
C(80) 8155(2) -2018(2) 9310(1) 58(1)
C(81) 8754(3) -2909(2) 9295(2) 79(1)
C(82) 9701(2) -3020(2) 9182(1) 62(1)
C(83) 10055(2) -2253(2) 9082(1) 51(1)
C(84) 9462(2) -1366(2) 9089(1) 40(1)
C(85) 5586(1) -1234(1) 8953(1) 27(1)
C(86) 5479(2) -1699(2) 8579(1) 37(1)
C(87) 5305(2) -2586(2) 8709(1) 50(1)
C(88) 5230(2) -3024(2) 9209(1) 57(1)
C(89) 5326(2) -2575(2) 9588(1) 59(1)
C(90) 5497(2) -1690(2) 9460(1) 44(1)
C(91) 4810(1) 887(1) 8910(1) 30(1)
C(92) 3946(2) 891(2) 8762(1) 64(1)
C(93) 3139(2) 1587(3) 8838(2) 92(1)
C(94) 3181(3) 2287(3) 9067(1) 93(2)
C(95) 4013(4) 2329(3) 9202(1) 106(2)
C(96) 4838(2) 1624(2) 9128(1) 69(1)
N(1) 4968(1) 1995(1) 7396(1) 34(1)
C(97) 4154(2) 2012(2) 7231(1) 49(1)
C(98) 3325(2) 2606(2) 7385(1) 61(1)
N(2) 3292(2) 3168(2) 7706(1) 57(1)
C(99) 4103(2) 3134(2) 7874(1) 52(1)
C(100) 4942(2) 2546(2) 7720(1) 43(1)
N(3) 6839(1) 3066(1) 8455(1) 39(1)
C(101) 6202(2) 3869(2) 8328(1) 65(1)
C(102) 5749(3) 4384(3) 8692(2) 114(2)
N(4) 5936(3) 4131(3) 9175(1) 119(2)
C(103) 6563(3) 3338(3) 9300(1) 86(1)
C(104) 7023(2) 2802(2) 8940(1) 54(1)
N(5) 9511(1) -1265(1) 7476(1) 38(1)
C(105) 10197(2) -1116(2) 7126(1) 51(1)
C(106) 10966(2) -1848(3) 7043(1) 68(1)
N(6) 11050(2) -2717(2) 7300(1) 79(1)
C(107) 10353(2) -2853(2) 7639(2) 80(1)
C(108) 9585(2) -2134(2) 7732(1) 55(1)
Cc(1L) 1937(6) 4789(6) 9493(3) 77(2)
C(2L) 1933(6) 4865(5) 8922(3) 78(2)
C(3L) 2626(6) 5465(6) 8728(3) 82(2)
C(4L) 1498(5) 4614(5) 8736(3) 75(2)
C(5L) 2338(7) 5137(7) 8549(4) 95(2)
C(7L) 3174(11) 5584(10) 9529(6) 146(5)
Cc(8L) 2601(12) 4943(12) 9729(7) 102(4)
c(9L) 2760(12) 5688(11) 9252(7) 158(5)
c(10L) 2120(10) 5326(10) 9547(5) 77(3)
C(6L) 1528(8) 4655(8) 9341(5) 113(3)
C(11L) 2981(8) 5728(8) 8831(5) 114(3)
Tabelle 23:Bindungslangen [A] und Winkel [°] firr sh2850.
Al(1)-O(5) 1.698(1) Al(1)-0(1) 1.793(1)
Al(1)-O(16) 1.700(1) Al(2)-0(8) 1.688(1)
Al(1)-0O(4) 1.784(1) Al(2)-0(7) 1.701(1)
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Anhang

Al(2)-0(1)
Al(2)-0(2)
Al(3)-0(10)
Al(3)-0(11)
AI(3)-0(3)
Al(3)-0(2)
Al(4)-0(14)
Al(4)-0(13)
Al(4)-0(4)
Al(4)-0(3)
Si(1)-0(5)
Si(1)-0(6)
Si(1)-C(1)
Si(1)-C(7)
Si(2)-0(7)
Si(2)-0(6)
Si(2)-C(19)
Si(2)-C(13)
Si(3)-0(8)
Si(3)-0(9)
Si(3)-C(31)
Si(3)-C(25)
Si(4)-0(10)
Si(4)-0(9)
Si(4)-C(43)
Si(4)-C(37)
Si(5)-0(11)
Si(5)-0(12)
Si(5)-C(49)
Si(5)-C(55)
Si(6)-0(13)
Si(6)-0(12)
Si(6)-C(67)
Si(6)-C(61)
Si(7)-0(14)
Si(7)-0(15)
Si(7)-C(73)
Si(7)-C(79)
Si(8)-0(16)
Si(8)-0(15)
Si(8)-C(91)
Si(8)-C(85)
C(1)-C(6)
c(1)-C(2)
c(2)-C(3)
C(3)-C(4)
C(4)-C(5)
C(5)-C(6)
C(7)-C(8)
C(7)-C(12)
C(8)-C(9)
C(9)-C(10)
C(10)-C(11)
C(11)-C(12)
C(13)-C(14)
C(13)-C(18)
C(14)-C(15)
C(15)-C(16)
C(16)-C(17)
C(17)-C(18)
C(19)-C(20)
C(19)-C(24)
C(20)-C(21)
C(21)-C(22)
C(22)-C(23)
C(23)-C(24)
C(25)-C(30)
C(25)-C(26)
C(26)-C(27)
C(27)-C(28)
C(28)-C(29)
C(29)-C(30)

1.773(1)
1.819(1)
1.699(1)
1.703(1)
1.783(1)
1.809(1)
1.700(1)
1.707(1)
1.781(1)
1.806(1)
1.602(1)
1.634(1)
1.862(2)
1.867(2)
1.610(1)
1.633(1)
1.861(2)
1.861(2)
1.601(1)
1.634(1)
1.861(2)
1.867(2)
1.612(1)
1.626(1)
1.861(2)
1.868(2)
1.605(1)
1.621(1)
1.859(2)
1.868(2)
1.602(2)
1.637(2)
1.860(2)
1.861(2)
1.609(1)
1.625(1)
1.860(2)
1.8710(2)
1.603(1)
1.633(1)
1.861(2)
1.873(2)
1.388(3)
1.390(3)
1.392(3)
1.373(4)
1.360(4)
1.391(3)
1.389(3)
1.405(3)
1.396(3)
1.371(4)
1.367(4)
1.387(3)
1.397(3)
1.400(2)
1.387(3)
1.375(3)
1.379(3)
1.395(3)
1.387(2)
1.390(3)
1.391(3)
1.370(3)
1.370(3)
1.391(3)
1.396(2)
1.398(2)
1.390(3)
1.380(3)
1.378(3)
1.396(3)

- 165 -

C(31)-C(32)
C(31)-C(36)
C(32)-C(33)
C(33)-C(34)
C(34)-C(35)
C(35)-C(36)
C(37)-C(42)
C(37)-C(38)
C(38)-C(39)
C(39)-C(40)
C(40)-C(41)
C(41)-C(42)
C(43)-C(44)
C(43)-C(48)
C(44)-C(45)
C(45)-C(46)
C(46)-C(47)
C(47)-C(48)
C(49)-C(50)
C(49)-C(54)
C(50)-C(51)
C(51)-C(52)
C(52)-C(53)
C(53)-C(54)
C(55)-C(60)
C(55)-C(56)
C(56)-C(57)
C(57)-C(58)
C(58)-C(59)
C(59)-C(60)
C(61)-C(62)
C(61)-C(66)
C(62)-C(63)
C(63)-C(64)
C(64)-C(65)
C(65)-C(66)
C(67)-C(68)
C(67)-C(72)
C(68)-C(69)
C(69)-C(70)
C(70)-C(71)
C(71)-C(72)
C(73)-C(74)
C(73)-C(78)
C(74)-C(75)
C(75)-C(76)
C(76)-C(77)
C(77)-C(78)
C(79)-C(80)
C(79)-C(84)
C(80)-C(81)
C(81)-C(82)
C(82)-C(83)
C(83)-C(84)
C(85)-C(86)
C(85)-C(90)
C(86)-C(87)
C(87)-C(88)
C(88)-C(89)
C(89)-C(90)
C(91)-C(96)
C(91)-C(92)
C(92)-C(93)
C(93)-C(94)
C(94)-C(95)
C(95)-C(96)
N(1)-C(100)
N(1)-C(97)
C(97)-C(98)
C(98)-N(2)
N(2)-C(99)
C(99)-C(100)

1.398(2)
1.401(2)
1.391(3)
1.381(3)
1.385(3)
1.394(3)
1.392(3)
1.401(2)
1.386(3)
1.379(3)
1.381(3)
1.397(3)
1.389(3)
1.400(3)
1.391(3)
1.373(4)
1.374(4)
1.396(3)
1.398(2)
1.398(2)
1.396(3)
1.378(3)
1.387(3)
1.389(3)
1.384(3)
1.420(4)
1.389(4)
1.335(6)
1.376(6)
1.444(4)
1.391(3)
1.399(3)
1.384(3)
1.364(4)
1.382(4)
1.388(4)
1.388(3)
1.392(3)
1.395(3)
1.362(4)
1.366(5)
1.389(4)
1.393(3)
1.397(3)
1.394(3)
1.375(4)
1.375(3)
1.392(3)
1.389(3)
1.390(3)
1.400(4)
1.375(5)
1.361(4)
1.389(3)
1.392(3)
1.396(3)
1.394(3)
1.368(4)
1.381(4)
1.390(3)
1.379(3)
1.389(3)
1.388(4)
1.352(6)
1.354(6)
1.412(4)
1.321(3)
1.332(3)
1.387(3)
1.325(4)
1.323(4)
1.394(3)



Anhang

N(3)-C(104)
N(3)-C(101)
C(101)-C(102)
C(102)-N(4)
N(4)-C(103)
C(103)-C(104)
N(5)-C(108)
N(5)-C(105)
C(105)-C(106)
C(106)-N(6)
N(6)-C(107)
C(107)-C(108)
C(1L)-C(6L)
C(1L)-C(10L)
C(1L)-C(8L)
C(1L)-C(2L)
C(2L)-C(4L)
C(2L)-C(5L)
C(2L)-C(6L)
C(2L)-C(3L)
C(2L)-C(10L)
C(3L)-C(11L)
C(3L)-C(5L)
C(3L)-C(9L)
C(4L)-C(5L)
C(4L)-C(6L)
C(5L)-C(11L)
C(7L)-C(9L)
C(7L)-C(8L)
C(7L)-C(10L)
C(7L)-C(11L)
C(8L)-C(10L)
C(8L)-C(9L)
C(9L)-C(11L)
C(9L)-C(10L)
C(10L)-C(6L)

O(5)-Al(1)-0(16)
0(5)-Al(1)-0(4)
O(16)-Al(1)-O(4)
0(5)-Al(1)-O(1)
0(16)-Al(1)-0(1)
O(4)-Al(1)-0(1)
0(8)-Al(2)-0(7)
0(8)-Al(2)-0(1)
O(7)-Al(2)-0(1)
0(8)-Al(2)-0(2)
O(7)-Al(2)-0(2)
O(1)-Al(2)-0(2)
0(10)-AI(3)-0(11)
0O(10)-Al(3)-0(3)
0(11)-Al(3)-0(3)
0O(10)-Al(3)-0(2)
O(11)-Al(3)-0(2)
0(3)-Al(3)-0(2)
O(14)-Al(4)-O(13)
O(14)-Al(4)-O(4)
O(13)-Al(4)-0(4)
O(14)-Al(4)-O(3)
O(13)-Al(4)-0(3)
O(4)-Al(4)-0(3)
0(5)-Si(1)-0(6)
0(5)-Si(1)-C(1)
0(6)-Si(1)-C(1)
0(5)-Si(1)-C(7)
0(6)-Si(1)-C(7)
C(1)-Si(1)-C(7)
0(7)-Si(2)-0(6)
0(7)-Si(2)-C(19)
0(6)-Si(2)-C(19)
0(7)-Si(2)-C(13)
0(6)-Si(2)-C(13)

1.319(3)
1.324(3)
1.379(4)
1.311(5)
1.305(5)
1.389(4)
1.322(3)
1.332(3)
1.389(4)
1.323(5)
1.322(5)
1.383(4)
0.86(1)
0.97(1)
1.33(2)
1.52(1)
1.053(9)
1.16(1)
1.23(1)
1.53(1)
2.03(2)
0.84(1)
0.97(1)
1.56(2)
1.63(1)
1.65(1)
1.80(2)
0.99(2)
1.44(2)
1.71(2)
1.89(2)
0.91(2)
1.55(2)
1.13(2)
1.32(2)
1.72(2)

115.96(6)
110.03(6)
109.66(6)
110.97(6)
107.67(6)
101.57(6)
118.61(6)
109.40(6)
110.65(6)
108.50(6)
103.58(6)
105.11(6)
116.92(6)
110.14(6)
110.65(6)
109.62(6)
106.63(6)
101.72(6)
117.80(7)
111.38(6)
105.95(6)
105.56(6)
108.77(6)
106.92(6)
111.94(6)
109.37(8)
106.91(7)
109.67(7)
107.85(7)
111.07(8)
112.12(6)
109.91(7)
105.86(7)
109.63(7)
109.01(7)
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C(19)-Si(2)-C(13)
0(8)-Si(3)-0(9)
0(8)-Si(3)-C(31)
0(9)-Si(3)-C(31)
0(8)-Si(3)-C(25)
0(9)-Si(3)-C(25)
C(31)-Si(3)-C(25)
0(10)-Si(4)-0(9)
0O(10)-Si(4)-C(43)
0(9)-Si(4)-C(43)
0O(10)-Si(4)-C(37)
0(9)-Si(4)-C(37)
C(43)-Si(4)-C(37)
0(11)-Si(5)-0(12)
O(11)-Si(5)-C(49)
0(12)-Si(5)-C(49)
O(11)-Si(5)-C(55)
0(12)-Si(5)-C(55)
C(49)-Si(5)-C(55)
0(13)-Si(6)-0(12)
0O(13)-Si(6)-C(67)
0(12)-Si(6)-C(67)
0(13)-Si(6)-C(61)
0(12)-Si(6)-C(61)
C(67)-Si(6)-C(61)
0(14)-Si(7)-0(15)
O(14)-Si(7)-C(73)
O(15)-Si(7)-C(73)
O(14)-Si(7)-C(79)
O(15)-Si(7)-C(79)
C(73)-Si(7)-C(79)
0(16)-Si(8)-0(15)
0(16)-Si(8)-C(91)
0O(15)-Si(8)-C(91)
0(16)-Si(8)-C(85)
O(15)-Si(8)-C(85)
C(91)-Si(8)-C(85)
Al(2)-O(1)-Al(1)
Al(3)-0(2)-Al(2)
Al(3)-0(3)-Al(4)
Al(4)-O(4)-Al(1)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(2)-0(6)-Si(1)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(4)-0(9)-Si(3)
Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(5)-0(12)-Si(6)
Si(6)-0(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(7)-0(15)-Si(8)
Si(8)-0(16)-Al(1)
C(6)-C(1)-C(2)
C(6)-C(1)-Si(1)
C(2)-C(1)-Si(1)
C(1)-C(2)-C(3)
C(4)-C(3)-C(2)
C(5)-C(4)-C(3)
C(4)-C(5)-C(6)
C(1)-C(6)-C(5)
C(8)-C(7)-C(12)
C(8)-C(7)-Si(1)
C(12)-C(7)-Si(1)
C(7)-C(8)-C(9)
C(10)-C(9)-C(8)
C(11)-C(10)-C(9)
C(10)-C(11)-C(12)
C(11)-C(12)-C(7)
C(14)-C(13)-C(18)
C(14)-C(13)-Si(2)
C(18)-C(13)-Si(2)

110.25(7)
110.70(6)
109.80(7)
106.64(7)
108.99(7)
109.72(7)
110.98(7)
111.78(6)
110.46(7)
106.90(7)
111.63(7)
107.71(7)
108.15(8)
112.78(7)
108.40(7)
107.36(7)
108.18(9)
109.79(9)
110.33(8)
110.26(7)
109.08(8)
107.29(8)
111.77(8)
107.15(8)
111.18(9)
112.55(7)
106.39(7)
107.18(8)
108.58(8)
107.80(8)
114.45(8)
111.72(7)
109.85(7)
106.99(8)
109.76(8)
107.67(8)
110.81(9)
125.60(7)
131.92(7)
127.00(7)
128.44(7)
157.56(8)
141.07(8)
150.39(8)
157.65(8)
151.41(8)
154.96(8)
147.14(8)
141.84(8)
147.62(9)
146.00(8)
144.04(8)
156.18(9)
117.0(2)
123.0(2)
120.0(1)
121.0(2)
120.4(3)
119.8(2)
119.9(2)
121.8(2)
116.6(2)
122.6(2)
120.7(2)
121.3(2)
120.5(2)
119.7(2)
120.2(3)
121.7(2)
117.0(2)
120.8(1)
122.2(1)



Anhang

C(15)-C(14)-C(13)
C(16)-C(15)-C(14)
C(15)-C(16)-C(17)
C(16)-C(17)-C(18)
C(17)-C(18)-C(13)
C(20)-C(19)-C(24)
C(20)-C(19)-Si(2)

C(24)-C(19)-Si(2)

C(19)-C(20)-C(21)
C(22)-C(21)-C(20)
C(23)-C(22)-C(21)
C(22)-C(23)-C(24)
C(19)-C(24)-C(23)
C(30)-C(25)-C(26)
C(30)-C(25)-Si(3)

C(26)-C(25)-Si(3)

C(27)-C(26)-C(25)
C(28)-C(27)-C(26)
C(29)-C(28)-C(27)
C(28)-C(29)-C(30)
C(29)-C(30)-C(25)
C(32)-C(31)-C(36)
C(32)-C(31)-Si(3)

C(36)-C(31)-Si(3)

C(33)-C(32)-C(31)
C(34)-C(33)-C(32)
C(33)-C(34)-C(35)
C(34)-C(35)-C(36)
C(35)-C(36)-C(31)
C(42)-C(37)-C(38)
C(42)-C(37)-Si(4)

C(38)-C(37)-Si(4)

C(39)-C(38)-C(37)
C(40)-C(39)-C(38)
C(39)-C(40)-C(41)
C(40)-C(41)-C(42)
C(37)-C(42)-C(41)
C(44)-C(43)-C(48)
C(44)-C(43)-Si(4)

C(48)-C(43)-Si(4)

C(43)-C(44)-C(45)
C(46)-C(45)-C(44)
C(45)-C(46)-C(47)
C(46)-C(47)-C(48)
C(47)-C(48)-C(43)
C(50)-C(49)-C(54)
C(50)-C(49)-Si(5)

C(54)-C(49)-Si(5)

C(51)-C(50)-C(49)
C(52)-C(51)-C(50)
C(51)-C(52)-C(53)
C(52)-C(53)-C(54)
C(53)-C(54)-C(49)
C(60)-C(55)-C(56)
C(60)-C(55)-Si(5)

C(56)-C(55)-Si(5)

C(57)-C(56)-C(55)
C(58)-C(57)-C(56)
C(57)-C(58)-C(59)
C(58)-C(59)-C(60)
C(55)-C(60)-C(59)
C(62)-C(61)-C(66)
C(62)-C(61)-Si(6)

C(66)-C(61)-Si(6)

C(63)-C(62)-C(61)
C(64)-C(63)-C(62)
C(63)-C(64)-C(65)
C(64)-C(65)-C(66)
C(65)-C(66)-C(61)
C(68)-C(67)-C(72)
C(68)-C(67)-Si(6)

C(72)-C(67)-Si(6)

121.6(2)
120.2(2)
119.9(2)
119.9(2)
121.4(2)
117.1(2)
121.4(1)
121.5(1)
120.9(2)
121.1(2)
119.0(2)
120.3(2)
121.7(2)
117.3(2)
121.5(1)
121.1(1)
121.4(2)
120.0(2)
120.1(2)
119.8(2)
121.4(2)
117.7(2)
119.7(1)
122.6(1)
121.6(2)
119.7(2)
120.0(2)
120.3(2)
120.7(2)
117.3(2)
124.5(1)
118.2(1)
122.0(2)
119.7(2)
119.5(2)
120.8(2)
120.6(2)
116.9(2)
123.2(1)
119.7(2)
122.3(2)
119.5(2)
120.1(2)
120.2(2)
121.0(2)
117.6(2)
121.8(1)
120.4(1)
120.8(2)
120.5(2)
119.6(2)
120.0(2)
121.5(2)
117.8(2)
122.2(2)
119.6(2)
121.9(3)
119.4(4)
122.2(3)
119.5(3)
119.1(3)
116.8(2)
122.9(2)
120.3(2)
121.7(2)
120.5(2)
119.5(2)
120.2(2)
121.2(2)
117.3(2)
121.2(2)
121.4(2)
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C(67)-C(68)-C(69)
C(70)-C(69)-C(68)
C(69)-C(70)-C(71)
C(70)-C(71)-C(72)
C(71)-C(72)-C(67)
C(74)-C(73)-C(78)
C(74)-C(73)-Si(7)
C(78)-C(73)-Si(7)
C(73)-C(74)-C(75)
C(76)-C(75)-C(74)
C(75)-C(76)-C(77)
C(76)-C(77)-C(78)
C(77)-C(78)-C(73)
C(80)-C(79)-C(84)
C(80)-C(79)-Si(7)
C(84)-C(79)-Si(7)
C(79)-C(80)-C(81)
C(82)-C(81)-C(80)
C(83)-C(82)-C(81)
C(82)-C(83)-C(84)
C(83)-C(84)-C(79)
C(86)-C(85)-C(90)
C(86)-C(85)-Si(8)
C(90)-C(85)-Si(8)
C(85)-C(86)-C(87)
C(88)-C(87)-C(86)
C(87)-C(88)-C(89)
C(88)-C(89)-C(90)
C(89)-C(90)-C(85)
C(96)-C(91)-C(92)
C(96)-C(91)-Si(8)
C(92)-C(91)-Si(8)
C(93)-C(92)-C(91)
C(94)-C(93)-C(92)
C(93)-C(94)-C(95)
C(94)-C(95)-C(96)
C(91)-C(96)-C(95)
C(100)-N(1)-C(97)
N(1)-C(97)-C(98)
N(2)-C(98)-C(97)
C(99)-N(2)-C(98)
N(2)-C(99)-C(100)
N(1)-C(100)-C(99)
C(104)-N(3)-C(101)
N(3)-C(101)-C(102)
N(4)-C(102)-C(101)
C(103)-N(4)-C(102)
N(4)-C(103)-C(104)
N(3)-C(104)-C(103)
C(108)-N(5)-C(105)
N(5)-C(105)-C(106)
N(6)-C(106)-C(105)
C(107)-N(6)-C(106)
N(6)-C(107)-C(108)
N(5)-C(108)-C(107)
C(6L)-C(1L)-C(10L)
C(6L)-C(1L)-C(8L)
C(10L)-C(1L)-C(8L)
C(6L)-C(1L)-C(2L)
C(10L)-C(1L)-C(2L)
C(8L)-C(1L)-C(2L)
C(4L)-C(2L)-C(5L)
C(4L)-C(2L)-C(6L)
C(5L)-C(2L)-C(6L)
C(4L)-C(2L)-C(1L)
C(5L)-C(2L)-C(1L)
C(6L)-C(2L)-C(1L)
C(4L)-C(2L)-C(3L)
C(5L)-C(2L)-C(3L)
C(6L)-C(2L)-C(3L)
C(1L)-C(2L)-C(3L)
C(4L)-C(2L)-C(10L)

121.2(2)
120.2(3)
119.8(2)
120.5(3)
120.9(3)
117.5(2)
123.02)
119.3(1)
121.3(2)
119.9(2)
120.1(2)
120.1(2)
121.1(2)
117.0(2)
121.9(2)
121.1(2)
120.8(3)
120.6(3)
119.4(2)
120.2(2)
122.0(2)
116.9(2)
122.1(2)
121.0(2)
121.3(2)
120.8(2)
119.1(2)
120.3(2)
121.6(2)
116.9(2)
123.4(2)
119.8(2)
122.3(3)
119.7(4)
120.1(3)
120.7(3)
120.4(3)
117.02)
120.9(3)
122.6(3)
116.0(2)
122.0(3)
121.4(2)
116.6(2)
120.8(3)
122.9(3)
116.2(3)
122.0(3)
121.5(3)
117.4(2)
120.8(3)
122.2(3)
116.1(2)
122.7(3)
120.8(3)
141(2)
177(2)
43(1)
54(1)
108(1)
125(1)
94.6(9)
92(1)
173(1)
126.4(9)
138.9(9)
34.7(6)
133.0(9)
39.3(6)
133.5(9)
100.3(7)
147.5(9)



Anhang

C(5L)-C(2L)-C(10L) 115.09) C(7L)-C(9L)-C(8L) 65(2)
C(6L)-C(2L)-C(10L) 57.7(7) C(11L)-C(9L)-C(8L) 139(2)
C(1L)-C(2L)-C(10L) 27.0(5) C(10L)-C(9L)-C(8L) 35.7(9)
C(3L)-C(2L)-C(10L) 75.8(6) C(7L)-C(9L)-C(3L) 148(2)
C(11L)-C(3L)-C(5L) 167(2) C(11L)-C(9L)-C(3L) 31.6(8)
C(11L)-C(3L)-C(2L) 142(1) C(10L)-C(9L)-C(3L) 100(1)
C(5L)-C(3L)-C(2L) 49.4(8) C(8L)-C(9L)-C(3L) 115(1)
C(11L)-C(3L)-C(9L) 45(1) C(8L)-C(10L)-C(1L) 91(2)
C(5L)-C(3L)-C(9L) 147(1) C(8L)-C(10L)-C(9L) 86(2)
C(2L)-C(3L)-C(9L) 97.9(9) C(1L)-C(10L)-C(9L) 124(2)
C(2L)-C(4L)-C(5L) 45.2(6) C(8L)-C(10L)-C(7L) 57(2)
C(2L)-C(4L)-C(6L) 48.2(7) C(1L)-C(10L)-C(7L) 134(1)
C(5L)-C(4L)-C(6L) 93.4(7) C(9L)-C(10L)-C(7L) 35.1(9)
C(3L)-C(5L)-C(2L) 91(1) C(8L)-C(10L)-C(6L) 109(2)
C(3L)-C(5L)-C(4L) 131(1) C(1L)-C(10L)-C(6L) 18.6(8)
C(2L)-C(5L)-C(4L) 40.2(6) C(9L)-C(10L)-C(6L) 122(1)
C(3L)-C(5L)-C(11L) 6.3(8) C(7L)-C(10L)-C(6L) 145(1)
C(2L)-C(5L)-C(11L) 96.9(9) C(8L)-C(10L)-C(2L) 114(2)
C(4L)-C(5L)-C(11L) 136.5(8) C(1L)-C(10L)-C(2L) 45.3(9)
C(9L)-C(7L)-C(8L) 7702) C(9L)-C(10L)-C(2L) 85(1)
C(9L)-C(7L)-C(10L) 50() C(7L)-C(10L)-C(2L) 114.1(9)
C(8L)-C(7L)-C(10L) 32.0(8) C(6L)-C(10L)-C(2L) 37.2(5)
C(9L)-C(7L)-C(11L) 29(1) C(1L)-C(6L)-C(2L) 91(1)
C(8L)-C(7L)-C(11L) 97(1) C(1L)-C(6L)-C(4L) 130(1)
C(10L)-C(7L)-C(11L) 76.8(9) C(2L)-C(6L)-C(4L) 39.7(6)
C(10L)-C(8L)-C(1L) 47(1) C(1L)-C(6L)-C(10L) 20.9(9)
C(10L)-C(8L)-C(7L) 91(2) C(2L)-C(6L)-C(10L) 85.2(9)
C(1L)-C(8L)-C(7L) 127(2) C(4L)-C(6L)-C(10L) 123.8(9)
C(10L)-C(8L)-C(9L) 58(1) C(3L)-C(11L)-C(9L) 104(2)
C(1L)-C(8L)-C(9L) 89(1) C(3L)-C(11L)-C(5L) 7.2(9)
C(7L)-C(8L)-C(9L) 38.3(8) C(9L)-C(11L)-C(5L) 110(1)
C(7L)-C(9L)-C(11L) 126(2) C(3L)-C(11L)-C(7L) 123(2)
C(7L)-C(9L)-C(10L) 95(2) C(9L)-C(11L)-C(7L) 25(1)
C(11L)-C(9L)-C(10L) 132(2) C(5L)-C(11L)-C(7L) 128.1(9)

Symmetry transformations used to generate equivatems:

Tabelle 24: Anisotropische Auslenkungsaparametezrxéoz) fur sh2850. Der anisotropische ExponentfaktorAleslenkungsparameter lautet:
2o h2a2ulls | +2hka*br32]

ull 22 U33 U23 ul3 ul2
Al(L) 18(1) 19(1) 14(1) -4(1) 1(1) -4(1)
Al(2) 17(1) 14(1) 14(1) -3(1) -2(1) -1(1)
Al(3) 16(1) 15(1) 16(1) -2(1) -3(1) -3(1)
Al(4) 16(1) 19(1) 14(1) -1(1) -1(1) -4(1)
Si(1) 20(1) 15(1) 19(1) -3(1) 1(1) -4(1)
Si(2) 18(1) 15(1) 16(1) -4(1) 1(1) -2(1)
Si(3) 17(1) 16(1) 18(1) -2(1) -5(1) -2(1)
Si(4) 18(1) 14(1) 20(1) -4(1) -4(1) -1(1)
Si(5) 19(1) 21(1) 21(1) -4(1) 1(2) -8(1)
Si(6) 15(1) 22(1) 28(1) 1(1) -3(1) -3(1)
Si(7) 24(1) 27(1) 14(1) -2(1) -2(1) -9(1)
Si(8) 19(1) 28(1) 16(1) -5(1) 3(1) 7(1)
o(1) 17(1) 21(1) 16(1) -3(1) 0(1) 0(1)
0(2) 18(1) 20(1) 20(1) -6(1) 2(1) -5(1)
0(3) 19(1) 19(1) 16(1) -3(1) 0(1) -2(1)
0(4) 19(1) 20(1) 18(1) -5(1) -1(1) -2(1)
o(5) 30(1) 20(1) 20(1) -6(1) 3(1) -8(1)
0(6) 24(1) 18(1) 20(1) -3(1) 3(1) -5(1)
o(7) 21(1) 17(1) 21(1) -6(1) -1(1) -1(1)
o(8) 27(1) 19(1) 21(1) -2(1) 7(1) 2(1)
0(9) 21(1) 20(1) 26(1) 7(1) -5(1) -4(1)
0(10) 21(1) 18(1) 23(1) -2(1) -7(1) 0(1)
0(11) 19(1) 24(1) 26(1) -3(1) -3(1) -8(1)
0(12) 20(1) 30(1) 35(1) 7(1) -5(1) -8(1)
0(13) 17(1) 24(1) 31(1) -2(1) 0(1) -5(1)
0(14) 29(1) 28(1) 14(1) -2(1) -1(1) -10(1)
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Anhang

0(15)
0(16)
c(Q)

c@)

c@3)

C(4)

c(5)

C(6)

c(7)

c(8)

C(9)

C(10)
c@1)
c(12)
c(13)
c(14)
C(15)
C(16)
c@7)
c(18)
C(19)
C(20)
c(21)
c(22)
C(23)
C(24)
C(25)
C(26)
c@7)
C(28)
C(29)
C(30)
C(31)
C(32)
C(33)
C(34)
C(35)
C(36)
C(37)
C(38)
C(39)
C(40)
C(41)
C(42)
C(43)
C(44)
C(45)
C(46)
C(47)
C(48)
C(49)
C(50)
C(51)
C(52)
C(53)
C(54)
C(55)
C(56)
C(57)
C(58)
C(59)
C(60)
C(61)
C(62)
C(63)
C(64)
C(65)
C(66)
C(67)
C(68)
C(69)
C(70)

26(1)
24(1)
25(1)
95(2)
165(4)
122(3)
68(2)
42(1)
25(1)
31(1)
31(1)
36(1)
50(2)
36(1)
22(1)
58(1)
74(2)
38(1)
41(1)
34(1)
20(1)
31(1)
34(1)
22(1)
35(1)
34(1)
19(1)
25(1)
27(1)
31(1)
33(1)
26(1)
22(1)
23(1)
22(1)
28(1)
44(1)
34(1)
25(1)
28(1)
43(1)
46(1)
38(1)
33(1)
27(1)
26(1)
29(1)
52(2)
68(2)
41(1)
16(1)
27(1)
35(1)
33(1)
33(1)
28(1)
46(1)
85(2)
145(3)
120(3)
68(2)
49(1)
24(1)
29(1)
44(1)
76(2)
109(3)
75(2)
19(1)
34(1)
54(2)
41(1)

41(1)
32(1)
19(1)
30(1)
42(2)
28(1)
26(1)
26(1)
25(1)
46(1)
66(2)
80(2)
81(2)
52(1)
23(1)
32(1)
49(1)
55(1)
34(1)
24(1)
18(1)
19(1)
20(1)
30(1)
28(1)
20(1)
17(1)
29(1)
30(1)
27(1)
40(1)
32(1)
21(1)
24(1)
39(1)
51(1)
37(1)
25(1)
18(1)
27(1)
30(1)
35(1)
50(1)
34(1)
18(1)
40(1)
55(1)
48(1)
52(2)
45(1)
23(1)
29(1)
37(1)
26(1)
29(1)
30(1)
38(1)
58(2)
73(2)
83(2)
74(2)
55(1)
29(1)
42(1)
65(2)
59(2)
42(1)
36(1)
35(1)
32(1)
42(1)
74(2)

19(1)
16(1)
28(1)
33(1)
40(2)
60(2)
59(2)
38(1)
25(1)
53(1)
69(2)
45(1)
68(2)
64(2)
18(1)
32(1)
39(1)
29(1)
25(1)
24(1)
19(1)
55(1)
65(2)
38(1)
74(2)
64(2)
21(1)
30(1)
38(1)
25(1)
21(1)
23(1)
19(1)
34(1)
43(1)
40(1)
39(1)
28(1)
23(1)
30(1)
31(1)
43(1)
62(2)
42(1)
24(1)
29(1)
47(1)
60(2)
73(2)
59(2)
26(1)
32(1)
47(1)
53(1)
40(1)
28(1)
36(1)
27(1)
35(1)
56(2)
117(3)
85(2)
33(1)
36(1)
32(1)
35(1)
52(2)
40(1)
31(1)
39(1)
59(2)
74(2)

-4(1)
-6(1)
-1(1)
4(1)
16(1)
8(1)
-8(1)
-7(1)
2(1)
-16(1)
-9(1)
4(1)
-30(2)
-26(1)
-5(1)
-1(1)
-2(1)
-8(1)
-6(1)
-7(1)
-5(1)
-2(1)
(1)
-5(1)
-12(1)
-9(1)
-2(1)
-11(1)
-9(1)
2(1)
0(1)
1(1)
-2(1)
-4(1)
-4(1)
-4(1)
-8(1)
-7(1)
-5(1)
2(1)
7(1)
8(1)
13(1)
8(1)
-4(1)
-9(1)
-12(1)
-23(1)
-44(1)
-32(1)
-5(1)
-5(1)
-16(1)
-11(1)
2(1)
-2(1)
-18(1)
-13(1)
-19(1)
-36(2)
-64(2)
-46(1)
-2(1)
1(1)
-1(1)
-15(1)
-19(1)
-11(1)
-5(1)
-13(1)
-26(1)
-41(2)
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-1(1)
3(1)
1(2)
13(1)
12(2)

-12(2)

-5(1)
3(1)
0(1)

-11(1)
-16(1)
-17(1)
-16(1)

-9(1)
0(1)

17(1)
-25(1)
-12(1)

-9(1)
-4(1)
1(1)

18(1)
21(1)
9(1)

26(1)
19(1)
-3(1)
2(1)

10(1)
6(1)

-4(1)
-5(1)
-4(1)
-6(1)
-4(1)
-2(1)
-3(1)
-2(1)
-4(1)
-8(1)
-8(1)
-2(1)

-14(1)
-15(1)

-2(1)
2(1)
8(1)
19(1)
15(2)
4(1)
1(1)
-6(1)
-6(1)
4(1)
2(1)
-1(1)
17(1)
6(1)
12(2)
33(2)
50(2)
31(1)
-6(1)
-8(1)

-12(1)

-7(1)
-20(2)

-24(1)

-3(1)

-11(1)
-24(1)
-19(1)

-14(1)

-5(1)
-2(1)
14(1)
24(2)
21(2)
14(2)
2(1)
-9(1)
4(1)
6(1)

-23(1)

-26(1)

-12(1)

-4(1)

-20(1)
-35(1)
-11(1)

3(1)
-3(1)
-3(1)
-4(1)
2(1)
-3(1)
-14(1)
-8(1)
-1(1)
-8(1)
-9(1)
1(1)
-4(1)
-9(1)
-71(1)
-6(1)
-7(1)

-23(1)
-28(1)
-11(1)

5(1)
-6(1)
-9(1)

-20(1)

-27(1)

-16(1)

0(1)
-2(1)
3(1)
6(1)
-8(1)
-8(1)
-7(1)
-9(1)

-16(1)
-14(1)
-14(1)
-12(1)

-28(1)

-42(1)

-67(2)
-66(2)
-48(2)
-32(1)
-5(1)
-4(1)

-16(1)
-25(1)

10(2)
12(1)
2(1)
6(1)
19(1)
30(1)



Anhang

c(71) 20(1) 90(2) 98(3) -28(2) -3(1) 10(1)
c(72) 21(1) 54(1) 80(2) -9(1) -1(1) 2(1)
C(73) 30(1) 31(1) 16(1) -2(1) -3(1) -9(1)
C(74) 34(1) 57(1) 26(1) -13(1) 2(1) -14(1)
C(75) 46(1) 67(2) 27(1) 21(1) 4(1) -11(1)
C(76) 63(2) 50(1) 25(1) -15(1) -6(1) -15(1)
c(77) 60(2) 68(2) 34(1) -18(1) -1(1) -38(1)
C(78) 45(1) 61(1) 25(1) -14(1) 4(1) -29(1)
C(79) 35(1) 29(1) 20(1) -2(1) 7(1) 7(1)
C(80) 51(2) 32(1) 86(2) 2(1) -10(1) -12(1)
C(81) 84(2) 27(1) 123(3) -4(2) -16(2) -16(1)
C(82) 70(2) 38(1) 70(2) -15(1) 20(2) 9(1)
C(83) 42(1) 52(1) 54(2) -18(1) -9(1) 6(1)
C(84) 36(1) 38(1) 44(1) -10(1) -5(1) -6(1)
C(85) 23(1) 32(1) 28(1) -5(1) -1(1) -9(1)
C(86) 40(1) 37(1) 36(1) -10(1) -4(1) -11(1)
C(87) 56(2) 43(1) 61(2) -19(1) -8(1) -18(1)
C(88) 66(2) 41(1) 70(2) 0(1) -9(1) -29(1)
C(89) 78(2) 59(2) 48(1) 10(1) 7(1) -44(2)
C(90) 58(1) 51(1) 31(1) -1(1) -2(1) -31(1)
C(91) 29(1) 34(1) 20(1) -4(1) 8(1) -4(1)
C(92) 24(1) 43(1) 118(3) -6(2) 6(1) -8(1)
C(93) 28(1) 69(2) 144(4) 15(2) 22(2) 6(1)
C(94) 84(3) 85(2) 54(2) 0(2) 18(2) 49(2)
C(95) 151(4) 78(2) 60(2) -48(2) -40(2) 56(2)
C(96) 86(2) 59(2) 59(2) -36(1) -38(2) 22(2)
N(1) 26(1) 38(1) 27(1) 2(1) 2(1) 3(1)
c(97) 32(1) 76(2) 29(1) -12(1) 0(1) 1(1)
C(98) 28(1) 99(2) 36(1) -6(1) -2(1) 10(1)
N(2) 38(1) 62(1) 43(1) 3(1) 8(1) 17(1)
C(99) 48(1) 41(1) 55(2) -10(1) 10(1) 3(1)
C(100) 34(1) 40(1) 49(1) -10(1) 3(1) -1(1)
N(3) 51(1) 31(1) 33(1) -10(1) 3(1) -4(1)
C(101) 80(2) 48(1) 60(2) -24(1) -15(2) 13(1)
C(102) 131(4) 87(3) 102(3) -62(3) -29(3) 52(3)
N(4) 152(4) 106(3) 80(2) -63(2) 42) 29(2)
C(103) 139(4) 76(2) 40(2) -30(2) 9(2) -14(2)
C(104) 85(2) 38(1) 35(1) -12(1) 0(1) -9(1)
N(5) 29(1) 43(1) 46(1) -25(1) -11(1) 3(1)
C(105) 43(1) 66(2) 44(1) -25(1) -4(1) -2(1)
C(106) 44(2) 97(3) 71(2) -56(2) 4(1) 0(2)
N(6) 47(1) 80(2) 112(2) -62(2) -14(2) 20(1)
C(107) 65(2) 44(2) 124(3) -32(2) -15(2) 12(1)
C(108) 43(1) 42(1) 81(2) 24(1) 7(1) 0@)

Tabelle 25:Koordinaten des Wasserstoffs ( ¥)10nd isotrope Auslenkungsparamete?)(ﬁlﬁ) fur sh2850.

X y z U(eq)

H(1) 6090(20) 1280(20) 7208(11) 55(8)
H(2) 8590(20) 1640(20) 6659(11) 52(8)
H(3) 7410(20) 2340(20) 8006(11) 59(8)
H(4) 8560(30) -380(30) 7670(14) 85(11)
H(2) 7156 -2796 8148 74
H(3) 7657 -4351 8571 118
H(4) 8491 -5505 8122 97
H(5) 8852 -5107 7254 67
H(6) 8313 -3567 6822 45
H(8) 5263 -515 7144 53
H(9) 3847 -343 6798 70
H(10) 3717 -1371 6300 64
H(11) 5016 -2546 6120 73
H(12) 6427 -2744 6470 57
H(14) 7220 -1760 5710 47
H(15) 6238 -1440 5049 59
H(16) 5793 69 4567 48
H(L7) 6330 1270 4746 42
H(18) 7291 964 5421 33
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Anhang

H(20)
H(21)
H(22)
H(23)
H(24)
H(26)
H(27)
H(28)
H(29)
H(30)
H(32)
H(33)
H(34)
H(35)
H(36)
H(38)
H(39)
H(40)
H(41)
H(42)
H(44)
H(45)
H(46)
H(47)
H(48)
H(50)
H(51)
H(52)
H(53)
H(54)
H(56)
H(57)
H(58)
H(59)
H(60)
H(62)
H(63)
H(64)
H(65)
H(66)
H(68)
H(69)
H(70)
H(71)
H(72)
H(74)
H(75)
H(76)
H(77)
H(78)
H(80)
H(81)
H(82)
H(83)
H(84)
H(86)
H(87)
H(88)
H(89)
H(90)
H(92)
H(93)
H(94)
H(95)
H(96)
H(97)
H(98)
H(99)
H(100)
H(101)
H(102)
H(103)

9493
11029
11857
11152

9627

7409

7963

7261

5982

5395

4009

2486

2236

3510

5039

5794

6485

8020

8854

8170

4231

3020

3357

4900

6121
11103
11524
11223
10535
10148

9247

9602
10891
11838
11476
11183
10997
10052

9244

9438
10828
12148
13633
13816
12513

6503

6534

7777

9024

9006

7504

8503
10104
10709

9721

5525

5238

5113

5275

5555

3907

2560

2626

4042

5416

4141

2759

4113

5509

6056

5281

6709

-2519
-3031
-1966
-366
159
3835
4350
4183
3530
3053
4176
3999
2543
1265
1431
5674
6682
6724
5746
4718
4593
5607
6666
6706
5677
3439
4853
5974
5659
4235
3079
2605
1421
617
1049
584
1313
2821
3595
2879
-951
-2221
-1981
-473
809
319
1065
1703
1541
789
-1955
-3442
-3626
-2325
-838
-1407
-2890
-3629
-2872
-1388
401
1571
2749
2838
1657
1612
2610
3522
2542
4094
4946
3121
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6184
5859
5422
5332
5669
5444
4611
3921
4061
4895
5985
6063
6055
5969
5903
5705
5097
5169
5848
6456
6777
7169
7583
7610
7227
7589
7481
6734
6076
6172
6021
5236
5124
5786
6611
8994
9688
9655
8927
8223
8112
8123
8035
7911
7880
10127
10797
10829
10214
9544
9395
9364
9173
9008
9013
8229
8446
9295
9936
9726
8603
8730
9133
9349
9229
7006
7254
8107
7852
7981
8589
9647



Anhang

H(104) 7480 2233 9047 65
H(105) 10161 -502 6932 61
H(106) 11447 -1720 6792 82
H(107) 10381 -3470 7827 96
H(108) 9105 -2265 7982 66

2 Daten zur Molekil- und Kristallstruktur von
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 ¢ 2 CH;COOCH,CHs; 3

Tabelle 26: Kristalldaten und Strukturverfeinerungen Bh.SiO%[AIO(OH)] 4 * 2 CHHCOOCHCH; (sh2802a)

Identifizierungscode sh2802a

Summenformel C108 H107 Al4 O22 Si8

Molmasse [g/mol] 2089.58

Messtemperatur [K] 122(2)

Wellenlange [A] 0.71073

Kristallsystem monoklin

Raumgruppe P2(1)/n

Gitterkonstanten a=27.1062(9) A a=90°
b =15.0407(5) A B=106.771(2)°
¢ =28.0107(10) A y =90°

Zellvolumen [A3] 10934.1(6)

Anzahl der Formeleinheiten Z 4

Dichte (berechnet}j/cnfg] 1.269

Absorptionskoeffizient [mrﬂ'] 0.198

F(000) 4380

Kristallabmessungen [m?’]l 0.74 x 0.69 x 0.29

Messbereici [°] 1.24 -29.86

hkl - Indexbereich -37<=h<=36, -17<=k<=20, -38<=1<=38

Gemessene Reflexe 117874

Symmetrieunabhéngige Reflexe 30784 [R(int) = 0.0429

Vollstandigkeit des Datensatzes (bis 29.86°) 97.8%

Absorptionskorrektur None

Max. und Min. Transmission 0.9440 und 0.8670

Strukturverfeinerungsmethode Full-matrix least-sgaan 2

Daten / Einschrankungen / Parameter 30784 /08 134

Giite des Fit auf& 1.075

Endgiiltige R-Werte [I>2sigma(l)] R1 =0.0583, wRD4342

R-Werte (alle Daten) R1=0.1183, wR2 =0.1794

Restelektronendichte (min./max.) [é)’% 1.326/-1.464

2
Tabelle 27: Atomkoordinaten (x 1%) und aquivalente isotrope Auslenkungsparametex (&) fiir sh2802a. U(eq) wird berechnet als ein Drittel
der Spur des orthogonalisiertet Tensors.

x y z U(eq)
Al(L) 6747(1) 3189(1) 392(1) 17(1)
Al(2) 7978(1) 2916(1) 807(1) 18(1)
Al(3) 8062(1) 3234(1) -337(1) 20(1)
Al(4) 6826(1) 3129(1) -761(1) 18(1)
Si(1) 6856(1) 4775(1) 1221(1) 20(1)
Si(2) 8032(1) 4375(1) 1685(1) 20(1)
Si(3) 8793(1) 1278(1) 924(1) 31(1)
Si(4) 9100(1) 2148(1) 66(1) 43(1)
Si(5) 8039(1) 4821(1) -1123(1) 25(1)
Si(6) 6868(1) 4458(1) -1642(1) 24(1)
Si(7) 6054(1) 1415(1) -899(1) 20(1)
Si(8) 5666(1) 2348(1) -139(1) 20(1)
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Anhang

o(1)
0(2)
0(3)
0(4)
o(5)
o(6)
o(7)
0(8)
0(9)
0(10)
0(11)
0(12)
0(13)
o(14)
0(15)
0(16)
c(Q)
c@)
c(@3)
C(4)
c(5)
c(6)
c(7)
c(@8)
c(9)
C(10)
c@1)
c(12)
c(13)
c(14)
C(15)
C(16)
c@7)
c(18)
C(19)
C(20)
c(21)
c(22)
C(23)
C(24)
C(25)
C(26)
c(7)
C(28)
C(29)
C(30)
C(31)
C(32)
C(33)
C(34)
C(35)
C(36)
C(37)
C(38)
C(39)
C(40)
C(41)
C(42)
C(43A)
C(44A)
C(45A)
C(46A)
C(47A)
C(48A)
C(43B)
C(44B)
C(45B)
C(46B)
C(47B)
C(48B)
C(49)
C(50)

7322(1)
8007(1)
7465(1)
6833(1)
6753(1)
7459(1)
8087(1)
8354(1)
9059(1)
8548(1)
8094(1)
7452(1)
6750(1)
6409(1)
5678(1)
6226(1)
6470(1)
6253(1)
5977(1)
5918(1)
6123(1)
6395(1)
6684(1)
6167(1)
6031(1)
6405(1)
6918(1)
7056(1)
8163(1)
7784(1)
7894(2)
8388(2)
8772(1)
8660(1)
8493(1)
8897(1)
9238(1)
9182(2)
8789(2)
8449(2)
8539(1)
8711(2)
8567(2)
8258(2)
8078(2)
8217(2)
9289(1)
9646(1)
10014(1)
10029(1)
9672(1)
9305(1)
9481(1)
9408(2)
9693(2)
10068(2)
10146(2)
9863(1)
9304(2)
9057(4)
9171(4)
9527(4)
9779(4)
9654(3)
9481(2)
9343(4)
9607(5)
10005(4)
10144(3)
9881(3)
8476(1)
8529(2)

2544(1)
3535(1)
2692(1)
3636(1)
4043(1)
4805(1)
3667(1)
2003(1)
1408(2)
2490(1)
4207(1)
4841(2)
3984(1)
2272(1)
1578(1)
2511(1)
4499(2)
3656(2)
3447(3)
4076(3)
4914(3)
5125(2)
5906(2)
6131(2)
6954(2)
7574(2)
7367(2)
6541(2)
3805(2)
3592(3)
3079(3)
2779(3)
3012(3)
3519(2)
5300(2)
5233(2)
5929(3)
6706(3)
6797(3)
6102(2)

116(2)
-573(2)

-1455(3)
-1648(3)

-982(3)
-105(3)
1348(2)

661(2)

663(3)
1349(3)
2018(3)
2016(2)
3100(4)
3960(4)
4675(5)
4525(6)
3700(6)
2984(5)
1253(5)
1265(6)

635(7)

-16(7)

-39(7)

591(7)
1895(4)
1159(6)

924(6)
1409(6)
2164(6)
2409(5)
4402(2)
4867(3)
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641(1)
266(1)
-639(1)
-175(1)
788(1)
1547(1)
1276(1)
882(1)
477(1)
-262(1)
-642(1)

-1491(1)
-1176(1)

-884(1)
-546(1)
250(1)
1649(1)
1651(1)
1983(1)
2319(1)
2326(1)
1993(1)
950(1)
727(1)
501(1)
493(1)
712(1)
938(1)
2299(1)
2518(1)
2952(2)
3177(1)
2978(1)
2543(1)
1715(1)
1507(1)
1536(2)
1764(2)
1969(2)
1948(1)
888(1)
651(1)
698(2)
981(2)
1215(2)
1165(2)
1545(1)
1689(1)
2153(1)
2482(1)
2356(1)
1890(1)
405(1)
216(2)
468(2)
918(2)
1113(2)
864(1)
-360(3)
-876(3)

-1196(3)

-994(4)
-492(4)
-186(3)
-369(2)
-671(4)

-1011(4)
-1049(4)

772(3)
-436(3)

-1476(1)
-1881(1)

20(1)
20(1)
21(1)
19(1)
24(1)
25(1)
24(1)
31(1)
40(1)
24(1)
27(1)
34(1)
23(1)
23(1)
24(1)
22(1)
24(1)
35(1)
47(1)
46(1)
40(1)
31(1)
22(1)
26(1)
29(1)
31(1)
30(1)
25(1)
28(1)
49(1)
63(1)
50(1)
47(1)
36(1)
27(1)
38(1)
59(1)
71(2)
71()
48(1)
41(1)
53(1)
64(1)
59(1)
67(1)
62(1)
28(1)
40(1)
47(1)
44(1)
49(1)
44(1)
66(2)
89(2)
104(2)
114(3)
109(3)
84(2)
32(1)
46(2)
67(3)
73(3)
82(3)
65(3)
32(1)
57(2)
73(3)
64(3)
52(2)
43(2)
31(1)
52(1)



Anhang

C(1)
C(52)
C(53)
C(54)
C(55)
C(56)
c(57)
C(58)
C(59)
C(60)
C(61)
C(62)
C(63)
C(64)
C(65)
C(66)
C(67)
C(70)
C(68)
C(69)
c(71)
c(72)
C(73)
C(74)
C(75)
C(76)
c(77)
C(78)
C(79)
C(80)
C(81)
C(82)
C(83)
C(84)
C(85)
C(86)
C(87)
C(88)
C(89)
C(90)
C(91)
C(92)
C(93)
C(94)
C(95)
C(96)
o(17)
0(18)
C(97)
C(99)
C(98)
C(100)
0(19)
0(20)
C(101)
C(102)
C(1A3)
C(104)
C(1B3)
0(21)
0(22)
C(105)
C(106)
C(107)
C(108)

8865(2)
9157(2)
9117(2)
8780(2)
8218(1)
7862(1)
8015(2)
8520(2)
8880(1)
8731(1)
6427(1)
6562(2)
6223(2)
5739(2)
5597(1)
5940(1)
6775(1)
6598(2)
6367(2)
6283(2)
6995(3)
7081(2)
6454(1)
6545(1)
6839(1)
7051(1)
6969(1)
6673(1)
5659(1)
5240(1)
4971(1)
5115(1)
5522(2)
5795(1)
5231(1)
4918(1)
4596(1)
4580(1)
4884(1)
5206(1)
5421(1)
5128(1)
4932(1)
5022(1)
5310(1)
5507(1)
7463(1)
7213(1)
7559(1)
6692(1)
8077(1)
6369(1)
7107(1)
6737(2)
7115(2)
7534(3)
6181(5)
6020(5)
6468(8)
7540(1)
7762(2)
7735(2)
7949(1)
7659(7)
7407(3)

4591(3)
3854(3)
3386(3)
3661(3)
5997(2)
6696(2)
7565(2)
7759(2)
7085(3)
6213(2)
5423(2)
6169(3)
6871(3)
6840(3)
6119(2)
5419(2)
3665(2)
2440(3)
3739(3)
3135(3)
2315(4)
2928(3)

415(2)
-243(2)
-991(2)

-1091(2)

-451(2)
295(2)
1190(2)
614(2)
394(2)
754(3)
1336(3)
1545(3)
1958(2)
1210(2)
944(2)
1425(2)
2173(2)
2435(2)
3399(2)
3381(2)
4160(2)
4971(2)
5010(2)
4232(2)
5026(1)
6357(1)
5808(2)
6009(2)
6205(2)
6745(2)
1183(2)
766(4)
1098(3)
1268(7)
873(10)
165(7)
121(19)
1293(2)
-107(2)
601(2)
437(3)
62(6)
-652(12)

-2143(2)
-1992(2)
-1597(2)
-1338(2)

-937(1)

-1028(1)

-889(1)
-662(2)
-566(2)
-703(1)

-1843(1)
-2074(2)
-2239(2)
-2176(2)
-1949(1)
-1781(1)
-2172(1)
-2969(2)
-2606(1)
-2997(2)
-2540(2)
-2144(2)

-647(1)
-964(1)
-776(1)
-266(1)

55(1)
-132(1)

-1551(1)
-1659(1)
-2152(1)
-2540(1)
-2442(1)
-1954(1)

218(1)
83(1)
360(1)
774(1)
916(1)
639(1)
-485(1)
-991(1)

-1245(1)
-1004(1)

-506(1)
-251(1)
119(1)
-222(1)
48(1)
-428(1)
265(1)
-724(1)
1142(1)
1705(2)
1577(2)
2005(2)
1339(5)
1160(4)
1347(10)

-1170(1)
-1252(1)

-981(1)
-439(1)

-1810(3)
-1968(4)

67(1)
64(1)
68(1)
54(1)
29(1)
35(1)
45(1)
52(1)
52(1)
40(1)
30(1)
55(1)
73(2)
63(1)
45(1)
31(1)
34(1)
60(1)
54(1)
60(1)
99(2)
78(2)
24(1)
31(1)
41(1)
43(1)
41(1)
32(1)
25(1)
35(1)
45(1)
53(1)
59(1)
40(1)
22(1)
30(1)
40(1)
41(1)
37(1)
29(1)
23(1)
31(1)
40(1)
37(1)
36(1)
30(1)
25(1)
26(1)
24(1)
27(1)
34(1)
38(1)
70(1)
153(2)
67(1)
166(4)
117(4)
222(7)
144(10)
43(1)
89(1)
44(1)
48(1)
295(12)
309(12)

- 174 -



Anhang

Tabelle 28:Bindungslangen [A] und Winkel [] fiir sh2802a.

Al(1)-0(5) 1.694(2) C(20)-C(21) 1.383(5)
Al(1)-0(16) 1.695(2) C(21)-C(22) 1.361(7)
Al(1)-0(1) 1.797(2) C(22)-C(23) 1.356(7)
Al(1)-O(4) 1.800(2) C(23)-C(24) 1.383(6)
Al(2)-0(8) 1.686(2) C(25)-C(30) 1.366(6)
Al(2)-0(7) 1.694(2) C(25)-C(26) 1.382(5)
Al(2)-0(1) 1.792(2) C(26)-C(27) 1.400(6)
Al(2)-0(2) 1.799(2) C(27)-C(28) 1.342(7)
AI(3)-0(10) 1.695(2) C(28)-C(29) 1.364(6)
Al(3)-0(11) 1.711(2) C(29)-C(30) 1.390(6)
AI(3)-0(3) 1.791(2) C(31)-C(36) 1.386(4)
AI(3)-0(2) 1.796(2) C(31)-C(32) 1.394(4)
Al(4)-0(14) 1.685(2) C(32)-C(33) 1.392(4)
Al(4)-0(13) 1.705(2) C(33)-C(34) 1.376(5)
Al(4)-0(3) 1.789(2) C(34)-C(35) 1.368(5)
Al(4)-0(4) 1.805(2) C(35)-C(36) 1.392(5)
Si(1)-0(5) 1.602(2) C(37)-C(38) 1.390(8)
Si(1)-0(6) 1.625(2) C(37)-C(42) 1.409(5)
Si(1)-C(1) 1.850(3) C(38)-C(39) 1.392(7)
Si(1)-C(7) 1.867(3) C(39)-C(40) 1.389(8)
Si(2)-0(7) 1.601(2) C(40)-C(41) 1.35(1)
Si(2)-0(6) 1.623(2) C(41)-C(42) 1.389(8)
Si(2)-C(19) 1.857(3) C(43A)-C(48A) 1.36(1)
Si(2)-C(13) 1.863(3) C(43A)-C(44A) 1.41(1)
Si(3)-0(8) 1.594(2) C(44A)-C(45A) 1.40(1)
Si(3)-0(9) 1.626(3) C(45A)-C(46A) 1.38(1)
Si(3)-C(31) 1.870(3) C(46A)-C(47A) 1.37(1)
Si(3)-C(25) 1.871(4) C(47A)-C(48A) 1.38(1)
Si(4)-O(10) 1.598(2) C(43B)-C(44B) 1.38(1)
Si(4)-0(9) 1.629(3) C(43B)-C(48B) 1.387(9)
Si(4)-C(43B) 1.850(6) C(44B)-C(45B) 1.39(1)
Si(4)-C(37) 1.858(5) C(45B)-C(46B) 1.33(1)
Si(4)-C(43A) 1.981(7) C(46B)-C(47B) 1.37(1)
Si(5)-0(11) 1.604(2) C(47B)-C(48B) 1.38(1)
Si(5)-0(12) 1.626(2) C(49)-C(54) 1.373(5)
Si(5)-C(49) 1.857(3) C(49)-C(50) 1.377(5)
Si(5)-C(55) 1.869(3) C(50)-C(51) 1.386(6)
Si(6)-0(13) 1.597(2) C(51)-C(52) 1.357(7)
Si(6)-0(12) 1.623(2) C(52)-C(53) 1.342(7)
Si(6)-C(61) 1.861(3) C(53)-C(54) 1.384(5)
Si(6)-C(67) 1.863(3) C(55)-C(60) 1.393(4)
Si(7)-0(14) 1.600(2) C(55)-C(56) 1.401(4)
Si(7)-0(15) 1.633(2) C(56)-C(57) 1.393(5)
Si(7)-C(79) 1.862(3) C(57)-C(58) 1.364(6)
Si(7)-C(73) 1.869(3) C(58)-C(59) 1.379(6)
Si(8)-0(16) 1.609(2) C(59)-C(60) 1.393(5)
Si(8)-0(15) 1.631(2) C(61)-C(66) 1.382(4)
Si(8)-C(85) 1.848(3) C(61)-C(62) 1.395(5)
Si(8)-C(91) 1.872(3) C(62)-C(63) 1.388(6)
C)-C(2) 1.399(4) C(63)-C(64) 1.373(7)
C(1)-C(6) 1.403(4) C(64)-C(65) 1.369(6)
C(2)-C(3) 1.387(5) C(65)-C(66) 1.394(5)
C(3)-C(4) 1.377(5) C(67)-C(72) 1.373(5)
C(4)-C(5) 1.376(5) C(67)-C(68) 1.392(5)
C(5)-C(6) 1.383(4) C(70)-C(69) 1.338(6)
C(7)-C(12) 1.397(4) C(70)-C(71) 1.376(7)
C(7)-C(8) 1.401(4) C(68)-C(69) 1.391(5)
C(8)-C(9) 1.390(4) C(71)-C(72) 1.410(6)
C(9)-C(10) 1.384(4) C(73)-C(74) 1.398(4)
C(10)-C(11) 1.385(4) C(73)-C(78) 1.404(4)
C(11)-C(12) 1.396(4) C(74)-C(75) 1.392(4)
C(13)-C(14) 1.377(4) C(75)-C(76) 1.387(5)
C(13)-C(18) 1.391(4) C(76)-C(77) 1.379(5)
C(14)-C(15) 1.399(5) C(77)-C(78) 1.391(4)
C(15)-C(16) 1.380(5) C(79)-C(84) 1.389(4)
C(16)-C(17) 1.360(5) C(79)-C(80) 1.391(4)
C(17)-C(18) 1.395(4) C(80)-C(81) 1.402(4)
C(19)-C(20) 1.384(4) C(81)-C(82) 1.368(6)
C(19)-C(24) 1.394(5) C(82)-C(83) 1.372(6)
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C(83)-C(84)
C(85)-C(86)
C(85)-C(90)
C(86)-C(87)
C(87)-C(88)
C(88)-C(89)
C(89)-C(90)
C(91)-C(96)
C(91)-C(92)
C(92)-C(93)
C(93)-C(94)
C(94)-C(95)
C(95)-C(96)
0(17)-C(97)
0(18)-C(97)
0(18)-C(99)
C(97)-C(98)
C(99)-C(100)
0(19)-C(101)
0(20)-C(101)
0(20)-C(1B3)
0(20)-C(1A3)
C(101)-C(102)
C(1A3)-C(104)
0(21)-C(105)
0(22)-C(105)
0(22)-C(107)
C(105)-C(106)
C(107)-C(108)

O(5)-Al(1)-0(16)
0(5)-Al(1)-0(1)
0(16)-Al(1)-O(1)
0(5)-Al(1)-0(4)
0(16)-Al(1)-0(4)
O(1)-Al(1)-0(4)
0(8)-Al(2)-0(7)
0(8)-Al(2)-0(1)
O(7)-Al(2)-0(1)
0(8)-Al(2)-0(2)
O(7)-Al(2)-0(2)
O(1)-Al(2)-0(2)
0(10)-Al(3)-0(11)
0(10)-AI(3)-0(3)
0(11)-Al(3)-0(3)
O(10)-Al(3)-0(2)
O(11)-Al(3)-0(2)
0(3)-Al(3)-0(2)
O(14)-Al(4)-O(13)
0(14)-Al(4)-0(3)
O(13)-Al(4)-O(3)
O(14)-Al(4)-0(4)
O(13)-Al(4)-O(4)
0(3)-Al(4)-0(4)
0(5)-Si(1)-0(6)
0(5)-Si(1)-C(1)
0(6)-Si(1)-C(1)
0(5)-Si(1)-C(7)
0(6)-Si(1)-C(7)
C(1)-Si(1)-C(7)
0(7)-Si(2)-0(6)
0(7)-Si(2)-C(19)
0(6)-Si(2)-C(19)
O(7)-Si(2)-C(13)
0(6)-Si(2)-C(13)
C(19)-Si(2)-C(13)
0(8)-Si(3)-0(9)
0(8)-Si(3)-C(31)
0(9)-Si(3)-C(31)
0(8)-Si(3)-C(25)
0(9)-Si(3)-C(25)
C(31)-Si(3)-C(25)

1.389(5)
1.394(4)
1.399(4)
1.385(4)
1.378(5)
1.383(5)
1.382(4)
1.402(4)
1.412(4)
1.395(4)
1.381(5)
1.391(5)
1.395(4)
1.233(3)
1.313(3)
1.460(3)
1.485(4)
1.503(4)
1.219(6)
1.280(6)

1.43(2)

1.57(1)
1.418(8)

1.20(2)
1.217(4)
1.324(4)

1.53(1)
1.481(5)

1.28(2)

117.4(1)
108.14(9)
109.71(9)

108.4(1)
109.25(9)
103.06(9)

118.8(1)

107.3(1)
110.34(9)

110.8(1)

105.5(1)
103.00(8)

118.5(1)

108.8(1)
108.76(9)
108.84(9)

106.5(1)
104.54(9)

119.7(1)
108.24(9)
109.06(9)
109.82(9)
105.67(9)
103.05(8)

111.9(1)

109.2(1)

107.9(1)

110.5(1)

107.2(1)

110.2(1)

112.1(1)

109.3(1)

107.3(1)

108.8(1)

108.5(1)

110.9(1)

110.5(1)

110.5(1)

110.6(1)

112.3(1)

108.0(2)

104.9(1)
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0O(10)-Si(4)-0(9)
0O(10)-Si(4)-C(43B)
0(9)-Si(4)-C(43B)
0(10)-Si(4)-C(37)
0(9)-Si(4)-C(37)
C(43B)-Si(4)-C(37)
O(10)-Si(4)-C(43A)
0(9)-Si(4)-C(43A)

C(43B)-Si(4)-C(43A)

C(37)-Si(4)-C(43A)
0(11)-Si(5)-0(12)
O(11)-Si(5)-C(49)
0(12)-Si(5)-C(49)
0O(11)-Si(5)-C(55)
0(12)-Si(5)-C(55)
C(49)-Si(5)-C(55)
0(13)-Si(6)-0(12)
0(13)-Si(6)-C(61)
0(12)-Si(6)-C(61)
0O(13)-Si(6)-C(67)
0(12)-Si(6)-C(67)
C(61)-Si(6)-C(67)
0O(14)-Si(7)-0(15)
O(14)-Si(7)-C(79)
O(15)-Si(7)-C(79)
O(14)-Si(7)-C(73)
O(15)-Si(7)-C(73)
C(79)-Si(7)-C(73)
0(16)-Si(8)-0(15)
0(16)-Si(8)-C(85)
0O(15)-Si(8)-C(85)
0(16)-Si(8)-C(91)
O(15)-Si(8)-C(91)
C(85)-Si(8)-C(91)
Al(2)-O(1)-Al(1)
Al(3)-0(2)-Al(2)
Al(4)-0(3)-Al(3)
Al(1)-O(4)-Al(4)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(2)-0(6)-Si(1)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(3)-0(9)-Si(4)
Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(6)-0(12)-Si(5)
Si(6)-0(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(8)-0(15)-Si(7)
Si(8)-0(16)-Al(1)
C(2)-C(1)-C(6)
C(2)-C(1)-Si(1)
C(6)-C(1)-Si(1)
C(3)-C(2)-C(1)
C(4)-C(3)-C(2)
C(5)-C(4)-C(3)
C(4)-C(5)-C(6)
C(5)-C(6)-C(1)
C(12)-C(7)-C(8)
C(12)-C(7)-Si(1)
C(8)-C(7)-Si(1)
C(9)-C(8)-C(7)
C(10)-C(9)-C(8)
C(9)-C(10)-C(11)
C(10)-C(11)-C(12)
C(11)-C(12)-C(7)
C(14)-C(13)-C(18)
C(14)-C(13)-Si(2)
C(18)-C(13)-Si(2)
C(13)-C(14)-C(15)
C(16)-C(15)-C(14)
C(17)-C(16)-C(15)

112.5(1)
107.3(2)
119.3(2)
109.7(2)
107.8(2)
99.3(2)
104.5(2)
92.8(2)
32.6(3)
128.4(2)
112.2(1)
109.4(1)
109.1(1)
110.9(1)
107(1)
108.4(1)
110.8(1)
109.5(1)
107.1(1)
110.6(1)
109.4(1)
109.3(1)
109.7(1)
110.2(1)
109.8(1)
111.1(1)
106.7(1)
109.3(1)
112.1(1)
107.8(1)
107.2(1)
110.3(1)
108.3(1)
111.1(1)
128.0(1)
134.1(1)
128.0(1)
132.4(1)
169.6(1)
149.3(1)
165.2(1)
167.9(2)
139.7(2)
148.1(1)
155.1(1)
149.4(1)
151.7(1)
170.0(1)
132.2(1)
144.0(1)
117.3(3)
121.6(2)
121.0(2)
121.3(3)
119.5(3)
120.9(3)
119.5(3)
121.4(3)
117.4(3)
122.3(2)
120.2(2)
121.3(3)
120.5(3)
119.3(3)
120.3(3)
121.3(3)
116.8(3)
123.4(2)
119.7(2)
121.0(3)
120.9(3)
119.0(3)
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C(16)-C(17)-C(18)
C(13)-C(18)-C(17)
C(20)-C(19)-C(24)
C(20)-C(19)-Si(2)
C(24)-C(19)-Si(2)
C(21)-C(20)-C(19)
C(22)-C(21)-C(20)
C(23)-C(22)-C(21)
C(22)-C(23)-C(24)
C(23)-C(24)-C(19)
C(30)-C(25)-C(26)
C(30)-C(25)-Si(3)
C(26)-C(25)-Si(3)
C(25)-C(26)-C(27)
C(28)-C(27)-C(26)
C(27)-C(28)-C(29)
C(28)-C(29)-C(30)
C(25)-C(30)-C(29)
C(36)-C(31)-C(32)
C(36)-C(31)-Si(3)
C(32)-C(31)-Si(3)
C(33)-C(32)-C(31)
C(34)-C(33)-C(32)
C(35)-C(34)-C(33)
C(34)-C(35)-C(36)
C(31)-C(36)-C(35)
C(38)-C(37)-C(42)
C(38)-C(37)-Si(4)
C(42)-C(37)-Si(4)
C(37)-C(38)-C(39)
C(40)-C(39)-C(38)
C(41)-C(40)-C(39)
C(40)-C(41)-C(42)
C(41)-C(42)-C(37)
C(48A)-C(43A)-C(44A)
C(48A)-C(43A)-Si(4)
C(44A)-C(43A)-Si(4)
C(45A)-C(44A)-C(43A)
C(46A)-C(45A)-C(44A)
C(47A)-C(46A)-C(45A)
C(46A)-C(47A)-C(48A)
C(43A)-C(48A)-C(47A)
C(44B)-C(43B)-C(48B)
C(44B)-C(43B)-Si(4)
C(48B)-C(43B)-Si(4)
C(43B)-C(44B)-C(45B)
C(46B)-C(45B)-C(44B)
C(45B)-C(46B)-C(47B)
C(46B)-C(47B)-C(48B)
C(47B)-C(48B)-C(43B)
C(54)-C(49)-C(50)
C(54)-C(49)-Si(5)
C(50)-C(49)-Si(5)
C(49)-C(50)-C(51)
C(52)-C(51)-C(50)
C(53)-C(52)-C(51)
C(52)-C(53)-C(54)
C(49)-C(54)-C(53)
C(60)-C(55)-C(56)
C(60)-C(55)-Si(5)
C(56)-C(55)-Si(5)
C(57)-C(56)-C(55)
C(58)-C(57)-C(56)
C(57)-C(58)-C(59)
C(58)-C(59)-C(60)
C(59)-C(60)-C(55)

120.0(3)
122.2(3)
116.5(3)
122.0(2)
121.5(3)
121.1(4)
121.0(4)
119.6(4)
120.0(4)
121.9(4)
116.7(4)
118.9(3)
123.8(3)
121.7(4)
119.9(4)
119.8(4)
120.2(5)
121.7(4)
117.2(3)
124.1(2)
118.6(2)
121.2(3)
120.2(3)
119.7(3)
120.1(3)
121.6(3)
116.6(5)
121.7(3)
121.6(4)
122.0(5)
119.1(7)
120.4(6)
120.7(5)
121.1(6)
117.0(7)
124.5(6)
118.4(5)
121.4(9)
118.5(9)
121.3(8)
118.6(9)
123.1(8)
116.7(7)
117.7(6)
125.5(5)
121.4(9)
120.2(9)
120.5(7)
119.8(8)
121.3(7)
116.5(3)
123.3(3)
120.03)
121.7(4)
119.6(4)
120.3(4)
119.9(5)
122.0(4)
116.9(3)
119.7(2)
123.3(2)
121.2(3)
120.7(3)
119.4(3)
120.4(3)
121.3(3)

C(66)-C(61)-C(62)
C(66)-C(61)-Si(6)
C(62)-C(61)-Si(6)
C(63)-C(62)-C(61)
C(64)-C(63)-C(62)
C(65)-C(64)-C(63)
C(64)-C(65)-C(66)
C(61)-C(66)-C(65)
C(72)-C(67)-C(68)
C(72)-C(67)-Si(6)
C(68)-C(67)-Si(6)
C(69)-C(70)-C(71)
C(69)-C(68)-C(67)
C(70)-C(69)-C(68)
C(70)-C(71)-C(72)
C(67)-C(72)-C(71)
C(74)-C(73)-C(78)
C(74)-C(73)-Si(7)
C(78)-C(73)-Si(7)
C(75)-C(74)-C(73)
C(76)-C(75)-C(74)
C(77)-C(76)-C(75)
C(76)-C(77)-C(78)
C(77)-C(78)-C(73)
C(84)-C(79)-C(80)
C(84)-C(79)-Si(7)
C(80)-C(79)-Si(7)
C(79)-C(80)-C(81)
C(82)-C(81)-C(80)
C(81)-C(82)-C(83)
C(82)-C(83)-C(84)
C(83)-C(84)-C(79)
C(86)-C(85)-C(90)
C(86)-C(85)-Si(8)
C(90)-C(85)-Si(8)
C(87)-C(86)-C(85)
C(88)-C(87)-C(86)
C(87)-C(88)-C(89)
C(90)-C(89)-C(88)
C(89)-C(90)-C(85)
C(96)-C(91)-C(92)
C(96)-C(91)-Si(8)
C(92)-C(91)-Si(8)
C(93)-C(92)-C(91)
C(94)-C(93)-C(92)
C(93)-C(94)-C(95)
C(94)-C(95)-C(96)
C(95)-C(96)-C(91)
C(97)-0(18)-C(99)
0(17)-C(97)-0(18)
O(17)-C(97)-C(98)
0(18)-C(97)-C(98)
0(18)-C(99)-C(100)
C(101)-0(20)-C(1B3)
C(101)-0(20)-C(1A3)
C(1B3)-0(20)-C(1A3)
0(19)-C(101)-O(20)
0(19)-C(101)-C(102)
0(20)-C(101)-C(102)
C(104)-C(1A3)-O(20)
C(105)-0(22)-C(107)
0(21)-C(105)-0(22)
0(21)-C(105)-C(106)
0(22)-C(105)-C(106)
C(108)-C(107)-0(22)

116.7(3)
120.7(2)
122.5(3)
122.0(4)
119.7(4)
119.7(4)
120.4(4)
121.5(3)
115.4(3)
122.0(3)
122.4(3)
118.9(4)
123.0(4)
120.5(4)
120.5(4)
121.6(4)
117.5(3)
121.2(2)
121.3(2)
121.2(3)
120.0(3)
120.0(3)
120.1(3)
121.2(3)
117.0(3)
120.9(2)
121.9(2)
121.4(3)
120.1(3)
119.4(3)
120.7(4)
121.4(3)
117.9(3)
122.9(2)
119.2(2)
121.0(3)
119.8(3)
120.7(3)
119.3(3)
121.3(3)
117.1(3)
121.8(2)
121.1(2)
121.2(3)
120.4(3)
119.8(3)
119.9(3)
121.6(3)
116.8(2)
123.0(2)
122.4(3)
114.6(2)
107.3(2)
110.7(8)
118.2(7)
54(1)
122.4(5)
127.3(5)
110.1(6)
110(1)
115.4(4)
121.8(3)
125.6(3)
112.6(3)
98(1)

Symmetry transformations used to generate equitatems:
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2
Tabelle 29: Anisotropische AuslenkungsaparameterxAQ) fiir sh2802a. Der anisotropische ExponentfaktsrAleslenkungsparameter

lautet: -2 hZa*Ull+ . +2hka*b* 32]

ull U22 U33 U23 e ul2
Al(L) 14(1) 18(1) 18(1) o(1) 2(1) 1(1)
Al(2) 15(1) 18(1) 20(1) -1(1) 0(1) 2(1)
Al(3) 15(1) 23(1) 20(1) 0(1) 4(1) 0(1)
Al(4) 14(1) 18(1) 19(1) 0(1) 3(1) -2(1)
Si(1) 18(1) 22(1) 19(1) -2(1) 3(1) 3(1)
Si(2) 17(1) 22(1) 18(1) -1(1) 1(1) 0(1)
Si(3) 26(1) 24(1) 33(1) -4(1) -5(1) 10(1)
Si(4) 17(1) 86(1) 25(1) -1(1) 4Q1) 16(1)
Si(s) 22(1) 25(1) 27(1) 3(1) 9(1) -6(1)
Si(6) 24(1) 26(1) 21(1) 4(1) 4(1) -4(1)
Si(7) 16(1) 19(1) 24(1) -2(1) 3(1) -3(1)
Si(8) 14(1) 20(1) 24(1) 0(1) 4(1) -3(1)
o(1) 17(1) 18(1) 24(1) 2(1) 2(1) 1(1)
0(2) 19(1) 18(1) 23(1) -2(1) 5(1) 0(1)
0o(3) 17(1) 19(1) 26(1) -3(1) 6(1) -1(1)
0(4) 18(1) 16(1) 20(1) 0(1) 3(1) -1(1)
o(5) 23(1) 25(1) 24(1) -5(1) 5(1) 2(1)
o(6) 19(1) 29(1) 24(1) -2(1) 1(1) 4(1)
o(7) 23(1) 27(1) 21(1) -4(1) 2(1) 2(1)
0(8) 24(1) 25(1) 38(1) 0(1) -1(1) 10(1)
0(9) 36(1) 43(1) 34(1) -4(1) -2(1) 21(1)
0(10) 17(1) 31(1) 25(1) -2(1) 5(1) 3(1)
0(11) 26(1) 27(1) 29(1) 4(1) 10(1) -3(1)
0(12) 25(1) 40(1) 35(1) 11(1) 4(1) -9(1)
0(13) 23(1) 23(1) 23(1) 4(1) 5(1) 2(1)
0(14) 21(1) 19(1) 29(1) -3(1) 6(1) -5(1)
0(15) 20(1) 23(1) 30(1) -4(1) 7(1) 7(1)
0(16) 14(1) 27(1) 23(1) 3(1) 4(1) -5(1)
c@) 20(1) 30(2) 22(1) 3(1) 4(1) 6(1)
c@) 35(2) 37(2) 32(2) 0(1) 9(1) -4(1)
c@3) 45(2) 52(2) 44(2) 9(2) 15(2) -10(2)
C(4) 34(2) 71(3) 36(2) 17(2) 14(1) 6(2)
6] 40(2) 54(2) 29(2) 6(2) 14(1) 16(2)
C(6) 34(2) 34(2) 26(1) 2(1) 8(1) 8(1)
c(7) 22(1) 25(1) 19(1) -4(1) 5(1) 2(1)
c(8) 21(1) 28(2) 26(1) -1(1) 4(1) 0(1)
C(9) 25(1) 31(2) 28(1) -2(1) 1(1) 7(1)
C(10) 37(2) 25(2) 29(1) 2(1) 6(1) 6(1)
c@1) 33(2) 25(1) 30(2) -2(1) 7(1) -2(1)
c(12) 21(1) 27(1) 24(1) 0(1) 3(1) 2(1)
c(13) 27(1) 32(2) 21(1) 1(1) 3(1) -1(1)
c(14) 35(2) 78(3) 36(2) 20(2) 13(1) 9(2)
C(15) 53(2) 99(4) 44(2) 30(2) 24(2) 4(2)
C(16) 56(2) 63(3) 30(2) 22(2) 11(2) 6(2)
c@7) 42(2) 63(2) 31(2) 17(2) 4(1) 16(2)
c(18) 28(1) 50(2) 27(1) 10(1) 5(1) 5(1)
C(19) 25(1) 24(1) 25(1) 2(1) -3(1) 0(1)
C(20) 26(1) 43(2) 42(2) 9(2) 6(1) -4(1)
c(21) 34(2) 67(3) 70(3) 26(2) 7(2) -16(2)
C(22) 55(3) 52(3) 86(3) 22(2) -10(2) -29(2)
C(23) 84(3) 34(2) 78(3) -12(2) -5(3) -21(2)
C(24) 54(2) 35(2) 50(2) -13(2) 6(2) 7(2)
C(25) 31(2) 30(2) 46(2) -5(1) -13(1) 8(1)
C(26) 72(3) 32(2) 47(2) -8(2) 6(2) 9(2)
c(7) 84(3) 28(2) 72(3) -14(2) 10(3) 6(2)
C(28) 61(3) 31(2) 67(3) 3(2) 7(2) 2(2)
C(29) 59(3) 46(2) 91(3) -9(2) 14(2) -12(2)
C(30) 44(2) 40(2) 97(3) -18(2) 15(2) -4(2)
C(31) 22(1) 29(2) 30(1) 2(1) 2(1) 2(1)
C(32) 31(2) 43(2) 39(2) 1(2) 0(1) 14(1)
C(33) 35(2) 53(2) 43(2) 10(2) -4(1) 15(2)
C(34) 33(2) 61(2) 28(2) 6(2) -4(1) 1(2)
C(35) 39(2) 62(2) 40(2) -18(2) -1(2) 3(2)
C(36) 36(2) 42(2) 44(2) -12(2) -5(1) 12(2)
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C@37)
C(38)
C(39)
C(40)
C(41)
C(42)
C(43A)
C(44A)
C(45A)
C(46A)
C(47A)
C(48A)
C(43B)
C(44B)
C(45B)
C(46B)
C(47B)
C(48B)
C(49)
C(50)
c(51)
C(52)
C(53)
C(54)
C(55)
C(56)
c(57)
C(58)
C(59)
C(60)
C(61)
C(62)
C(63)
C(64)
C(65)
C(66)
C(67)
C(70)
C(68)
C(69)
c(71)
c(72)
C(73)
C(74)
C(75)
C(76)
c(77)
C(78)
C(79)
C(80)
C(81)
C(82)
C(83)
C(84)
C(85)
C(86)
C(87)
C(88)
C(89)
C(90)
c(91)
C(92)
C(93)
C(94)
C(95)
C(96)
o(17)
0(18)
C(97)
C(99)
C(98)
C(100)

30(2)
65(3)
89(4)
65(3)
44(2)
31(2)
28(3)
50(5)
77(6)
77(6)
84(7)
61(5)
24(3)
62(6)
103(8)
69(6)
41(4)
35(3)
33(2)
73(3)
92(3)
65(3)
76(3)
65(3)
28(1)
38(2)
61(2)
71(3)
38(2)
28(2)
29(1)
42(2)
61(3)
54(2)
36(2)
30(1)
37(2)
75(3)
44(2)
60(3)
127(5)
93(4)
17(1)
26(1)
36(2)
36(2)
38(2)
29(1)
20(1)
30(2)
30(2)
39(2)
49(2)
33(2)
14(1)
22(1)
25(1)
32(2)
33(2)
23(1)
17(1)
24(1)
34(2)
35(2)
36(2)
29(1)
24(1)
30(1)
28(1)
27(1)
31(2)
43(2)

136(5)
147(5)
156(6)
229(9)
254(9)
187(6)
34(4)
51(5)
76(7)
65(6)
77(7)
85(7)
34(3)
53(5)
41(5)
62(6)
65(5)
58(5)
31(2)
48(2)
70(3)
74(3)
69(3)
54(2)
27(2)
33(2)
29(2)
29(2)
42(2)
34(2)
30(2)
52(2)
55(3)
47(2)
43(2)
32(2)
38(2)
62(3)
62(3)
68(3)
90(4)
85(4)
22(1)
26(2)
27(2)
29(2)
37(2)
30(2)
24(1)
32(2)
43(2)
75(3)
94(3)
58(2)
22(1)
26(2)
32(2)
43(2)
42(2)
32(2)
27(1)
38(2)
53(2)
37(2)
27(2)
26(2)
18(1)
21(1)
21(1)
22(1)
31(2)
29(2)

28(2)
44(2)
66(3)
52(3)
27(2)
31(2)
37(4)
37(4)
52(5)
95(8)
88(7)
49(4)
40(3)
68(7)
96(7)
84(6)
61(5)
41(4)
32(2)
48(2)
57(3)
68(3)
74(3)
53(2)
34(2)
37(2)
54(2)
68(3)
77(3)
61(2)
26(1)
66(3)
94(4)
73(3)
45(2)
29(1)
28(1)
47(2)
48(2)
45(2)
66(3)
42(2)
33(1)
40(2)
61(2)
63(2)
43(2)
34(2)
29(1)
38(2)
51(2)
35(2)
30(2)
29(2)
30(1)
42(2)
64(2)
58(2)
39(2)
33(2)
26(1)
30(2)
29(2)
43(2)
46(2)
32(2)
33(1)
28(1)
23(1)
31(1)
38(2)
35(2)

10(2)
1(3)

-18(4)
-43(4)
20(4)

10(3)
-4(3)
-8(3)

-26(5)
-31(5)

-2(6)
3(4)
6(3)

-18(5)
-17(5)

6(5)
15(4)
3(3)
-5(1)
2(2)
9(2)

-31(2)

-9(2)
2(2)
1(1)
6(1)
4(2)

-12(2)
-16(2)

-8(2)
6(1)
34(2)
48(3)
21(2)
-12)
0(1)
0(1)
9(2)

-20(2)
-19(2)
-25(3)
-12(2)

1(1)
-1(1)
1(2)
17(2)
14(2)
4(1)
-3(1)
-2(1)

-13(2)
-20(2)

-7(2)
-4(2)
4(1)
0(1)
12(2)
18(2)
7(1)
1(1)
3(1)
0(1)
10(2)
19(2)
4(1)
2(1)
0(1)
0(1)
-3(1)
1(1)
-2(1)
0(1)
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3(1)
1(2)
18(3)
24(3)
10(2)
3(2)
12(3)
10(3)
25(5)
52(6)
30(6)
15(4)
14(2)
36(5)
64(7)
57(5)
31(4)
20(3)
14(2)
37(2)
53(3)
43(2)
45(3)
36(2)
14(2)
17(1)
30(2)
38(2)
20(2)
14(2)
-1(1)
7(2)
6(2)
-6(2)
-3(2)
2(1)
13(1)
24(2)
-1(2)
2(2)
5(3)
-1(2)
6(1)
8(1)
16(2)
11(2)
6(1)
5(1)
2(1)
1)
-5(1)
2(2)
7(2)
8(1)
4(1)
9(1)
17(1)
26(2)
18(1)
10(1)
7(1)
4(1)
5(1)
16(1)
13(1)
6(1)
6(1)
8(1)
10(1)
6(1)
8(1)
2(1)

-33(2)

-70(3)

-85(4)
-96(5)
-60(4)
-36(3)
2(3)
7(4)
-3(5)
7(5)
48(6)
41(5)
8(2)
-6(5)
7(5)
25(5)
11(4)
5@3)
-9(1)
-4(2)

-17(3)

-20(2)
16(2)
13(2)
-2(1)
4(1)
10(2)
-11(2)
-18(2)
-6(1)
-3(1)
0(2)
6(2)
14(2)
4(2)
-2(1)
-3(1)
7(2)
3(2)
-1(2)
58(4)
45(3)
-4(1)
-2(1)
3(1)
6(1)
2(1)
-1(1)
1(1)
-6(1)
-4(1)
0(2)

-10(2)

-7(2)
2(1)
-2(1)
-4(1)
7(1)
(1)
-1(1)
0(1)
5(1)
15(2)
16(1)
4(1)
0(1)
-2(1)
-1(1)
-4(1)
2(1)

-10(1)

9(1)
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0(19) 69(2) 61(2) 75(2) 34(2) 16(2) -10(2)
0(20) 141(4) 220(6) 104(3) 36(4) 43(3) -98(5)
C(101) 60(3) 67(3) 72(3) 16(3) 15(2) 7(2)
C(102) 109(6) 309(13) 81(4) -82(6) 30(4) -67(7)
C(1A3) 82(7) 127(11) 110(9) 34(8) -25(7) 1(8)
C(104) 235(13) 116(8) 198(11) 56(7) -123(10) (39
C(1B3) 89(12) 210(30) 170(20) -80(20) 90(14) (369
0(21) 55(2) 34(1) 36(1) -7(1) 8(1) 10(1)
0(22) 177(4) 43(2) 64(2) 72) 63(2) 38(2)
C(105) 53(2) 37(2) 47(2) -4(2) 21(2) 8(2)
C(106) 43(2) 50(2) 45(2) 42) 2(2) -12(2)
C(107) 680(30) 85(6) 95(6) -22(5) 63(12) 168(12)
C(108) 70(5) 730(30) 131(8) 239(14) 34(5) 85(11)

Tabelle 30:Koordinaten des Wasserstoffs ( ¥)lOnd isotrope Auslenkungsparamete?)(ﬁl(f) fur sh2802a.

X y z U(eq)
H(1) 7272 1930 692 25
H(2) 7990 4160 309 24
H(3) 7490 2101 -748 25
H(4) 6894 4259 -163 22
H(2) 6294 3219 1421 42
H(3) 5830 2872 1978 56
H(4) 5733 3930 2549 55
H(5) 6079 5345 2558 48
H(6) 6534 5705 1996 37
H(8) 5905 5714 729 31
H(9) 5678 7092 352 35
H(10) 6311 8136 338 38
H(11) 7178 7790 709 36
H(12) 7410 6408 1088 30
H(14) 7442 3796 2371 59
H(15) 7626 2934 3095 76
H(16) 8458 2415 3466 60
H(17) 9116 2830 3136 56
H(18) 8932 3675 2409 43
H(20) 8940 4701 1341 45
H(21) 9516 5863 1396 70
H(22) 9417 7181 1779 85
H(23) 8747 7339 2128 85
H(24) 8177 6174 2097 58
H(26) 8933 -445 452 63
H(27) 8688 -1917 529 77
H(28) 8165 -2248 1018 70
H(29) 7857 -1117 1414 81
H(30) 8084 353 1327 74
H(32) 9637 181 1466 48
H(33) 10255 190 2243 56
H(34) 10286 1359 2795 52
H(35) 9675 2483 2585 59
H(36) 9060 2485 1808 53
H(38) 9156 4063 -94 107
H(39) 9633 5259 334 125
H(40) 10270 5006 1088 137
H(41) 10397 3608 1425 130
H(42) 9928 2406 1005 101
H(44A) 8807 1711 -1011 56
H(45A) 9006 655 -1545 80
H(46A) 9602 -457 -1206 88
H(47A) 10033 -478 -358 98
H(48A) 9819 561 163 78
H(44B) 9061 804 -647 69
H(45B) 9503 417 -1218 87
H(46B) 10194 1229 -1270 77
H(47B) 10420 2519 -809 63
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H(48B)
H(50)
H(51)
H(52)
H(53)
H(54)
H(56)
H(57)
H(58)
H(59)
H(60)
H(62)
H(63)
H(64)
H(65)
H(66)
H(68)
H(69A)
H(71)
H(72)
H(74)
H(75)
H(76)
H(77)
H(78)
H(80)
H(81)
H(82)
H(83)
H(84)
H(86)
H(87)
H(88)
H(89)
H(90)
H(92)
H(93)
H(94)
H(95)
H(96)
H(99A)
H(99B)
H(98A)
H(98B)
H(98C)
H(L0A)
H(10B)
H(10C)
H(10D)
H(LOE)
H(LOF)
H(LAL)
H(1A2)
H(10G)
H(1OH)
H(L01)
H(10D)
H(LOE)
H(LOF)
H(10G)
H(LOH)
H(L01)
H(10J)
H(LOK)

9976
8331
8891
9392
9320
8757
7508
7766
8623
9232
8984
6895
6325
5505
5262
5836
6135
5999
7213
7357
6403
6894
7253
7116
6617
5135
4688
4935
5618
6080
4926
4386
4359
4872
5415
5064
4735
4887
5374
5704
6550
6694
8165
8075
8333
6381
6012
6504
7679
7413
7800
5948
6188
6305
5866
5759
8289
7980
7718
7449
7982
7635
7271
7120

2940
5390
4916
3668
2867
3326
6575
8028
8354
7215
5756
6198
7371
7317
6095
4927
4224
3216
1810
2830
-178
-1433
-1601
-518
730
364
-5
603
1598
1939
878
431
1241
2503
2948
2828
4133
5501
5567
4267
5818
5491
6190
6823
5865
7262
6542
6911
704
1615
1605
1116
1297
-261
232

714
-205
692
603
100
-1166
-628
-706

-248
-1985
-2425
-2168
-1495
-1058
-1187

-953

-571

-406

-636
-2119
-2394
-2290
-1905
-1619
-2636
-3286
-2510
-1851
-1314

-998

-137

405

-1393
-2216
-2874
-2710
-1894
-203
265
963
1202
737
-1162
-1586
-1179
-339

-156
-645
629
153
155
-508
-857
-1001
2157
2246
1909
1522
1071
1223
800
1311
-318
-377
-263
-1921
-1907
-1872
-2333
-1822
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3  Daten zur Molekil- und Kristallstruktur von
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 ¢ 2 CH3;COO(CH,),O00CCH; 4

Tabelle 31: Kristalldaten und Strukturverfeinerungen {@h.SiO)%[AIO(OH)]4 ¢ 2 CHCOO(CH),00CCH; (sh2822a)

Identifizierungscode sh2822a

Summenformel C126 H128 Al4 024 Si8

Molmasse [g/mol] 2358.92

Messtemperatur [K] 122(2)

Wellenlange [A] 0.71073

Kristallsystem triklin

Raumgruppe P-1

Gitterkonstanten a =14.9930(12) A a= 82.662(4)°
b =15.8662(14) A = 75.973(4)°
€ =29.548(3) A y = 65.157(4)°

Zellvolumen [A3] 6185.6(9)

Anzahl der Formeleinheiten Z 2

Dichte (berechnet}j/cnfg] 1.267

Absorptionskoeffizient [mrﬂ'] 0.184

F(000) 2480

Kristallabmessungen [m?’]l 0.62 x 0.30 x 0.04

Messbereici [°] 1.41t026.71°

hkl - Indexbereich -18<=h<=18, -19<=k<=19, -37<=I<=37

Gemessene Reflexe 86574

Symmetrieunabhéngige Reflexe 24990 [R(int) = 0.0657

Vollstandigkeit des Datensatzes (bis 26.71°) 95.5 %

Absorptionskorrektur None

Max. und Min. Transmission

Strukturverfeinerungsmethode
Daten / Einschrankungen / Parameter

Giite des Fit auf ¥
Endgliltige R-Werte [I>2sigma(l)]
R-Werte (alle Daten)

0.9925 and 0.8934
Full-matrix least-sgsan [
24990/ 01 141

2.202
R1 =0.1145, wRD2707
R1=0.1820, wR2 = 0.3015

Restelektronendichte (min./max.) [é)’% 1.499 and -1.095

2
Tabelle 32: Atomkoordinaten (x 1%) und aquivalente isotrope Auslenkungsparametex %) fiir sh2822a. U(eq) wird berechnet als ein Drittel
der Spur des orthogonalisiertet Tensors.

X y z U(eq)
Al(L) 8472(1) 1318(1) 3053(1) 33(1)
Al(2) 8778(1) 1607(1) 1909(1) 33(1)
Al(3) 7227(1) 3801(1) 1975(1) 25(1)
Al(4) 6960(1) 3535(1) 3109(1) 27(1)
Si(1) 10882(1) 95(1) 2898(1) 50(1)
Si(2) 11168(1) 419(1) 1823(1) 46(1)
Si(3) 7721(1) 1413(1) 1118(1) 32(1)
Si(4) 6264(1) 3483(1) 1170(1) 25(1)
Si(5) 7386(1) 5759(1) 2045(1) 32(1)
Si(6) 7119(1) 5505(1) 3102(1) 35(1)
Si(7) 5394(1) 3052(1) 3962(1) 28(1)
Si(8) 6880(1) 993(1) 3930(1) 29(1)
o(1) 8280(2) 1257(2) 2483(1) 31(1)
0(2) 8423(3) 2840(2) 1903(1) 35(1)
0(3) 6643(2) 3589(2) 2557(1) 24(1)
o(4) 8121(3) 2533(2) 3103(1) 31(1)
o(5) 9716(3) 741(3) 3062(2) 52(1)
0(6) 11352(3) 268(3) 2355(2) 49(1)
o(7) 10053(3) 1150(3) 1807(1) 47(1)
o(8) 8190(3) 1344(2) 1558(1) 36(1)
0(9) 6701(3) 2357(2) 1122(1) 29(1)
0(10) 6562(3) 3744(2) 1602(1) 31(1)
0(11) 7438(3) 4775(2) 1943(1) 36(1)
0(12) 7584(3) 5752(2) 2566(1) 36(1)
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Anhang

0(13)
0(14)
0(15)
0(16)
c@)

c@)

c(@3)

C(4)

c(5)

c(6)

c(7)

c(@8)

c(9)

C(10)
c@1)
c(12)
c(13)
c(14)
C(15)
C(16)
c@7)
c(18)
C(19)
C(20)
c(21)
C(22)
C(23)
C(24)
C(25)
C(26)
c(7)
C(28)
C(29)
C(30)
C(31)
C(32)
C(33)
C(34)
C(35)
C(36)
c(37)
C(38)
C(39)
C(40)
C(41)
C(42)
C(43)
C(44)
C(45)
C(46)
C(47)
C(48)
C(49)
C(50)
c(51)
C(52)
C(53)
C(54)
C(55)
C(56)
c(57)
C(58)
C(59)
C(60)
C(61)
C(62)
C(63)
C(64)
C(65)
C(66)
C(67)
C(68)

7248(3)
5995(3)
5833(3)
7652(3)
11605(5)
11127(6)
11636(8)
12654(10)
13138(8)
12606(5)
11065(5)
11840(7)
12014(7)
11355(9)
10579(10)
10409(7)
11367(4)
10616(5)
10747(6)
11605(5)
12357(5)
12234(5)
12101(5)
12031(6)
12737(7)
13547(7)
13639(8)
12915(5)
7345(4)
7926(5)
7684(6)
6850(7)
6293(8)
6476(6)
8659(5)
9444(8)
10136(9)
10062(10)
9313(9)
8601(6)
4874(4)
4370(4)
3331(4)
2763(5)
3232(4)
4259(4)
6785(4)
7657(4)
8079(5)
7617(5)
6740(5)
6331(4)
8404(5)
8392(7)
9168(10)
9895(9)
9897(5)
9162(5)
6153(4)
5855(5)
4955(5)
4320(7)
4613(13)
5465(10)
7870(4)
8731(5)
9323(6)
9011(6)
8146(6)
7582(5)
5775(4)
4995(5)

4445(2)
3413(2)
1917(2)
958(2)
351(5)
792(6)
1001(6)
741(7)
314(7)
123(5)

-1147(5)
-1833(5)
-2780(5)
-3023(7)
-2368(8)
-1419(6)

-709(4)

-1051(5)
-1883(5)
-2377(5)
-2080(6)
-1243(5)

844(4)
1150(8)
1442(8)
1411(5)
1088(8)

832(6)

422(4)
-448(4)

-1216(4)
-1104(6)

-294(6)
517(5)
1391(4)
1546(11)
1579(12)
1372(7)
1181(9)
1242(9)
3938(4)
3425(4)
3784(4)
4646(4)
5183(4)
4821(4)
3978(3)
4130(5)
4443(6)
4644(5)
4526(4)
4202(4)
6009(4)
6111(6)
6287(8)
6421(6)
6325(4)
6130(4)
6698(4)
7588(5)
8302(5)
8137(6)
7240(8)
6544(6)
5687(3)
5835(4)
5921(5)
5903(5)
5763(5)
5658(4)
6287(4)
5986(5)
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3151(1)
3511(1)
3974(1)
3445(1)
3253(3)
3673(3)
3956(3)
3805(5)
3408(5)
3131(3)
2972(3)
2708(3)
2756(4)
3099(5)
3374(5)
3314(4)
1591(2)
1717(3)
1557(3)
1257(2)
1125(2)
1288(2)
1453(3)
1000(4)
712(4)
869(5)
1304(4)
1605(3)
1150(2)
1308(2)
1321(2)
1178(6)
1033(8)
1040(5)
574(2)
568(4)
135(4)
-246(3)
-258(3)
142(3)
1265(2)
1175(2)
1247(2)
1421(2)
1511(2)
1435(2)
619(2)
567(2)
137(2)
-233(2)
-188(2)
239(2)
1610(2)
1141(3)
825(3)
974(5)
1423(4)
1754(3)
1989(2)
2106(3)
2045(3)
1879(4)
1740(9)
1831(6)
3471(2)
3277(2)
3552(3)
4033(3)
4247(3)
3948(2)
3266(2)
3325(3)

37(1)
33(1)
30(1)
33(1)
56(2)
74(2)
89(3)
110(4)
102(4)
75(2)
67(2)
86(3)
94(3)
115(4)
137(5)
108(3)
45(2)
67(2)
72(2)
55(2)
59(2)
49(2)
63(2)
153(6)
151(6)
111(5)
127(5)
79(3)
45(2)
49(2)
67(2)
170(7)
280(13)
167(6)
46(2)
165(7)
187(8)
106(4)
130(5)
139(5)
27(1)
35(1)
45(2)
46(2)
44(2)
37(1)
27(1)
48(2)
72(2)
57(2)
48(2)
40(2)
48(2)
96(3)
124(4)
119(5)
72(3)
55(2)
34(1)
65(2)
65(2)
105(4)
349(17)
239(10)
36(1)
49(2)
66(2)
63(2)
69(2)
50(2)
38(1)
65(2)



Anhang

6604(6) 3423(3) 78(3)
o) §3§§ES§ 7533(6) 3474(2) 68(2)
o 4473(7) 7822(5) 3431(3) 7702)
o2 5470(6) 7218(5) 3330(2) 60(2)
o) 5542(5) 3432(4) 4504(2) 38(1)
o 6257(5) 3785(4) 4474(2) 55(2)
e 6431(7) 4003(5) 4883(3) 76(3)
o 5902(7) 3849(5) 5309(3) 72(2)
o 5185(6) 3504(5) 5345(2) 62(2)
o 5005(6) 3306(4) 4940(2) 52(2)
o) 4035(4) 3472(4) 3930(2) 32(1)
coo) 3370(5) 4389(4) 4025(2) 48(2)
o 2377(5) 4727(5) 3974(2) 58(2)
e 2041(5) 4129(5) 3827(2) 58(2)
Cloo) 2679(5) 3220(5) 3742(2) 54(2)
o 3668(4) 2894(4) 3796(2) 39(1)
oo 6496(4) 4(4) 3981(2) 35(1)
Clon 7173(5) -872(4) 3825(2) 53(2)
o 6893(6) -1620(5) 3885(3) 70(2)
oo 5919(7) -1481(6) 4104(3) 73(2)
Cloo) 5239(6) -631(5) 4253(3) 66(2)
o) 5516(5) 114(4) 4198(2) 51(2)
oy 7470(4) 968(4) 4422(2) 39(2)
Cloz) 6912(5) 1117(4) 4880(2) 48(2)
o) 7310(6) 1112(5) 5254(2) 63(2)
clon 8312(6) 942(6) 5177(3) 75(3)
Cloe) 8906(6) 786(6) 4728(3) 87(3)
<o 8478(5) 800(5) 4354(2) 58(2)
ot 5387(4) 2914(4) 2509(2) 84(2)
oig 3998(4) 2895(5) 2400(2) 90(2)
o 3861(6) 4251(5) 2676(2) 60(2)
clos) 4442(7) 3314(7) 2526(2) 70(3)
cloo) 4644(7) 1911(6) 2198(4) 94(3)
clior 4779(13) 1056(14) 2473(5) 225(11)
oy 5200(20) 940(20) 2846(5) 365(19)
oz 6256(13) 532(11) 2612(8) 279(14)
cos) 7742(6) -869(5) 2565(2) 60(2)
clion 8233(8) -1884(5) 2572(3) 106(4)
e 6777(6) -515(7) 2637(3) 146(3)
oG 8227(4) -393(3) 2500(2) 61(1)
oG 9717(3) 3319(3) 1271(1) 53(1)
883 10812(3) 3687(3) 1508% g;g;

3752(6) 694
o igiggg 3560(4) 1182(2) 48(2)
o 10292(6) 3617(5) 1988(2) 59(2)
e 10662(6) 4025(5) 2292(3) 74(2)
ctioe) 11688(5) 3353(5) 2376(3) 82(3)
o) 11641(5) 2612(5) 2710(3) 62(2)
i 10085(7) 2981(6) 3301(3) 80(3)
iz 9572(6) 3256(5) 3785(3) 80(3)
e 11051(4) 2927(4) 3186(2) 83(2)
oG 9735(4) 2798(4) 3024(2) 71(2)
i 1537(9) 2311(9) 5019(3) 112(4)
ciin 895(8) 3199(7) 4894(3) 92(3)
ciie -130(9) 3502(8) 4995(4) 125(4)
i -485(10) 2863(9) 5217(4) 137(4)
i 173(12) 1992(10) 5347(4) 148(5)
ciie) 1176(10) 1733(9) 5246(4) 123(4)
ciie) 2690(13) 1963(11) 4952(5) 193(6)
cizo) 4790(9) 2914(8) 9875(3) 104(3)
o) 5545(8) 2239(7) 9916(3) 87(3)
cios) 5920(9) 1186(8) 9794(4) 117(3)
cios) 5246(13) 1099(12) 9621(5) 112(5)
o 4043(14) 2648(13) 9722(6) 81(5)
clioe) 4380(20) 2950(20) 9394(11) 173(11)
ciay 5226(12) 1566(11) 9406(5) 43(4)
cing 4222(15) 1761(13) 9634(6) 66(5)
883?3 5910(17) 1914(15) 10135(8) gg%
C(1C8) 3090(20) 3330(20) 9688(9)
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Anhang

Tabelle 33:Bindungslangen [A] und Winkel [°] fiir sh2822a.

Al(1)-0(5) 1.702(4) C(7)-C(12) 1.39(1)
Al(1)-0(16) 1.705(4) C(8)-C(9) 1.41(1)
Al(1)-O(4) 1.787(4) C(9)-C(10) 1.37(1)
Al(1)-0(1) 1.799(4) C(10)-C(11) 1.36(2)
Al(2)-0(7) 1.697(4) C(11)-C(12) 1.41(1)
Al(2)-0(8) 1.702(4) C(13)-C(18) 1.384(9)
Al(2)-0(2) 1.797(4) C(13)-C(14) 1.400(8)
Al(2)-0(1) 1.798(4) C(14)-C(15) 1.379(9)
Al(3)-0(11) 1.689(3) C(15)-C(16) 1.353(9)
AI(3)-0(10) 1.689(3) C(16)-C(17) 1.353(9)
AI(3)-0(2) 1.785(4) C(17)-C(18) 1.394(9)
AI(3)-0(3) 1.792(3) C(19)-C(20) 1.38(1)
Al(4)-0(13) 1.698(3) C(19)-C(24) 1.39(1)
Al(4)-0(14) 1.698(4) C(20)-C(21) 1.39(1)
Al(4)-0(3) 1.789(3) C(21)-C(22) 1.38(2)
Al(4)-0(4) 1.796(4) C(22)-C(23) 1.34(2)
Si(1)-0(5) 1.598(4) C(23)-C(24) 1.40(1)
Si(1)-0(6) 1.626(5) C(25)-C(30) 1.36(1)
Si(1)-C(7) 1.862(7) C(25)-C(26) 1.380(8)
Si(1)-C(1) 1.864(7) C(26)-C(27) 1.405(8)
Si(2)-0(7) 1.593(4) C(27)-C(28) 1.35(1)
Si(2)-0(6) 1.632(5) C(28)-C(29) 1.29(1)
Si(2)-C(19) 1.862(6) C(29)-C(30) 1.43(1)
Si(2)-C(13) 1.876(7) C(31)-C(32) 1.30(1)
Si(3)-0(8) 1.593(4) C(31)-C(36) 1.36(1)
Si(3)-0(9) 1.630(4) C(32)-C(33) 1.45(1)
Si(3)-C(31) 1.854(6) C(33)-C(34) 1.26(1)
Si(3)-C(25) 1.866(6) C(34)-C(35) 1.29(1)
Si(4)-O(10) 1.600(3) C(35)-C(36) 1.37(1)
Si(4)-0(9) 1.637(3) C(37)-C(42) 1.391(7)
Si(4)-C(37) 1.856(5) C(37)-C(38) 1.405(7)
Si(4)-C(43) 1.858(5) C(38)-C(39) 1.386(7)
Si(5)-0(11) 1.595(4) C(39)-C(40) 1.359(9)
Si(5)-0(12) 1.635(4) C(40)-C(41) 1.394(8)
Si(5)-C(55) 1.854(6) C(41)-C(42) 1.368(8)
Si(5)-C(49) 1.887(6) C(43)-C(48) 1.384(7)
Si(6)-0(13) 1.601(3) C(43)-C(44) 1.396(7)
Si(6)-0(12) 1.639(4) C(44)-C(45) 1.404(8)
Si(6)-C(67) 1.848(6) C(45)-C(46) 1.366(8)
Si(6)-C(61) 1.868(5) C(46)-C(47) 1.378(8)
Si(7)-0(14) 1.606(4) C(47)-C(48) 1.400(7)
Si(7)-0(15) 1.635(3) C(49)-C(50) 1.38(1)
Si(7)-C(73) 1.873(6) C(49)-C(54) 1.397(9)
Si(7)-C(79) 1.881(5) C(50)-C(51) 1.41(1)
Si(8)-O(16) 1.600(4) C(51)-C(52) 1.37(2)
Si(8)-O(15) 1.627(4) C(52)-C(53) 1.32(1)
Si(8)-C(91) 1.864(5) C(53)-C(54) 1.397(9)
Si(8)-C(85) 1.865(5) C(55)-C(60) 1.35(1)
C(1)-C(6) 1.353(9) C(55)-C(56) 1.353(8)
C(1)-C(2) 1.38(1) C(56)-C(57) 1.385(9)
C(2)-C(3) 1.41(1) C(57)-C(58) 1.30(1)
C(3)-C(4) 1.37(1) C(58)-C(59) 1.39(1)
C(4)-C(5) 1.32(1) C(59)-C(60) 1.35(1)
C(5)-C(6) 1.41(1) C(61)-C(66) 1.373(8)
C(7)-C(8) 1.36(1) C(61)-C(62) 1.383(8)
C(62)-C(63) 1.396(8) C(113)-C(114) 1.40(1)
C(63)-C(64) 1.38(1) C(113)-C(119) 1.55(2)
C(64)-C(65) 1.39(1) C(114)-C(115) 1.37(1)
C(65)-C(66) 1.429(8) C(115)-C(116) 1.36(1)
C(67)-C(72) 1.375(8) C(116)-C(117) 1.39(2)
C(67)-C(68) 1.405(8) C(117)-C(118) 1.35(2)
C(68)-C(69) 1.38(1) C(120)-C(121) 1.21(1)
C(69)-C(70) 1.37(1) C(120)-C(124) 1.53(2)
C(70)-C(71) 1.35(1) C(120)-C(125) 1.66(3)
C(71)-C(72) 1.38(1) C(120)-C(1B5) 2.00(2)
C(73)-C(78) 1.384(8) C(121)-C(1B5) 0.91(2)
C(73)-C(74) 1.384(8) C(121)-C(122) 1.58(1)
C(74)-C(75) 1.408(8) C(122)-C(123) 1.30(2)
C(75)-C(76) 1.37(1) C(122)-C(1B5) 1.62(2)
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Anhang

C(76)-C(77)
C(77)-C(78)
C(79)-C(84)
C(79)-C(80)
C(80)-C(81)
C(81)-C(82)
C(82)-C(83)
C(83)-C(84)
C(85)-C(86)
C(85)-C(90)
C(86)-C(87)
C(87)-C(88)
C(88)-C(89)
C(89)-C(90)
C(91)-C(96)
C(91)-C(92)
C(92)-C(93)
C(93)-C(94)
C(94)-C(95)
C(95)-C(96)
O(17)-C(98)
0(18)-C(98)
0(18)-C(99)
C(97)-C(98)
C(99)-C(100)
C(100)-C(101)
C(101)-C(102)
C(102)-0(19)
C(103)-0(20)
C(103)-0(19)
C(103)-C(104)
0(21)-C(106)
0(22)-C(106)
0(22)-C(107)
C(105)-C(106)
C(107)-C(108)
C(108)-C(109)
C(109)-C(110)
C(110)-0(23)
C(111)-0(24)
C(111)-0(23)
C(111)-C(112)
C(113)-C(118)
0(6)-Si(2)-C(19)
0(7)-Si(2)-C(13)
0(6)-Si(2)-C(13)
C(19)-Si(2)-C(13)
0(8)-Si(3)-0(9)
0(8)-Si(3)-C(31)
0(9)-Si(3)-C(31)
0(8)-Si(3)-C(25)
0(9)-Si(3)-C(25)
C(31)-Si(3)-C(25)
O(10)-Si(4)-0(9)
0(10)-Si(4)-C(37)
0(9)-Si(4)-C(37)
O(10)-Si(4)-C(43)
0(9)-Si(4)-C(43)
C(37)-Si(4)-C(43)
0(11)-Si(5)-0(12)
0(11)-Si(5)-C(55)
0(12)-Si(5)-C(55)
O(11)-Si(5)-C(49)
0(12)-Si(5)-C(49)
C(55)-Si(5)-C(49)
0(13)-Si(6)-0(12)
0(13)-Si(6)-C(67)
0(12)-Si(6)-C(67)
0(13)-Si(6)-C(61)
0(12)-Si(6)-C(61)
C(67)-Si(6)-C(61)
0(14)-Si(7)-0(15)

1.38(1)
1.387(8)
1.388(7)
1.392(8)
1.394(9)
1.398(9)
1.370(9)
1.393(8)
1.388(8)
1.398(8)
1.393(8)

1.38(1)

1.35(1)
1.388(8)
1.387(8)
1.397(8)
1.377(8)
1.375(9)

1.39(1)
1.397(9)

1.28(1)
1.255(8)

1.56(1)

1.44(1)

1.45(2)

1.35(2)

1.46(3)

1.51(2)
1.221(7)

1.29(1)

1.46(1)
1.206(6)
1.334(7)
1.459(7)
1.509(8)
1.491(9)
1.518(9)
1.450(9)
1.489(9)
1.194(8)
1.372(9)

1.47(1)

1.29(1)
107.8(3)
108.7(2)
110.5(2)
108.9(3)
111.3(2)
109.5(3)
109.8(2)
109.0(2)
106.4(2)
110.9(3)
111.6(2)
109.3(2)
107.1(2)
109.9(2)
108.3(2)
110.6(2)
110.6(2)
110.8(2)
109.9(2)
109.3(2)
107.5(2)
108.5(3)
110.5(2)
110.0(2)
109.8(2)
110.0(2)
105.3(2)
111.2(3)
110.1(2)

C(122)-C(1B3)
C(123)-C(1B3)
C(123)-C(1B4)
C(124)-C(125)
C(124)-C(1C6)
C(124)-C(1B4)
C(124)-C(1B3)
C(125)-C(1C6)
C(125)-C(1B3)
C(1B3)-C(1B4)

O(5)-Al(1)-0(16)
O(5)-Al(1)-O(4)
O(16)-Al(1)-O(4)
O(5)-Al(1)-0(1)
O(16)-Al(1)-O(1)
0(4)-Al(1)-0(1)
O(7)-Al(2)-0(8)
O(7)-Al(2)-0(2)
0(8)-Al(2)-0(2)
O(7)-Al(2)-0(1)
O(8)-Al(2)-0(1)
0(2)-Al(2)-O(1)
0(11)-Al(3)-0(10)
0(11)-AI(3)-0(2)
0(10)-Al(3)-0(2)
0(11)-Al(3)-0(3)
0(10)-AI(3)-0(3)
0(2)-Al(3)-0(3)
O(13)-Al(4)-0(14)
O(13)-Al(4)-0(3)
O(14)-Al(4)-O(3)
O(13)-Al(4)-O(4)
O(14)-Al(4)-O(4)
O(3)-Al(4)-0(4)
0(5)-Si(1)-0(6)
0(5)-Si(1)-C(7)
0(6)-Si(1)-C(7)
0(5)-Si(1)-C(1)
0(6)-Si(1)-C(1)
C(7)-Si(1)-C(1)
O(7)-Si(2)-0(6)
0(7)-Si(2)-C(19)
C(6)-C(1)-Si(1)
C(2)-C(1)-Si(1)
C(1)-C(2)-C(3)
C(4)-C(3)-C(2)
C(5)-C(4)-C(3)
C(4)-C(5)-C(6)
C(1)-C(6)-C(5)
C(8)-C(7)-C(12)
C(8)-C(7)-Si(1)
C(12)-C(7)-Si(1)
C(7)-C(8)-C(9)
C(10)-C(9)-C(8)
C(11)-C(10)-C(9)
C(10)-C(11)-C(12)
C(7)-C(12)-C(11)
C(18)-C(13)-C(14)
C(18)-C(13)-Si(2)
C(14)-C(13)-Si(2)
C(15)-C(14)-C(13)
C(16)-C(15)-C(14)
C(17)-C(16)-C(15)
C(16)-C(17)-C(18)
C(13)-C(18)-C(17)
C(20)-C(19)-C(24)
C(20)-C(19)-Si(2)
C(24)-C(19)-Si(2)
C(19)-C(20)-C(21)
C(22)-C(21)-C(20)
C(23)-C(22)-C(21)
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1.62(2)
0.91(2)
1.45(2)
1.13(3)
1.41(3)
1.36(2)
2.00(2)
1.80(4)
2.02(3)
1.41(2)

117.4(2)
108.8(2)
110.5(2)
109.6(2)
106.9(2)
102.7(2)
119.9(2)
104.1(2)
110.7(2)
110.2(2)
103.6(2)
108.0(2)
116.9(2)
107.2(2)
110.6(2)
110.9(2)
108.7(2)
101.6(2)
118.5(2)
110.1(2)
105.1(2)
104.4(2)
112.02)
106.4(2)
114.1(2)
109.3(3)
107.4(3)
108.6(3)
106.3(3)
111.1(3)
110.5(2)
110.5(2)
124.1(7)
120.5(5)
123.0(8)
118(1)
121(1)
120(1)
123.0(9)
116.5(7)
123.0(5)
1205(
124.8(8)
117(1)
12049
12p(1
120(1)
116)0
1236
1256
1278
126)0
120)6
1197
1268
1180
12B)1
12Bp
121 (1
120(1
1185



Anhang

O(14)-Si(7)-C(73)
O(15)-Si(7)-C(73)
O(14)-Si(7)-C(79)
O(15)-Si(7)-C(79)
C(73)-Si(7)-C(79)
0O(16)-Si(8)-0(15)
0O(16)-Si(8)-C(91)
0O(15)-Si(8)-C(91)
0O(16)-Si(8)-C(85)
0O(15)-Si(8)-C(85)
C(91)-Si(8)-C(85)
Al(2)-O(1)-Al(1)
AI(3)-0(2)-Al(2)
Al(4)-0(3)-Al(3)
Al(1)-O(4)-Al(4)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(1)-0(6)-Si(2)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(3)-0(9)-Si(4)
Si(4)-O(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(5)-0(12)-Si(6)
Si(6)-O(13)-Al(4)
Si(7)-O(14)-Al(4)
Si(8)-O(15)-Si(7)
Si(8)-O(16)-Al(1)
C(6)-C(1)-C(2)
C(44)-C(43)-Si(4)
C(43)-C(44)-C(45)
C(46)-C(45)-C(44)
C(45)-C(46)-C(47)
C(46)-C(47)-C(48)
C(43)-C(48)-C(47)
C(50)-C(49)-C(54)
C(50)-C(49)-Si(5)
C(54)-C(49)-Si(5)
C(49)-C(50)-C(51)
C(52)-C(51)-C(50)
C(53)-C(52)-C(51)
C(52)-C(53)-C(54)
C(53)-C(54)-C(49)
C(60)-C(55)-C(56)
C(60)-C(55)-Si(5)
C(56)-C(55)-Si(5)
C(55)-C(56)-C(57)
C(58)-C(57)-C(56)
C(57)-C(58)-C(59)
C(60)-C(59)-C(58)
C(55)-C(60)-C(59)
C(66)-C(61)-C(62)
C(66)-C(61)-Si(6)
C(62)-C(61)-Si(6)
C(61)-C(62)-C(63)
C(64)-C(63)-C(62)
C(63)-C(64)-C(65)
C(64)-C(65)-C(66)
C(61)-C(66)-C(65)
C(72)-C(67)-C(68)
C(72)-C(67)-Si(6)
C(68)-C(67)-Si(6)
C(69)-C(68)-C(67)
C(70)-C(69)-C(68)
C(71)-C(70)-C(69)
C(70)-C(71)-C(72)
C(67)-C(72)-C(71)
C(78)-C(73)-C(74)
C(78)-C(73)-Si(7)
C(74)-C(73)-Si(7)
C(73)-C(74)-C(75)
C(76)-C(75)-C(74)
C(75)-C(76)-C(77)

109.7(2)
109.0(2)
110.3(2)
105.6(2)
112.1(3)
113.1(2)
109.6(2)
108.1(2)
109.9(2)
104.7(2)
111.3(2)
132.9(2)
132.1(2)
132.02)
133.1(2)
159.8(3)
144.7(2)
158.8(3)
158.2(2)
141.8(2)
162.6(3)
163.5(3)
137.1(2)
156.6(2)
160.8(2)
141.8(2)
154.0(2)
115.4(7)
121.7(4)
120.9(5)
120.4(6)
120.1(6)
119.2(5)
122.4(5)
118.2(6)
120.4(5)
121.3(5)
118.9(9)
122(1)
118.6(9)
122.5(9)
119.8(7)
114.1(6)
122.2(5)
123.8(4)
124.2(6)
120.3(7)
117.2(8)
121(1)
122.4(9)
118.3(5)
119.9(4)
121.8(5)
121.9(7)
118.9(7)
121.7(6)
117.0(7)
122.2(6)
115.2(6)
121.6(5)
123.1(5)
121.2(7)
121.5(7)
117.6(8)
121.8(8)
122.7(7)
118.8(5)
121.5(4)
119.5(5)
119.9(6)
119.7(7)
121.1(6)

C(22)-C(23)-C(24)
C(19)-C(24)-C(23)
C(30)-C(25)-C(26)
C(30)-C(25)-Si(3)
C(26)-C(25)-Si(3)
C(25)-C(26)-C(27)
C(28)-C(27)-C(26)
C(29)-C(28)-C(27)
C(28)-C(29)-C(30)
C(25)-C(30)-C(29)
C(32)-C(31)-C(36)
C(32)-C(31)-Si(3)
C(36)-C(31)-Si(3)
C(31)-C(32)-C(33)
C(34)-C(33)-C(32)
C(33)-C(34)-C(35)
C(34)-C(35)-C(36)
C(31)-C(36)-C(35)
C(42)-C(37)-C(38)
C(42)-C(37)-Si(4)
C(38)-C(37)-Si(4)
C(39)-C(38)-C(37)
C(40)-C(39)-C(38)
C(39)-C(40)-C(41)
C(42)-C(41)-C(40)
C(41)-C(42)-C(37)
C(48)-C(43)-C(44)
C(48)-C(43)-Si(4)
C(85)-C(86)-C(87)
C(88)-C(87)-C(86)
C(89)-C(88)-C(87)
C(88)-C(89)-C(90)
C(89)-C(90)-C(85)
C(96)-C(91)-C(92)
C(96)-C(91)-Si(8)
C(92)-C(91)-Si(8)
C(93)-C(92)-C(91)
C(94)-C(93)-C(92)
C(93)-C(94)-C(95)
C(94)-C(95)-C(96)
C(91)-C(96)-C(95)
C(98)-0(18)-C(99)
0(18)-C(98)-0(17)
0(18)-C(98)-C(97)
O(17)-C(98)-C(97)
C(100)-C(99)-O(18)
C(101)-C(100)-C(99)
C(100)-C(101)-C(102)
C(101)-C(102)-O(19)
0(20)-C(103)-0(19)
0(20)-C(103)-C(104)
0(19)-C(103)-C(104)
C(103)-0(19)-C(102)
C(106)-0(22)-C(107)
0(21)-C(106)-0(22)
0(21)-C(106)-C(105)
0(22)-C(106)-C(105)
0(22)-C(107)-C(108)
C(107)-C(108)-C(109)
C(110)-C(109)-C(108)
C(109)-C(110)-0(23)
0(24)-C(111)-0(23)
0(24)-C(111)-C(112)
0(23)-C(111)-C(112)
C(111)-0(23)-C(110)
C(118)-C(113)-C(114)
C(118)-C(113)-C(119)
C(114)-C(113)-C(119)
C(115)-C(114)-C(113)
C(116)-C(115)-C(114)
C(115)-C(116)-C(117)
C(118)-C(117)-C(116)
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12p(1
1209
1164
1By
1268
1278
11gp
1198
128(1
1188
112;
1228)
1256
1219(
1219(
119(1)
119(1)
126(1)
115%(
1215(
1284)
12(59
1264
1166p
11662

115D
121.3(4)
1285
1190
1768
17004
1768
1167
1280
128p
1285



Anhang

C(76)-C(77)-C(78) 118.9(7) C(113)-C(118)-C(117) o)
C(73)-C(78)-C(77) 121.5(6) C(121)-C(120)-C(124) 101
C(84)-C(79)-C(80) 117.6(5) C(121)-C(120)-C(125) 5q1)
C(84)-C(79)-Si(7) 121.5(4) C(124)-C(120)-C(125) (WL
C(80)-C(79)-Si(7) 120.8(4) C(121)-C(120)-C(1B5) .6(8)
C(79)-C(80)-C(81) 121.5(6) C(124)-C(120)-C(1B5) (1)
C(80)-C(81)-C(82) 119.2(6) C(125)-C(120)-C(1B5) o
C(83)-C(82)-C(81) 120.1(6) C(1B5)-C(121)-C(120) 102)
C(82)-C(83)-C(84) 119.8(6) C(1B5)-C(121)-C(122) (16
C(79)-C(84)-C(83) 121.7(6) C(120)-C(121)-C(122) 203
C(86)-C(85)-C(90) 117.6(5) C(123)-C(122)-C(121) i)
C(86)-C(85)-Si(8) 121.8(4) C(123)-C(122)-C(1B5) 5(3)
C(90)-C(85)-Si(8) 120.6(4) C(121)-C(122)-C(1B5) .B38)
C(123)-C(122)-C(1B3) 34.0(8)

C(121)-C(122)-C(1B3) 86.6(9)

C(1B5)-C(122)-C(1B3) 119(1)

C(1B3)-C(123)-C(122) 93(2)

C(1B3)-C(123)-C(1B4) 69(2)

C(122)-C(123)-C(1B4) 128(2)

C(125)-C(124)-C(1C8) 90(2)

C(125)-C(124)-C(1B4) 108(2)

C(1C6)-C(124)-C(1B4) 116(2)

C(125)-C(124)-C(120) 76(2)

C(1C6)-C(124)-C(120) 120(2)

C(1B4)-C(124)-C(120) 124(2)

C(125)-C(124)-C(1B3) 74(2)

C(1C6)-C(124)-C(1B3) 144(2)

C(1B4)-C(124)-C(1B3) 45(1)

C(120)-C(124)-C(1B3) 87(1)

C(124)-C(125)-C(120) 63(2)

C(124)-C(125)-C(1C8) 51(2)

C(120)-C(125)-C(1C6) 94()

C(124)-C(125)-C(1B3) 73(2)

C(120)-C(125)-C(1B3) 84(1)

C(1C6)-C(125)-C(1B3) 117(2)

C(123)-C(1B3)-C(1B4) 74(2)

C(123)-C(1B3)-C(122) 53(1)

C(1B4)-C(1B3)-C(122) 108(1)

C(123)-C(1B3)-C(124) 102(2)

C(1B4)-C(1B3)-C(124) 43(1)

C(122)-C(1B3)-C(124) 102(1)

C(123)-C(1B3)-C(125) 134(2)

C(1B4)-C(1B3)-C(125) 70(1)

C(122)-C(1B3)-C(125) 116(1)

C(124)-C(1B3)-C(125) 32.6(9)

C(1B3)-C(1B4)-C(124) 92(2)

C(1B3)-C(1B4)-C(123) 37.1(9)

C(124)-C(1B4)-C(123) 114(2)

C(121)-C(1B5)-C(122) 71(2)

C(121)-C(1B5)-C(120) 22(1)

C(122)-C(1B5)-C(120) 89(1)

C(124)-C(1C6)-C(125) 39(1)

Symmetry transformations used to generate equitatems:

2
Tabelle 34: Anisotropische AuslenkungsaparameterA ) fiir sh2822a. Der anisotropische ExponentfaktsrAlgsienkungsparameter lautet:
2o h2a2ulls | +2hka*br32]

ull U22 U33 U23 e ul2
Al(L) 21(1) 33(1) 50(1) 19(1) 17(1) -16(1)
Al(2) 15(1) 28(1) 50(1) 17(1) -8(1) -8(1)
Al(3) 19(1) 24(1) 37(1) 10(1) -13(1) -12(1)
Al(4) 33(1) 27(1) 39(1) 12(1) -21(1) -24(1)
Si(1) 22(1) 38(1) 95(1) 28(1) -31(1) -13(1)
Si(2) 15(1) 29(1) 86(1) 24(1) -10(1) -9(1)
Si(3) 26(1) 23(1) 42(1) 6(1) -2(1) -10(1)
Si(4) 21(1) 23(1) 32(1) 6(1) -9(1) -11(1)
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Anhang

Si(5)
Si(6)
Si(7)
Si(8)
o(1)
0(2)
0o(3)
0(4)
o(5)
o(6)
o(7)
o(8)
0(9)
0(10)
0(11)
0(12)
0(13)
0(14)
0(15)
0(16)
c@)
c@)
C(3)
c(4)
c(5)
C(6)
c(7)
C(8)
c(9)
C(10)
c@1)
c(12)
c@13)
c(14)
C(15)
C(16)
c@7)
c(18)
C(19)
C(20)
c(21)
c(22)
C(23)
C(24)
C(25)
C(26)
c(@7)
C(28)
C(29)
C(30)
C(31)
C(32)
C(33)
C(34)
C(35)
C(36)
C(37)
C(38)
C(39)
C(40)
C(41)
C(42)
C(43)
C(44)
C(45)
C(46)
c(47)
C(48)
C(49)
C(50)
C(51)
C(52)

28(1)
44(1)
31(1)
27(1)
19(2)
21(2)
20(2)
26(2)
26(2)
23(2)
15(2)
26(2)
27(2)
31(2)
38(2)
33(2)
56(3)
41(2)
30(2)
33(2)
38(4)
62(5)
114(8)
115(11)
51(6)
33(4)
37(4)
58(6)
86(7)
115(10)
136(12)
79(7)
19(3)
28(4)
42(5)
39(4)
29(4)
30(4)
21(4)
55(6)
62(7)
58(6)
101(8)
48(5)
31(4)
68(5)
72(6)
27(5)
72(8)
46(6)
50(4)
105(9)
133(11)
139(11)
88(8)
44(5)
20(3)
28(3)
31(4)
28(4)
31(4)
27(3)
21(3)
33(4)
56(5)
44(4)
50(4)
33(3)
45(4)
125(9)
171(13)
94(9)

26(1)
28(1)
26(1)
27(1)
28(2)
29(2)
26(2)
30(2)
58(3)
35(2)
40(2)
32(2)
23(2)
31(2)
29(2)
34(2)
33(2)
32(2)
28(2)
30(2)
42(4)
74(6)
80(6)
74(7)
64(7)
57(5)
45(4)
48(5)
35(4)
68(7)
80(8)
77(6)
43(4)
37(4)
42(4)
42(4)
84(6)
66(5)
32(3)
185(11)
141(10)
34(4)
162(11)
94(6)
22(3)
25(3)
13(3)
31(5)
31(5)
21(4)
29(3)
350(20)
390(20)
108(8)
171(12)
268(15)
33(3)
28(3)
53(4)
54(4)
36(3)
28(3)
21(3)
72(5)
126(7)
79(5)
66(4)
52(4)
24(3)
119(8)
119(9)
44(5)

50(1)
53(1)
36(1)
43(1)
44(2)
55(2)
33(2)
50(2)
76(3)
92(3)
75(3)
44(2)
39(2)
36(2)
52(2)
59(2)
50(2)
37(2)
44(2)
43(2)
97(6)
107(7)
106(7)
190(12)
205(12)
141(7)
132(7)
158(8)
169(9)
205(12)
211(13)
175(10)
70(4)
124(6)
125(7)
82(5)
60(4)
55(4)
121(6)
202(11)
213(13)
211(12)
161(10)
108(6)
73(4)
46(4)
91(5)
430(20)
770(40)
450(20)
54(4)
106(8)
121(10)
77(7)
63(6)
46(5)
29(3)
48(3)
60(4)
55(4)
52(4)
53(4)
37(3)
49(4)
61(4)
48(4)
42(4)
46(3)
78(5)
66(5)
71(6)
182(12)

16(1)
16(1)
8(1)
13(1)
9(2)
15(2)
42)
14(2)
31(2)
17(2)
20(2)
12(2)
8(2)
2(2)
14(2)
19(2)
15(2)
8(2)
6(2)
12(2)
34(4)
44(5)
42(5)
70(7)
42(7)
26(5)
41(4)
42(5)
30(5)
52(8)
40(8)
43(6)
28(3)
-3(4)
-2(4)
1(3)
0(4)
13(3)
24(4)
164(10)
131(9)
-29(6)
-110(9)
-66(5)
2(3)
-2(3)
4(3)
15(8)
9(12)
7(7)
-8(3)
-116(10)
-104(12)
-33(5)
36(7)
49(7)
12(2)
4(3)
12(3)
17(3)
-2(3)
1(3)
42)
23(3)
46(4)
27(4)
21(3)
15(3)
6(3)
35(5)
21(6)
2(6)
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-16(1)
-33(1)
-15(1)
-15(1)
-8(2)

-13(2)
-14(2)
-23(2)
-29(2)
22(2)
-9(2)

-12(2)
-10(2)
-18(2)
-17(2)
-28(2)
-33(2)
-15(2)
-19(2)
-12(2)
-38(4)
-61(5)
-75(6)

-122(10)

-71(8)
-51(5)
-50(4)
-50(6)
-64(7)
-92(9)
-17(9)
-17(6)
-14(3)
10(4)
-3(4)
-18(4)
-6(3)
-11(3)
-4(4)
-50(7)
-24(7)
61(8)
75(8)
38(4)
6(3)
-3(3)
6(4)
-13(8)

-156(15)

-86(9)
10(3)
58(7)
53(8)
51(7)
2(6)
-8(4)
-9(2)
-11(3)
-20(3)
-13(3)
7(3)
-10(3)
-6(2)
-16(3)
-32(4)
-10(3)
-20(3)
-17(3)
-4(3)
-5(5)
22(7)
53(9)

-18(1)
-27(1)
-19(1)
-19(1)
9(2)
-12(2)
-15(2)
-21(2)
-20(2)
-15(2)
-6(2)
-8(2)
-12(2)
-11(2)
-23(2)
-26(2)
-36(2)
-24(2)
-19(2)
-22(2)
-20(3)
-37(5)
-55(6)
-58(8)
-27(6)
-15(4)
-25(4)
-26(5)
-21(5)
-62(7)
-83(9)
-56(6)
-16(3)
-15(3)
-20(4)
-11(4)
-20(4)
-25(4)
-10(3)
-99(7
-46(7)
-31(5)
-B99(
-53(5)
-11(3)
-15(3)
7(4)
-12(5)
-23(6)
-17(4)
-20(3)
-16(
2V 16))
-86(8)
-10(8)
-20(8)
-12(3)
-10(3)
-24(3)
-18(3)
-1(3)
-10(3)
-7(2)
-35(4)
-67(5)
-32(4)
-37(4)
-27(3)
-24(3)
-89(7)
-80(10)
-37(6)
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C(53)
C(54)
C(55)
C(56)
c(57)
C(58)
C(59)
C(60)
c(61)
C(62)
C(63)
C(64)
C(65)
C(66)
c(67)
C(68)
C(69)
C(70)
c(71)
C(72)
C(73)
C(74)
C(75)
C(76)
c(77)
C(78)
C(79)
C(80)
c(81)
C(82)
C(83)
C(84)
C(85)
C(86)
c(87)
C(88)
C(89)
C(90)
C(91)
C(92)
C(93)
C(94)
C(95)
C(96)
o(17)
0(18)
c(97)
C(98)
C(99)
C(100)
C(101)
C(102)
C(103)
C(104)
0(19)
0(20)
0(21)
0(22)
C(105)
C(106)
C(107)
C(108)
C(109)
C(110)
c(11)
C(112)
0(23)
0(24)
C(113)

36(4)
32(4)
30(3)
28(4)
40(4)
71(6)
250(20)
184(13)
47(4)
45(4)
53(5)
61(5)
105(7)
61(5)
41(4)
52(5)
46(5)
42(5)
68(6)
52(5)
52(4)
85(5)
119(7)
141(8)
101(7)
83(5)
29(3)
42(4)
43(4)
30(4)
38(4)
27(3)
30(3)
54(5)
83(6)
89(7)
55(5)
45(4)
37(4)
51(4)
64(5)
76(6)
66(6)
49(4)
72(4)
64(4)
80(6)
100(7)
70(7)
250(20)
390(40)
133(16)
82(6)
188(11)
85(6)
85(4)
44(3)
51(3)
101(7)
42(4)
73(5)
75(6)
39(5)
33(4)
105(7)
79(6)
71(4)
64(3)
117(10)

27(4)
20(3)
32(3)
40(4)
43(4)
52(5)
75(8)
58(6)
19(3)
36(3)
62(5)
58(5)
49(4)
38(3)
47(4)
61(5)
93(7)
83(6)
47(5)
46(4)
30(3)
61(4)
70(5)
50(4)
47(4)
51(4)
35(3)
36(3)
42(4)
75(5)
58(5)
37(3)
27(3)
36(4)
31(4)
66(6)
57(5)
47(4)
46(4)
59(4)
91(6)
116(7)
148(8)
82(5)
95(4)
130(6)
67(5)
114(7)
78(6)
430(30)
750(60)
123(13)
51(4)
63(6)
207(10)
43(3)
69(3)
55(3)
120(7)
51(4)
79(5)
56(5)
76(6)
76(5)
90(6)
62(5)
112(5)
113(4)
150(11)

142(8)
107(6)
43(3)
131(7)
105(6)
189(10)
770(40)
520(30)
58(4)
85(5)
107(6)
101(6)
77(5)
74(5)
38(3)
101(6)
104(6)
68(5)
102(6)
86(5)
47(3)
54(4)
84(6)
56(5)
44(4)
37(4)
37(3)
68(4)
65(5)
66(5)
77(5)
57(4)
54(4)
76(5)
104(6)
96(6)
100(6)
71(4)
50(4)
48(4)
52(4)
65(5)
81(6)
54(4)
118(5)
107(4)
52(4)
45(4)
154(9)
136(12)
84(12)
430(30)
62(5)
97(7)
188(8)
64(3)
64(3)
68(3)
62(5)
62(4)
57(4)
102(6)
139(7)
81(5)
108(7)
116(7)
110(4)
83(3)
79(6)

0(5)
-1(3)
9(3)
-14(4)
0(4)
-26(6)
-146(16)
-98(10)
13(3)
3(3)
-10(4)
-5(4)
8(4)
12(3)
18(3)
19(4)
39(5)
27(4)
4(4)
7(4)
12(3)
15(3)
21(4)
17(4)
6(3)
6(3)
7(2)
-1(3)
5(3)
14(4)
7(4)
0(3)
10(3)
10(3)
1(4)
26(4)
18(4)
12(3)
25(3)
20(3)
24(4)
41(5)
56(5)
31(4)
12(3)
24(4)
6(4)
22(4)
-18(6)
164(16)
30(20)
90(16)
19(3)
13(5)
40(7)
12(2)
26(2)
6(2)
34(5)
17(3)
10(4)
23(4)
54(5)
9(4)
58(5)
-12(5)
45(4)
37(3)
-9(6)

12(5)
0(4)

-13(3)
-24(4)
-15(4)

-97(7)

-400(30)
-295(17)
-35(3)
-36(3)
-41(4)
-48(4)
-63(5)
-43(4)
-23(3)
-41(4)
-38(4)
-30(4)
-14(5)
-19(4)
-26(3)
-43(4)
71(5)
-61(5)
24(4)
-23(3)
-12(2)
-21(3)
-13(4)
22(3)
-26(3)
-16(3)
-16(3)
-14(4)
-19(5)
-29(5)
-10(4)

-5(3)

24(3)
-25(3)
-25(4)
-52(5)
-53(5)
-29(3)

-42(3)
-40(3)

-24(4)

-27(4)

-22(6)
-127(13)

14(16)
85(18)

-31(4)

-28(7)
-65(5)

-21(3)
-20(2)
-16(2)

-19(4)

-12(3)
-25(4)

-32(5)
-38(5)

-11(4)

-79(6)
-58(5)
-60(3)
-47(3)

-4(6)

-17(4)
-12(3)
-13(3)
-13(3)
-13(4)

23(5)

(19

A8(

-19(3)
-23(3)
-30(4)
-34(4)
-34(5)
-32(4)
-25(3)
-34(4)
-35(5)
-13(5)
-14(5)
-23(4)
-25(3)
-54(4)
-63(5)
-52(5)
-32(5)
-38(4)
-18(3)
-13(3)

5(3)

-17(4)
-24(4)
-15(3)
-17(3)
-27(4)
-32(4)
-65(6)
-44(5)
-37(4)
-30(3)
-35(4)
-48(5)
-63(6)
-73(6)
-37(4)
-58(4)
-65(4)
-44(5)
-90(7)
-47(6)
-280(20)
{400
129(
-38(5)
-86(7)
-94(7)
-36(3)
-43(3)
-41(3)
-89(6)
-34(4)
-58(5)
-38(5)
-35(4)
-30(4)
-85(6)
-23(5)
72(4)
-74(3)
-70(9)
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4  Daten zur Molekul- und Kristallstruktur von
(Ph2SiO)s[AIO(OH)] 4+ 2 p-(CsHsN), 6

Tabelle 35:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fir {8IO)}[AIO(OH)] 4 2 p-(GH4N), (sh2788)

Identifikationscode sh2788

Summenformel C124 H116 Al4 N4 018 Si8

Molmasse [g/mol] 2282.85

Messtemperatur [K] 152(2)

Wellenlange [A] 0.71073

Kristallsystem monoklin

Raumgruppe P2(1)/n

Gitterkonstanten a=19.7834(10) A a=90°
b =28.4484(17) A =101.813(2)°
¢ =23.5490(9) A y=90°

Zellvolumen [A]
Anzahl der Formeleinheiten Z

12972.8(11)
4

Dichte (berechnet) [g/cth 1.169

Absorptionskoeffizient [mr‘r?'] 0.171

F(000) 4784

Kristallabmessungen [nﬁ”h 0.58 x 0.14 x 0.06

Messbereiclt [°] 1.14t0 26.38

hkI - Indexbereich -24<=h<=24, -29<=k<=35, -27<=I<=29
Gemessene Reflexe 74782

Symmetrieunabhéngige Reflexe 26337 [R(int) =0.1213
Vollstandigkeit des Datensatzes (bis 26.38°) 99.2 %

Absorptionskorrektur Multiscan

Max. und Min. Transmission

Strukturverfeinerungsmethode

Daten / Einschrankungen / Parameter
Guite des Fit auf¥

Endgliltige R-Werte [I>2sigma(l)]
R-Werte (alle Daten)
Restelektronendichte (min./max.) [éﬁ}

0.9901 and 0.9073

Full-matrix least-sgsan [
26337 /09129

1.885
R1=10.1479, wRD3302
R1 =10.2942, wR2 = 0.3562

1.199 and -0.610

2
Tabelle 36: Atomkoordinaten (x 19 und &quivalente isotrope Auslenkungsparametex (&) fiir sh2788. U(eq) wird berechnet als ein Drittel
der Spur des orthogonalisiertet Tensors.

X y z U(eq)
Al(L) 10761(1) 7468(1) 3262(1) 28(1)
Al(2) 10196(1) 6502(1) 3706(1) 30(1)
Al(3) 9126(1) 7115(1) 4243(1) 32(1)
Al(4) 9789(1) 8091(1) 3919(1) 34(1)
Si(1) 12173(1) 6952(1) 3285(1) 41(1)
Si(2) 11706(1) 6058(1) 3854(1) 41(1)
Si(3) 8956(1) 5744(1) 3224(1) 40(1)
Si(4) 7982(1) 6331(1) 3812(1) 40(1)
Si(5) 8847(2) 7580(1) 5410(1) 53(1)
Si(6) 9465(2) 8524(1) 5089(1) 57(1)
Si(7) 9876(2) 8894(1) 3035(1) 54(1)
Si(8) 10563(2) 8241(1) 2246(1) 49(1)
o(1) 10219(3) 6962(2) 3192(2) 29(1)
0(2) 9919(3) 6801(2) 4281(2) 29(2)
0(3) 9170(3) 7630(2) 3818(2) 31(2)
0(4) 10576(3) 7812(2) 3849(2) 31(2)
o(5) 11607(3) 7299(2) 3452(2) 33(2)
o(6) 12187(3) 6451(2) 3614(2) 46(2)
o(7) 10999(3) 6282(2) 3977(2) 37(2)
o(8) 9581(3) 6105(2) 3405(2) 40(2)
0(9) 8240(3) 5940(2) 3396(2) 43(2)
0(10) 8467(3) 6787(2) 3873(2) 38(2)
o(11) 9130(3) 7275(2) 4950(2) 44(2)
0(12) 9168(4) 8105(3) 5442(2) 66(2)
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0(13) 9848(3) 8332(2) 4596(2) 44(2)
0(14) 9551(3) 8483(2) 3356(2) 36(2)
0(15) 10217(4) 8686(2) 2520(4) 82(3)
0(16) 10533(3) 7780(2) 2624(2) 34(2)
c@) 13049(5) 7215(5) 3519(3) 48(3)
c@) 13628(5) 6931(5) 3670(5) 84(5)
c(@3) 14280(7) 7129(7) 3818(6) 105(7)
C(4) 14340(7) 7615(8) 3792(5) 104(7)
c(5) 13773(7) 7894(6) 3619(6) 101(5)
c(6) 13140(6) 7695(6) 3500(5) 76(4)
c(7) 11985(4) 6851(3) 2471(2) 64(4)
c(@8) 11345(4) 6675(4) 2201(4) 118(7)
c(9) 11205(5) 6588(4) 1607(4) 157(9)
C(10) 11705(7) 6677(4) 1284(2) 175(11)
c@1) 12346(6) 6853(4) 1555(4) 203(12)
c(12) 12486(4) 6940(4) 2148(4) 127(6)
c(13) 11484(5) 5562(3) 3320(3) 62(3)
c(14) 10943(6) 5263(4) 3367(4) 490(40)
C(15) 10786(6) 4883(3) 2992(5) 133(6)
C(16) 11170(7) 4802(4) 2569(5) 133(7)
c@7) 11712(7) 5101(5) 2522(5) 274(18)
c(18) 11869(5) 5481(5) 2897(5) 221(13)
C(19) 12216(5) 5815(4) 4532(4) 48(3)
C(20) 11890(9) 5600(6) 4922(6) 123(7)
c(21) 12160(15) 5393(12) 5425(15) 250(20)
C(22) 12822(18) 5388(7) 5513(7) 178(14)
C(23) 13270(7) 5586(8) 5224(9) 182(10)
C(24) 12928(6) 5859(6) 4655(5) 121(7)
C(25) 8753(5) 5645(3) 2425(4) 45(3)
C(26) 8095(6) 5549(3) 2118(4) 55(3)
c(7) 7935(8) 5506(4) 1513(5) 83(4)
C(28) 8490(9) 5541(4) 1211(5) 90(5)
C(29) 9152(8) 5648(5) 1502(5) 94(5)
C(30) 9281(7) 5698(4) 2098(5) 74(4)
C(31) 9190(5) 5158(3) 3605(4) 64(3)
C(32) 8907(5) 4740(4) 3359(4) 104(5)
C(33) 9095(6) 4316(3) 3640(6) 149(8)
C(34) 9566(7) 4309(4) 4166(6) 181(11)
C(35) 9848(8) 4728(5) 4412(5) 530(50)
C(36) 9660(7) 5152(4) 4132(5) 238(14)
c(37) 7109(4) 6516(3) 3443(4) 60(3)
C(38) 6755(5) 6856(3) 3690(3) 76(4)
C(39) 6115(5) 7014(3) 3393(5) 94(5)
C(40) 5828(5) 6832(5) 2850(6) 244(15)
C(41) 6182(7) 6492(5) 2602(5) 970(90)
C(42) 6822(6) 6334(4) 2899(5) 256(16)
C(43) 7992(6) 6058(3) 4539(3) 67(4)
C(44) 8602(5) 5939(5) 4920(5) 222(13)
C(45) 8581(7) 5745(5) 5458(4) 360(20)
C(46) 7950(9) 5669(4) 5615(4) 145(8)
C(47) 7340(7) 5788(6) 5234(6) 330(20)
C(48) 7360(5) 5982(6) 4697(6) 370(20)
C(49) 9134(5) 7325(4) 6142(4) 49(3)
C(50) 9128(6) 7576(4) 6644(4) 68(4)
c(51) 9317(7) 7368(6) 7195(4) 85(5)
C(52) 9544(7) 6924(7) 7265(6) 94(5)
C(53) 9554(6) 6665(5) 6783(6) 95(5)
C(54) 9358(6) 6849(5) 6227(5) 87(5)
C(55) 7889(6) 7621(6) 5224(4) 80(5)
C(56) 7515(7) 7912(5) 4830(6) 94(5)
c(57) 6810(9) 7891(7) 4653(8) 116(7)
C(58) 6445(10) 7569(10) 4887(7) 148(11)
C(59) 6773(8) 7304(9) 5277(7) 172(10)
C(60) 7510(7) 7283(8) 5462(5) 154(9)
C(61) 8694(5) 8904(3) 4778(4) 43(3)
C(62) 8528(6) 9077(4) 4222(5) 57(3)
C(63) 7973(6) 9344(4) 4029(5) 66(3)
C(64) 7524(6) 9433(4) 4387(5) 58(3)
C(65) 7657(6) 9261(4) 4957(5) 64(3)
C(66) 8241(6) 9013(4) 5165(4) 73(4)
C(67) 10102(7) 8887(6) 5607(6) 93(6)
C(68) 10171(11) 8888(9) 6161(8) 208(11)
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C(69)
C(70)
c(71)
C(72)
C(73)
C(74)
C(75)
C(76)
c(77)
C(78)
C(79)
C(80)
c(81)
C(82)
C(83)
C(84)
C(85)
C(86)
c(87)
C(88)
C(89)
C(90)
C(91)
C(92)
C(93)
C(94A)
C(95A)
C(96A)
C(94B)
C(95B)
C(96B)
N(1)
c(97)
C(98)
C(99)
C(100)
C(101)
C(102)
C(103)
C(104)
C(105)
C(106)
N(2)
N(3)
C(107)
C(108)
C(109)
C(110)
c(11)
C(112)
C(113)
c(114)
C(115)
C(116)
N(4)
o(17)
CQ17)
C(118)
C(119)
C(120)
c(121)
Cc(122)
C(123)
c(124)
C(125)
C(126)
c@27)
C(128)
C(129)
C(130)

10670(18)
10961(10)
10901(10)
10427(11)
9191(6)
9339(5)
8829(7)
8148(7)
7989(6)
8493(5)
10566(5)
10447(5)
10974(7)
11622(6)
11741(4)
11214(6)
10051(6)
9409(6)
9013(9)
9224(8)
9826(9)
10252(7)
11460(6)
11932(6)
12613(6)
12760(20)
12323(15)
11482(15)
12907(18)
12565(16)
11789(16)
9211(4)
9369(5)
8881(5)
8205(5)
8040(5)
8570(6)
7648(5)
7689(5)
7175(6)
6577(6)
7076(6)
6625(4)
10854(4)
10761(5)
11215(6)
11784(5)
11839(6)
11390(7)
12566(6)
12072(5)
12271(5)
12962(5)
13416(5)
13226(4)
663(6)
1226(10)
967(12)
1387(12)
448(11)
870(20)
1344(19)
587(19)
1276(16)
910(20)
1310(20)
1150(20)
450(30)
1040(30)
-150(20)

9211(11)
9497(9)
9517(9)
9231(8)
9301(4)
9710(4)
10011(4)
9904(5)
9498(4)
9216(4)
9192(3)
9604(4)
9805(4)
9595(5)
9183(5)
8981(3)
8183(6)
8433(6)
8374(10)
8095(10)
7804(8)
7844(6)
8397(4)
8108(4)
8262(5)
8694(14)
9012(12)
8927(11)
8655(14)
8892(11)
8852(11)
6919(3)
7039(4)
7032(3)
6899(4)
6781(3)
6794(3)
6935(3)
7252(5)
7288(5)
6698(5)
6649(5)
7029(3)
6950(3)
7283(5)
7316(6)
7030(3)
6707(4)
6693(5)
7323(4)
7269(4)
7092(3)
6992(3)
7060(3)
7216(3)
6421(5)
6543(7)
5768(9)
6164(10)
5915(9)
888(17)
437(14)
8895(13)
1006(12)
3777(16)
4855(16)
30(17)
9520(20)
5150(20)
9105(17)

6583(10)
6325(9)
5823(12)
5431(9)
2688(4)
2434(4)
2136(4)
2100(4)
2350(5)
2648(4)
3590(4)
3871(5)
4280(5)
4407(5)
4126(6)
3717(6)
1517(6)
1325(7)
768(11)
387(7)
506(5)
1099(5)
2222(5)
2090(4)
2047(5)
1990(13)
2074(12)
2092(13)
2233(14)
2615(13)
2561(13)
2281(3)
1777(4)
1268(4)
1259(4)
1796(4)
2293(4)
724(3)
291(4)
-194(4)
108(5)
635(5)
-279(3)
5222(3)
5506(5)
6129(5)
6286(3)
5880(5)
5350(4)
7836(4)
7342(4)
6847(4)
6894(4)
7414(4)
7887(3)
8523(5)
8263(8)
7991(9)
7897(10)
8448(9)
2459(19)
2802(16)
9597(14)
3096(13)
108(18)
353(19)
1071(18)
9100(20)
860(20)
9562(19)

260(20)
157(12)
233(15)
174(11)
47(3)
53(3)
62(3)
64(4)
59(3)
52(3)
110(6)
138(7)
225(14)
200(12)
240(15)
209(12)
90(5)
120(7)
221(17)
173(13)
159(9)
106(6)
67(3)
67(3)
71(3)
104(4)
104(4)
104(4)
104(4)
104(4)
104(4)
39(2)
47(3)
42(3)
44(3)
41(3)
46(3)
35(2)
76(4)
79(4)
97(5)
88(5)
45(2)
39(2)
86(5)
101(6)
32(2)
80(4)
82(5)
64(4)
56(3)
34(2)
37(2)
43(3)
41(2)
148(4)
141(6)
188(9)
201(9)
185(9)
195(18)
153(14)
141(13)
115(10)
196(18)
187(17)
197(18)
250(20)
250(20)
200(18)
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Tabelle 37:Bindungslangen [A] und Winkel [°] fir sh2788.

Al(1)-0(5) 1.711(6) C(21)-C(22) 1.28(4)
Al(1)-O(16) 1.723(6) C(22)-C(23) 1.35(3)
Al(1)-0(1) 1.782(6) C(23)-C(24) 1.58(2)
Al(1)-O(4) 1.791(6) C(25)-C(26) 1.38(1)
Al(2)-0(7) 1.705(6) C(25)-C(30) 1.43(1)
Al(2)-0(8) 1.704(6) C(26)-C(27) 1.40(1)
Al(2)-0(2) 1.778(5) C(27)-C(28) 1.43(2)
Al(2)-0(1) 1.790(6) C(28)-C(29) 1.38(2)
AI(3)-0(10) 1.693(6) C(29)-C(30) 1.38(1)
Al(3)-0(11) 1.726(6) C(31)-C(32) 1.3900
AI(3)-0(3) 1.784(6) C(31)-C(36) 1.3900
AI(3)-0(2) 1.791(6) C(32)-C(33) 1.3900
Al(4)-0(13) 1.717(6) C(33)-C(34) 1.3900
Al(4)-0(14) 1.722(6) C(34)-C(35) 1.3900
Al(4)-0(3) 1.778(6) C(35)-C(36) 1.3900
Al(4)-O(4) 1.785(6) C(37)-C(38) 1.3900
Si(1)-0(5) 1.599(6) C(37)-C(42) 1.3900
Si(1)-0(6) 1.622(7) C(38)-C(39) 1.3900
Si(1)-C(1) 1.86(1) C(39)-C(40) 1.3900
Si(1)-C(7) 1.899(6) C(40)-C(41) 1.3900
Si(2)-0(7) 1.617(6) C(41)-C(42) 1.3900
Si(2)-0(6) 1.640(7) C(43)-C(44) 1.3900
Si(2)-C(19) 1.84(1) C(43)-C(48) 1.3900
Si(2)-C(13) 1.881(7) C(44)-C(45) 1.3900
Si(3)-0(8) 1.597(6) C(45)-C(46) 1.3900
Si(3)-0(9) 1.649(6) C(46)-C(47) 1.3900
Si(3)-C(25) 1.861(9) C(47)-C(48) 1.3900
Si(3)-C(31) 1.905(7) C(49)-C(50) 1.38(1)
Si(4)-0(10) 1.601(6) C(49)-C(54) 1.43(2)
Si(4)-0(9) 1.630(6) C(50)-C(51) 1.41(2)
Si(4)-C(37) 1.845(7) C(51)-C(52) 1.34(2)
Si(4)-C(43) 1.878(7) C(52)-C(53) 1.36(2)
Si(5)-0(11) 1.576(6) C(53)-C(54) 1.39(2)
Si(5)-0(12) 1.618(8) C(55)-C(56) 1.35(2)
Si(5)-C(49) 1.85(1) C(55)-C(60) 1.40(2)
Si(5)-C(55) 1.86(1) C(56)-C(57) 1.37(2)
Si(6)-0(13) 1.606(6) C(57)-C(58) 1.35(2)
Si(6)-0(12) 1.631(8) C(58)-C(59) 1.26(2)
Si(6)-C(67) 1.88(1) C(59)-C(60) 1.43(2)
Si(6)-C(61) 1.89(1) C(61)-C(62) 1.38(1)
Si(7)-0(14) 1.598(6) C(61)-C(66) 1.43(1)
Si(7)-0(15) 1.616(8) C(62)-C(63) 1.34(1)
Si(7)-C(73) 1.84(1) C(63)-C(64) 1.37(1)
Si(7)-C(79) 1.887(8) C(64)-C(65) 1.40(1)
Si(8)-0(16) 1.592(6) C(65)-C(66) 1.36(1)
Si(8)-0(15) 1.634(8) C(67)-C(72) 1.28(2)
Si(8)-C(85) 1.81(1) C(67)-C(68) 1.28(2)
Si(8)-C(91) 1.84(1) C(68)-C(69) 1.55(3)
C(1)-C(6) 1.38(2) C(69)-C(70) 1.23(3)
C()-C(2) 1.39(1) C(70)-C(71) 1.17(3)
C(2)-C(3) 1.39(2) C(71)-C(72) 1.43(2)
C(3)-C(4) 1.39(2) C(73)-C(74) 1.37(1)
C(4)-C(5) 1.37(2) C(73)-C(78) 1.39(1)
C(5)-C(6) 1.35(2) C(74)-C(75) 1.40(1)
C(7)-C(8) 1.3900 C(75)-C(76) 1.37(1)
C(7)-C(12) 1.3900 C(76)-C(77) 1.36(2)
C(8)-C(9) 1.3900 C(77)-C(78) 1.36(1)
C(9)-C(10) 1.3900 C(79)-C(80) 1.3900
C(10)-C(11) 1.3900 C(79)-C(84) 1.3900
C(11)-C(12) 1.3900 C(80)-C(81) 1.3900
C(13)-C(14) 1.3900 C(81)-C(82) 1.3900
C(13)-C(18) 1.3900 C(82)-C(83) 1.3900
C(14)-C(15) 1.3900 C(83)-C(84) 1.3900
C(15)-C(16) 1.3900 C(85)-C(86) 1.45(2)
C(16)-C(17) 1.3900 C(85)-C(90) 1.49(2)
C(17)-C(18) 1.3900 C(86)-C(87) 1.39(3)
C(19)-C(20) 1.37(2) C(87)-C(88) 1.33(4)
C(19)-C(24) 1.38(1) C(88)-C(89) 1.43(3)
C(20)-C(21) 1.33(3) C(89)-C(90) 1.48(2)
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C(91)-C(92)
C(91)-C(96A)
C(91)-C(96B)
C(92)-C(93)
C(93)-C(94A)
C(93)-C(94B)
C(94A)-C(95A)
C(95A)-C(96A)
C(94B)-C(95B)
C(95B)-C(96B)
N(1)-C(101)
N(1)-C(97)
C(97)-C(98)
C(98)-C(99)
C(99)-C(100)
C(99)-C(102)
C(100)-C(101)
C(102)-C(106)
C(102)-C(103)
C(103)-C(104)
C(104)-N(2)
C(105)-N(2)
C(105)-C(106)
N(3)-C(111)
N(3)-C(107)
C(107)-C(108)
C(108)-C(109)
C(109)-C(110)
C(109)-C(114)
C(110)-C(111)
C(112)-N(4)
C(112)-C(113)
C(113)-C(114)
C(114)-C(115)
C(115)-C(116)
C(116)-N(4)
0(17)-C(117)
0(17)-C(120)
C(117)-C(119)
C(118)-C(119)
C(118)-C(120)
C(121)-C(124)
C(121)-C(122)
C(122)-C(124)
C(123)-C(130)
C(126)-C(129)
0(5)-Al(1)-O(16)
0(5)-Al(1)-O(1)
O(16)-Al(1)-O(1)
0(5)-Al(1)-O(4)
O(16)-Al(1)-O(4)
0O(1)-Al(1)-O(4)
0(7)-Al(2)-0(8)
O(7)-Al(2)-0(2)
0(8)-Al(2)-0(2)
0(7)-Al(2)-0(1)
0(8)-Al(2)-0(1)
0(2)-Al(2)-0(1)
0(10)-Al(3)-0(11)
0(10)-AI(3)-0(3)
O(11)-Al(3)-0(3)
0(10)-AI(3)-0(2)
O(11)-AI(3)-0(2)
0(3)-Al(3)-0(2)
O(13)-Al(4)-0(14)
0(13)-Al(4)-0(3)
O(14)-Al(4)-0(3)
O(13)-Al(4)-0(4)
O(14)-Al(4)-0(4)
0(3)-Al(4)-O(4)
0(5)-Si(1)-0(6)
0(5)-Si(1)-C(1)

1.33(1)
1.54(3)
1.59(3)
1.44(1)
1.28(4)
1.29(4)
1.30(4)
1.69(4)
1.40(4)
1.52(4)
1.32(1)
1.33(1)
1.38(1)
1.39(1)
1.41(1)
1.50(1)
1.40(1)
1.38(1)
1.37(1)
1.37(1)
1.30(1)
1.33(1)
1.43(1)
1.27(1)
1.33(1)
1.39(1)
1.38(1)
1.35(1)
1.48(1)
1.38(1)
1.32(1)
1.37(1)
1.40(1)
1.38(1)
1.38(1)
1.32(1)
1.42(2)
1.50(2)
1.46(3)
1.44(3)
1.68(3)
1.58(5)
1.69(5)
1.78(5)
1.56(5)
1.63(6)
116.1(3)
109.6(3)
106.9(3)
107.2(3)
109.4(3)
107.4(3)
116.3(3)
107.4(3)
109.2(3)
111.8(3)
108.5(3)
102.7(3)
119.5(3)
106.6(3)
109.5(3)
109.0(3)
104.6(3)
107.2(3)
114.4(3)
109.4(3)
107.7(3)
111.6(3)
108.9(3)
104.4(3)
111.7(3)
109.6(4)
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0(6)-Si(1)-C(1)
0(5)-Si(1)-C(7)
0(6)-Si(1)-C(7)
C(1)-Si(1)-C(7)
O(7)-Si(2)-0(6)
O(7)-Si(2)-C(19)
0(6)-Si(2)-C(19)
O(7)-Si(2)-C(13)
0(6)-Si(2)-C(13)
C(19)-Si(2)-C(13)
0(8)-Si(3)-0(9)
0(8)-Si(3)-C(25)
0(9)-Si(3)-C(25)
0(8)-Si(3)-C(31)
0(9)-Si(3)-C(31)
C(25)-Si(3)-C(31)
0(10)-Si(4)-0(9)
0O(10)-Si(4)-C(37)
0(9)-Si(4)-C(37)
0O(10)-Si(4)-C(43)
0(9)-Si(4)-C(43)
C(37)-Si(4)-C(43)
0(11)-Si(5)-0(12)
O(11)-Si(5)-C(49)
0(12)-Si(5)-C(49)
O(11)-Si(5)-C(55)
0(12)-Si(5)-C(55)
C(49)-Si(5)-C(55)
0(13)-Si(6)-0(12)
0O(13)-Si(6)-C(67)
0(12)-Si(6)-C(67)
0(13)-Si(6)-C(61)
0(12)-Si(6)-C(61)
C(67)-Si(6)-C(61)
0(14)-Si(7)-0(15)
O(14)-Si(7)-C(73)
O(15)-Si(7)-C(73)
O(14)-Si(7)-C(79)
O(15)-Si(7)-C(79)
C(73)-Si(7)-C(79)
0(16)-Si(8)-0(15)
0(16)-Si(8)-C(85)
0O(15)-Si(8)-C(85)
0(16)-Si(8)-C(91)
0O(15)-Si(8)-C(91)
C(85)-Si(8)-C(91)
Al(1)-O(1)-Al(2)
Al(2)-0(2)-Al(3)
Al(4)-O(3)-Al(3)
Al(4)-O(4)-Al(1)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(1)-0(6)-Si(2)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(4)-0(9)-Si(3)
Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(5)-0(12)-Si(6)
Si(6)-0(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(7)-0(15)-Si(8)
Si(8)-0(16)-Al(1)
C(6)-C(1)-C(2)
C(6)-C(1)-Si(1)
C(2)-C(1)-Si(1)
C(3)-C(2)-C(1)
C(2)-C(3)-C(4)
C(5)-C(4)-C(3)
C(6)-C(5)-C(4)
C(5)-C(6)-C(1)
C(8)-C(7)-C(12)
C(8)-C(7)-Si(1)

106.7(4)
109.8(3)
109.3(4)
109.7(4)
112.2(3)
109.4(4)
107.5(4)
108.9(4)
110.7(4)
108.1(4)
112.0(3)
111.2(4)
106.3(4)
109.6(4)
108.5(4)
109.0(4)
110.5(3)
107.3(4)
106.7(4)
111.1(4)
108.7(4)
112.4(5)
110.5(4)
109.9(4)
106.0(4)
111.1(4)
108.9(6)
110.3(5)
113.1(4)
107.7(5)
109.5(7)
112.3(4)
105.6(4)
108.5(5)
111.0(4)
109.8(4)
106.2(4)
107.8(4)
109.3(5)
112.8(5)
110.5(3)
112.2(5)
104.2(6)
111.2(5)
108.0(5)
110.4(5)
128.8(3)
127.1(3)
130.0(3)
129.3(3)
143.6(4)
144.0(4)
148.4(4)
170.0(4)
140.2(4)
151.3(4)
151.2(4)
146.0(4)
148.6(4)
139.9(4)
148.6(5)
151.4(4)
119(1)
120.4(8)
121(1)
120(1)
119(1)
121(2)
119(2)
122(1)
120.0
119.2(5)



Anhang

C(12)-C(7)-Si(1)
C(7)-C(8)-C(9)
C(10)-C(9)-C(8)
C(9)-C(10)-C(11)
C(10)-C(11)-C(12)
C(11)-C(12)-C(7)
C(14)-C(13)-C(18)
C(14)-C(13)-Si(2)
C(18)-C(13)-Si(2)
C(13)-C(14)-C(15)
C(14)-C(15)-C(16)
C(17)-C(16)-C(15)
C(16)-C(17)-C(18)
C(17)-C(18)-C(13)
C(20)-C(19)-C(24)
C(20)-C(19)-Si(2)
C(24)-C(19)-Si(2)
C(21)-C(20)-C(19)
C(22)-C(21)-C(20)
C(21)-C(22)-C(23)
C(22)-C(23)-C(24)
C(19)-C(24)-C(23)
C(26)-C(25)-C(30)
C(26)-C(25)-Si(3)
C(30)-C(25)-Si(3)
C(25)-C(26)-C(27)
C(26)-C(27)-C(28)
C(29)-C(28)-C(27)
C(30)-C(29)-C(28)
C(29)-C(30)-C(25)
C(32)-C(31)-C(36)
C(32)-C(31)-Si(3)
C(36)-C(31)-Si(3)
C(33)-C(32)-C(31)
C(32)-C(33)-C(34)
C(33)-C(34)-C(35)
C(36)-C(35)-C(34)
C(35)-C(36)-C(31)
C(38)-C(37)-C(42)
C(38)-C(37)-Si(4)
C(42)-C(37)-Si(4)
C(37)-C(38)-C(39)
C(40)-C(39)-C(38)
C(39)-C(40)-C(41)
C(40)-C(41)-C(42)
C(41)-C(42)-C(37)
C(44)-C(43)-C(48)
C(44)-C(43)-Si(4)
C(48)-C(43)-Si(4)
C(43)-C(44)-C(45)
C(44)-C(45)-C(46)
C(47)-C(46)-C(45)
C(48)-C(47)-C(46)
C(47)-C(48)-C(43)
C(50)-C(49)-C(54)
C(50)-C(49)-Si(5)
C(54)-C(49)-Si(5)
C(49)-C(50)-C(51)
C(52)-C(51)-C(50)
C(51)-C(52)-C(53)
C(52)-C(53)-C(54)
C(53)-C(54)-C(49)
C(56)-C(55)-C(60)
C(56)-C(55)-Si(5)
C(60)-C(55)-Si(5)
C(55)-C(56)-C(57)
C(58)-C(57)-C(56)
C(59)-C(58)-C(57)
C(58)-C(59)-C(60)
C(55)-C(60)-C(59)
C(62)-C(61)-C(66)
C(62)-C(61)-Si(6)

120.8(5)
120.0
120.0
120.0
120.0
120.0
120.0
118.9(6)
121.1(6)
120.0
120.0
120.0
120.0
120.0
120(1)
120(1)
120.1(9)
129(2)
111(2)
132(3)
115(2)
112(1)
116.9(9)
123.0(8)
120.0(8)
123(1)
118(1)
121(1)
119(1)
122(1)
120.0
120.9(7)
119.1(7)
120.0
120.0
120.0
120.0
120.0
120.0
120.3(6)
119.6(6)
120.0
120.0
120.0
120.0
120.0
120.0
122.2(7)
117.8(7)
120.0
120.0
120.0
120.0
120.0
115(1)
123(1)
122.0(8)
122(1)
122(1)
118(1)
122(1)
121(1)
116(1)
126(1)
118(1)
124(2)
120(2)
118(2)
126(2)
116(2)
118.1(9)
126.0(8)
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C(66)-C(61)-Si(6)
C(63)-C(62)-C(61)
C(62)-C(63)-C(64)
C(63)-C(64)-C(65)
C(66)-C(65)-C(64)
C(65)-C(66)-C(61)
C(72)-C(67)-C(68)
C(72)-C(67)-Si(6)
C(68)-C(67)-Si(6)
C(67)-C(68)-C(69)
C(70)-C(69)-C(68)
C(71)-C(70)-C(69)
C(70)-C(71)-C(72)
C(67)-C(72)-C(71)
C(74)-C(73)-C(78)
C(74)-C(73)-Si(7)
C(78)-C(73)-Si(7)
C(73)-C(74)-C(75)
C(76)-C(75)-C(74)
C(77)-C(76)-C(75)
C(76)-C(77)-C(78)
C(77)-C(78)-C(73)
C(80)-C(79)-C(84)
C(80)-C(79)-Si(7)
C(84)-C(79)-Si(7)
C(81)-C(80)-C(79)
C(80)-C(81)-C(82)
C(83)-C(82)-C(81)
C(84)-C(83)-C(82)
C(83)-C(84)-C(79)
C(86)-C(85)-C(90)
C(86)-C(85)-Si(8)
C(90)-C(85)-Si(8)
C(87)-C(86)-C(85)
C(88)-C(87)-C(86)
C(87)-C(88)-C(89)
C(88)-C(89)-C(90)
C(89)-C(90)-C(85)
C(92)-C(91)-C(96A)
C(92)-C(91)-C(96B)
C(96A)-C(91)-C(96B)
C(92)-C(91)-Si(8)
C(96A)-C(91)-Si(8)
C(96B)-C(91)-Si(8)
C(91)-C(92)-C(93)
C(94A)-C(93)-C(94B)
C(94A)-C(93)-C(92)
C(94B)-C(93)-C(92)
C(93)-C(94A)-C(95A)
C(94A)-C(95A)-C(96A)
C(91)-C(96A)-C(95A)
C(93)-C(94B)-C(95B)
C(94B)-C(95B)-C(96B)
C(95B)-C(96B)-C(91)
C(101)-N(1)-C(97)
N(1)-C(97)-C(98)
C(97)-C(98)-C(99)
C(98)-C(99)-C(100)
C(98)-C(99)-C(102)
C(100)-C(99)-C(102)
C(101)-C(100)-C(99)
N(1)-C(101)-C(100)
C(106)-C(102)-C(103)
C(106)-C(102)-C(99)
C(103)-C(102)-C(99)
C(104)-C(103)-C(102)
N(2)-C(104)-C(103)
N(2)-C(105)-C(106)
C(102)-C(106)-C(105)
C(104)-N(2)-C(105)
C(111)-N(3)-C(107)
N(3)-C(107)-C(108)

115.9(8)
123(1)
119(1)
121(1)
120(1)
119(1)
112(2)
122(1)
126(2)
125(2)
112(2)
125(3)
123(3)
122(2)
115(1)

121.7(9)

123.7(8)
123(1)
120(1)
118(1)
121(1)
123(1)

120.0

122.6(7)

117.4(7)

120.0

120.0

120.0

120.0

120.0
117(1)
123(1)

120.7(9)
122(2)
121(2)
125(2)
115(2)
120(2)
121(2)
113(1)

44(1)
126(1)
108(1)
119(1)
123(1)

27(2)
123(2)
127(2)
119(4)
127(3)
102(2)
113(3)
121(3)
114(2)

119.3(8)

121.4(9)

121.3(8)

116.8(8)

122.3(8)

120.5(8)

118.2(9)

123.0(8)

116.6(8)

121.8(8)

121.7(9)
121(1)
123(1)
122(1)
118(1)

118.2(9)

118.2(9)
120(1)



Anhang

C(109)-C(108)-C(107) 123(1) C(116)-C(115)-C(114) 119.9(8)
C(110)-C(109)-C(108) 113.2(8) N(4)-C(116)-C(115) 123.4(9)
C(110)-C(109)-C(114) 125.7(9) C(112)-N(4)-C(116) 116.5(8)
C(108)-C(109)-C(114) 121.1(8) C(117)-0(17)-C(120) 114(2)
C(109)-C(110)-C(111) 122(1) O(17)-C(117)-C(119) 111(2)
N(3)-C(111)-C(110) 123(1) C(119)-C(118)-C(120) 111(2)
N(4)-C(112)-C(113) 125.0(9) C(118)-C(119)-C(117) 106(2)
C(112)-C(113)-C(114) 118.4(9) 0O(17)-C(120)-C(118) 97(2)
C(115)-C(114)-C(113) 116.7(8) C(124)-C(121)-C(122) 66(2)
C(115)-C(114)-C(109) 120.2(8) C(121)-C(122)-C(124) 54(2)
C(113)-C(114)-C(109) 123.0(9) C(121)-C(124)-C(122) 60(2)

Symmetry transformations used to generate equivatems:

2
Tabelle 38: Anisotropische Auslenkungsaparameter{A () fiir sh2788. Der anisotropische ExponentfaktorAlesienkungsparameter lautet:
2o h2a2ulls | +2hka*br32]

ull U22 U33 U23 ul3 ul2
Al(L) 24(1) 34(2) 23(2) 2(1) 1(1) -4(1)
Al(2) 34(2) 31(2) 26(2) -6(1) 6(1) -4(1)
Al(3) 29(2) 46(2) 20(1) -10(1) 4(1) -4(1)
Al(4) 29(2) 35(2) 34(2) -16(1) -4(1) 0@1)
Si(1) 32(2) 69(2) 24(1) 4(1) 8(1) 11(2)
Si(2) 45(2) 42(2) 32(2) -5(1) -2(1) 15(2)
Si(3) 51(2) 37(2) 32(2) -7(1) 9(1) -18(2)
Si(4) 37(2) 48(2) 34(2) 3(1) 7(1) -17(2)
Si(5) 46(2) 94(3) 18(2) -8(2) 3(1) 31(2)
Si(6) 50(2) 70(3) 39(2) -35(2) -21(1) 30(2)
Si(7) 34(2) 29(2) 24(2) -2(2) 52) 2(2)
Si(8) 37(2) 49(2) 66(2) 19(2) 21(1) -2(2)
o(1) 28(3) 35(4) 21(3) -8(3) 2(2) -3(3)
0(2) 26(3) 42(4) 19(3) -9(3) 3(2) -10(3)
0(3) 35(4) 36(4) 20(3) -7(3) 0(3) -2(3)
0(4) 19(3) 42(4) 27(3) -15(3) 7(2) -1(3)
o(5) 21(3) 49(4) 26(3) 1(3) 02) 2(3)
0(6) 49(4) 54(5) 39(4) 7(3) 17(3) 22(4)
o(7) 42(4) 37(4) 32(3) -8(3) 5(3) 5(3)
o(8) 38(4) 43(4) 40(4) -13(3) 11(3) -14(3)
0(9) 48(4) 47(5) 35(4) -9(3) 9(3) -21(4)
0(10) 32(4) 60(5) 24(3) -2(3) 6(3) -22(3)
o(11) 44(4) 70(5) 18(3) -6(3) 2(3) 7(4)
0(12) 118(7) 54(6) 23(4) 2(3) 2(4) 47(5)
0(13) 42(4) 47(5) 35(4) 21(3) -10(3) 13(4)
o(14) 31(4) 31(4) 41(4) -10(3) -1(3) -5(3)
0(15) 81(6) 33(5) 154(7) 27(5) 77(6) 8(5)
0(16) 31(4) 39(4) 30(3) 6(3) -1(3) -8(3)
c@) 29(6) 98(10) 18(5) 19(6) o(4) 23(7)
c@) 25(6) 151(14) 80(8) 52(8) 20(6) 32(8)
c@3) 42(9) 200(20) 75(10) 76(12) 15(7) 29(11)
C(4) 40(8) 240(20) 32(7) 30(11) 3(6) -16(13)
6] 64(10) 144(16) 90(10) -1(9) 6(8) 3(11)
c(6) 33(7) 103(13) 87(9) -2(8) 3(6) -24(8)
c@) 61(8) 94(10) 33(6) -7(6) 4(6) 45(7)
C(8) 55(8) 227(19) 58(9) -59(10) -21(6) 66(10)
c(9) 105(12) 280(20) 52(9) 71(12) -52(8) 116(14
C(10) 260(30) 240(20) 37(10) -2(12) 57(14) 90(20
c@1) 350(30) 240(30) 47(11) 21(13) 101(16) B2
c(12) 186(17) 159(17) 54(9) 6(9) 67(10) 5(13)
c@13) 83(9) 57(9) 37(6) -15(6) -11(6) 37(7)
C(14) 1250(100) 42(12) 57(12) 4(9) -110(30) (5
c(15) 162(17) 83(14) 137(15) -16(11) -10(13) 12)(
C(16) 130(16) 119(16) 148(16) -80(13) 23(12) 13(
c@7) 310(30) 300(40) 260(30) -240(30) 180(30) 130(30)
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c@8)
C(19)
C(20)
c(21)
c(22)
C(23)
C(24)
C(25)
C(26)
c(7)
C(28)
C(29)
C(30)
C(31)
C(32)
C(33)
C(34)
C(35)
C(36)
C(37)
C(38)
C(39)
C(40)
C(41)
C(42)
C(43)
C(44)
C(45)
C(46)
C(47)
C(48)
C(49)
C(50)
C(51)
C(52)
C(53)
C(54)
C(55)
C(56)
C(57)
C(58)
C(59)
C(60)
c(61)
C(62)
C(63)
C(64)
C(65)
C(66)
c(67)
C(68)
C(69)
C(70)
c(71)
c(72)
C(73)
C(74)
C(75)
C(76)
c(77)
C(78)
C(79)
C(80)
c(81)
C(82)
C(83)
C(84)
C(85)
C(86)
c(87)
C(88)
C(89)

156(18)
59(8)
139(15)
230(30)
410(40)
49(10)
54(8)
58(7)
86(9)
137(13)
162(15)
155(14)
95(10)
80(9)
81(10)
132(16)
170(20)
620(70)
320(30)
50(7)
52(8)
53(9)
136(17)
700(100)
190(20)
70(8)
250(20)
460(40)
210(20)
420(40)
510(50)
29(6)
104(10)
92(11)
66(9)
101(11)
82(9)
37(7)
56(9)
97(16)
83(14)
64(11)
38(8)
36(6)
58(8)
71(9)
53(7)
57(8)
79(9)
69(10)
230(20)
390(50)
102(14)
141(19)
200(20)
62(8)
47(7)
88(10)
71(9)
52(8)
40(7)
59(9)
197(19)
270(30)
142(18)
132(18)
59(11)
39(7)
51(8)
62(12)
29(10)
99(13)

340(30)
44(7)
175(18)
270(40)
91(15)
260(30)
240(20)
31(7)
38(7)
51(9)
64(10)
99(12)
60(9)
42(8)
57(11)
44(11)
170(20)
90(20)
79(15)
63(9)
101(12)
78(12)
111(18)
470(80)
110(16)
115(11)
340(30)
480(50)
142(17)
430(50)
450(50)
92(10)
60(9)
150(15)
156(18)
123(14)
129(14)
180(15)
118(14)
129(18)
300(30)
390(30)
380(30)
31(7)
44(8)
63(9)
37(8)
63(9)
86(10)
122(15)
280(30)
290(40)
250(30)
310(30)
160(20)
30(7)
49(8)
46(8)
81(11)
59(9)
49(8)
36(9)
48(11)
93(16)
160(20)
89(17)
83(14)
140(14)
165(16)
360(40)
380(40)
340(30)

210(20)
36(6)
55(10)
300(40)
64(11)
185(19)
54(8)
46(6)
39(7)
50(8)
42(8)
42(8)
72(9)
60(8)
171(15)
300(30)
190(20)
670(80)
230(20)
61(7)
80(9)
156(14)
380(30)
1500(200)
370(30)
25(6)
59(11)
62(13)
99(13)
220(30)
210(30)
23(6)
43(8)
8(6)
54(10)
59(9)
45(8)
24(6)
87(10)
99(14)
50(11)
76(12)
49(8)
55(7)
70(8)
66(8)
73(9)
77(9)
45(7)
68(10)
83(14)
67(16)
90(16)
230(30)
140(18)
51(7)
55(7)
49(7)
39(7)
66(8)
66(7)
202(16)
135(14)
220(20)
230(20)
420(40)
420(30)
98(10)
141(13)
250(30)
96(14)
36(9)

-150(20)
-9(5)
57(10)
80(30)
55(9)

-77(19)
70(10)

-11(5)
-7(5)
-11(6)
-27(7)
-36(7)
-27(7)
0(6)
31(11)
59(13)
137(18)

150(30)
97(15)
-9(6)
-12(8)
15(10)
2(19)

-400(100)

-133(19)
-16(6)
90(15)
130(20)
74(12)
250(30)
230(30)
-7(6)
-9(6)
-8(8)
39(11)
47(9)

1(8)
-11(7)
-19(9)

-15(11)
-42(15)
20(16)
44(12)
-21(5)
8(6)
18(6)
-1(6)
-3(7)
-18(6)
-74(10)
-62(16)
-40(18)

-110(18)

-200(30)
-87(16)
-11(5)
-7(6)

9(6)
0(6)
10(7)
9(6)
28(9)
-27(9)
17(14)
47(18)
20(20)
30(17)
88(10)

139(12)
280(30)
141(18)
22(11)
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123(17)
-3(5)
20(10)
200(30)
110(20)
-93(11)
-28(6)
10(5)
5(6)
-8(8)
16(9)
52(8)
27(7)
-9(6)
20(10)
109(17)
-16(15)
-400(60)
-140(20)
-6(6)
22(7)
29(9)
-190(20)
-400§1
-190(20)
34(6)
-20(13)
-90(19)
69(14)
220(30)
220(30)
2(4)
22(6)
1(6)
0(7)
14(8)
2(6)
5(5)
-30(7)
-29(11)
-20(9)
40(9)
18(7)
-8(5)
14(6)
15(7)
-17(6)
24(6)
-9(6)
-33(7)
-58(13)
-44(19)
-54(12)
-2(18)
-28(15)
16(5)
-5(5)
A7)
6(6)
14(6)
13(6)
-54(9)
-41(12)
-160(20)
-130(16)
-140(20)
-89(15)
31(7)
16(8)
54(16)
-14(8)
19(8)

30(20)
16(6)
83(13

-7(6)
-2(6)
9(8)
21(8)
-2(7)
13(6)
-26(7)
28(
(1B
4(19)
(15}
-2(1
14(8)
25(9)
(L

-EH(1
-101(16)



Anhang

C(90) 58(9) 196(18) 62(9) 34(10) 8(7) -25(10)
N(L) 48(5) 34(5) 28(5) 2(4) -4(4) -3(4)
C(97) 36(6) 68(8) 37(6) -4(5) 8(5) -1(6)
C(98) 48(7) 53(8) 26(6) 4(5) 10(5) 10(6)
C(99) 37(6) 49(7) 44(6) -4(5) 1(5) -9(5)
C(100) 40(6) 44(7) 37(6) 20(5) 3(5) -4(5)
C(101) 70(8) 31(7) 34(6) 7(5) 6(5) -10(6)
C(102) 42(6) 33(6) 23(5) 4(4) -8(4) 3(5)
C(103) 54(7) 130(12) 36(7) 18(7) -13(5) -49(8)
C(104) 56(8) 139(13) 34(7) 24(7) -7(6) -38(9)
C(105) 74(9) 87(11) 100(10) 57(9) -52(7) -27(8)
C(106) 49(7) 123(13) 72(8) 71(8) -32(6) -8(8)
N(2) 49(6) 54(6) 25(5) 8(4) -6(4) 6(5)
N(3) 49(5) 46(6) 22(4) -13(4) 9(4) -10(5)
C(107) 23(6) 165(15) 63(8) -47(9) -9(5) 0(8)
C(108) 42(7) 194(17) 63(8) -89(9) -1(6) 13(9)
C(109) 37(6) 42(7) 15(5) -1(4) 2(4) 2(5)
C(110) 80(9) 89(10) 54(8) -25(7) -28(6) 68(8)
C(111) 104(10) 95(11) 35(7) -25(6) -15(6) 64(9)
C(112) 49(7) 119(12) 25(6) -13(6) 7(5) 15(7)
C(113) 47(7) 88(10) 31(6) -19(6) 4(5) 13(6)
C(114) 36(6) 31(6) 32(6) 7(4) 0(4) -1(5)
C(115) 49(7) 32(6) 28(5) -4(4) 1(5) 1(5)
C(116) 34(6) 42(7) 51(7) 5(5) 5(5) 7(5)
N(4) 48(5) 50(6) 24(5) -1(4) 4(4) -4(5)

5 Daten zur Molekil- und Kristallstruktur von
(thSlO)g[AIO(OH)] 4°® 1,5 p-(C5H4N)2N2 b C4H80 Z

Tabelle 39:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fir {8i©)[AIO(OH)]4 ¢ 1,5 p-(GHsN)2N, » C,HsO (sh2837)

Identifizierungscode sh2837

Summenformel C127 H128 Al4 N6 020 Si8

Molmasse [g/mol] 2390.99

Messtemperatur [K] 192(2)

Wellenlange [A] 0.71073

Kristallsystem monoklin

Raumgruppe P2(1)/n

Gitterkonstanten a=15.7634(10) A a=90°
b =31.423(2) A B=90.211(2)°
c=26.3881(13) A y=90°

Zellvolumen [A3] 13070.7(13)

Anzahl der Formeleinheiten Z 4

Dichte (berechnet) [g/cth 1.215

Absorptionskoeffizient [mrﬂ'] 0.175

F(000) 5024

Kristallabmessungen [m?’h 0.44 x 0.30 x 0.20

Messbereiclt [°] 1.30t0 26.85

hkI - Indexbereich -19<=h<=19, -38<=k<=39, -33<=1<=32

Gemessene Reflexe 94542

Symmetrieunabhéngige Reflexe 27817 [R(int) = 0.0761

Vollstandigkeit des Datensatzes (bis 26.85°) 99.1 %

Absorptionskorrektur Multiscan

Max. und Min. Transmission 0.9653 and 0.9268

Strukturverfeinerungsmethode Full-matrix least-sgaan 2

Daten / Einschrankungen / Parameter 27817 /02147

Gite des Fit auf& 1513

Endgultige R-Werte [I>2sigma(l)] R1=0.0757, wRD2027

R-Werte (alle Daten) R1=0.1567, wR2 = 0.2291

Restelektronendichte (min./max.) [éﬁ} 0.997 and -0.590
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Anhang

2
Tabelle 40: Atomkoordinaten (x 1%) und aquivalente isotrope Auslenkungsparametex &) fiir sh2837. U(eq) wird berechnet als ein Drittel
der Spur des orthogonalisiertet Tensors.

X y z U(eq)
A1) -31(1) 6354(1) 2644(1) 22(1)
Al2) 406(1) 7308(1) 2342(1) 23(1)
Al(3) 1923(1) 6949(1) 1655(1) 24(1)
Al(4) 1873(1) 6094(1) 2324(1) 21(1)
Si(1) -1902(1) 6520(1) 2212(1) 29(1)
Si(2) -1596(1) 7499(1) 2179(1) 30(1)
Si(3) 1606(1) 8116(1) 2537(1) 30(1)
Si(4) 2507(1) 7899(1) 1531(1) 32(1)
Si(s) 2497(1) 6374(1) 722(1) 30(1)
Si(6) 2755(1) 5571(1) 1410(1) 30(1)
Si(7) 2034(1) 5694(1) 3423(1) 25(1)
Si(8) 160(1) 5878(1) 3724(1) 27(1)
o(1) 343(2) 6880(1) 2779(1) 23(1)
0(2) 847(2) 7078(1) 1785(1) 25(1)
0(3) 2260(2) 6621(1) 2176(1) 24(1)
0(4) 760(2) 6124(1) 2254(1) 24(1)
o(5) -920(2) 6399(1) 2278(1) 27(1)
0(6) -2023(2) 7028(1) 2112(1) 33(1)
o(7) -582(2) 7485(1) 2188(1) 31(1)
0(8) 1088(2) 7677(1) 2585(1) 30(1)
0(9) 2014(2) 8164(1) 1976(1) 35(1)
0(10) 2530(2) 7398(1) 1642(1) 33(1)
0(11) 1938(2) 6642(1) 1119(1) 31(1)
0(12) 2721(2) 5903(1) 935(1) 40(1)
0(13) 2247(2) 5739(1) 1890(1) 30(1)
0(14) 2117(2) 6007(1) 2944(1) 28(1)
0(15) 1173(2) 5784(1) 3740(1) 33(1)
0(16) -134(2) 6078(1) 3198(1) 33(1)
c@) -2321(3) 6232(2) 1644(2) 35(1)
c@) -1932(3) 5861(2) 1482(2) 48(1)
c@3) -2199(4) 5651(2) 1047(2) 65(2)
C(4) -2865(4) 5811(2) 775(2) 66(2)
c(5) -3265(4) 6170(2) 928(2) 71(2)
C(6) -3003(4) 6378(2) 1360(2) 54(2)
c(@7) -2511(3) 6367(2) 2790(2) 37(1)
c(@8) -2868(4) 5971(2) 2835(2) 7702)
C(9) -3254(5) 5835(3) 3269(3) 103(3)
C(10) -3311(4) 6097(3) 3673(3) 85(2)
c@1) -2974(4) 6499(3) 3648(2) 80(2)
c(12) -2581(4) 6626(2) 3199(2) 63(2)
C(13) -1980(3) 7726(2) 2792(2) 36(1)
c(14) -1461(4) 7778(3) 3208(2) 86(2)
C(15) -1744(5) 7927(3) 3667(3) 106(3)
C(16) -2571(5) 8024(2) 3730(2) 79(2)
c@7) -3103(5) 7969(3) 3341(3) 92(3)
c(18) -2821(4) 7819(2) 2870(2) 75(2)
C(19) -1982(3) 7820(2) 1638(2) 33(1)
C(20) -1596(4) 8200(2) 1506(2) 65(2)
c(21) -1865(4) 8451(2) 1110(2) 7702)
c(22) -2548(4) 8320(2) 819(2) 59(2)
C(23) -2953(3) 7948(2) 935(2) 46(1)
C(24) -2660(3) 7703(2) 1338(2) 41(1)
C(25) 882(3) 8567(2) 2656(2) 38(1)
C(26) 1138(4) 8948(2) 2872(2) 56(2)
c@7) 579(5) 9282(2) 2961(2) 70(2)
C(28) -257(5) 9234(2) 2860(3) 89(2)
C(29) -543(5) 8860(2) 2668(3) 113(3)
C(30) 20(4) 8531(2) 2567(3) 80(2)
C(31) 2499(4) 8144(2) 2997(2) 47(1)
C(32) 2324(5) 8125(2) 3510(3) 91(3)
C(33) 2968(8) 8150(3) 3878(3) 147(5)
C(34) 3801(9) 8192(3) 3721(5) 149(6)
C(35) 3990(5) 8225(2) 3216(4) 119(4)
C(36) 3339(4) 8206(2) 2848(3) 72(2)
c(37) 3614(3) 8090(2) 1503(2) 38(1)
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C(38)
C(39)
C(40)
C(41)
C(42)
C(43)
C(44)
C(45)
C(46)
c(47)
C(48)
C(49)
C(50)
C(51)
C(52)
C(53)
C(54)
C(55)
C(56)
C(57)
C(58)
C(59)
C(60)
c(61)
C(62)
C(63)
C(64)
C(65)
C(66)
C(67)
C(68)
C(69)
C(70)
c(71)
c(72)
C(73)
C(74)
C(75)
C(76)
c(77)
C(78)
C(79)
C(80)
c(81)
C(82)
C(83)
C(84)
C(85)
C(86)
c(87)
C(88)
C(89)
C(90)
C(91)
C(92)
C(93)
C(94)
C(95)
C(96)
N(1)
c(97)
C(98)
C(99)
C(100)
C(101)
N(2)
N(3)
C(102)
C(103)
C(104)
C(105)
C(106)

4285(4)
5118(4)
5288(4)
4637(4)
3806(4)
1932(3)
1360(4)

955(5)
1092(5)
1644(4)
2060(4)
1857(3)
1168(3)

660(4)

828(4)
1521(4)
2035(3)
3513(3)
4157(4)
4894(4)
5041(4)
4411(5)
3648(4)
2310(3)
2165(4)
1856(4)
1672(4)
1807(4)
2117(3)
3889(3)
4147(4)
5010(7)
5565(7)
5330(6)
4484(4)
2939(3)
3695(4)
4357(5)
4284(6)
3537(5)
2874(4)
2011(3)
2707(5)
2685(8)
1935(9)
1257(6)
1288(4)
-412(3)

-1188(5)
-1664(6)
-1340(6)

-564(6)
-104(4)

74(3)
-783(4)
-988(5)
-507(5)

208(4)

421(3)
-227(3)
-192(4)
-805(4)

-1450(3)
-1481(4)

-859(3)

-2201(4)
-2023(3)
-2770(4)
-2549(4)
-3136(4)
-4107(4)
-3549(5)

7821(2)
7974(2)
8400(3)
8668(2)
8516(2)
8015(2)
8349(2)
8432(2)
8181(2)
7849(2)
7767(2)
6322(2)
6579(2)
6540(2)
6236(2)
5973(2)
6014(2)
6651(2)
6638(2)
6868(3)
7093(2)
7121(2)
6895(2)
5063(1)
4982(2)
4592(2)
4278(2)
4346(2)
4735(2)
5494(2)
5512(2)
5474(3)
5385(3)
5343(3)
5403(2)
5804(2)
5950(2)
6056(3)
6009(3)
5885(3)
5782(2)
5135(2)
4869(2)
4452(3)
4306(2)
4561(3)
4968(2)
5369(2)
5287(2)
4929(3)
4628(3)
4686(2)
5059(2)
6248(1)
6510(2)
6761(2)
6759(2)
6506(2)
6259(2)
7102(1)
7465(2)
7582(2)
7300(2)
6928(2)
6838(2)
7381(2)
7688(2)
7772(2)
8056(2)
8138(2)
7698(2)
7589(2)
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1608(2)
1635(3)
1557(2)
1445(2)
1408(2)
934(2)
894(2)
436(3)
12(2)
45(2)
501(2)
129(2)
41(2)
-376(2)
-728(2)
-666(2)
-240(2)
606(2)
967(2)
913(3)
482(3)
111(3)
173(2)
1174(2)
657(2)
488(2)
823(3)
1330(3)
1511(2)
1591(2)
2081(3)
2211(5)
1860(6)
1383(6)
1230(3)
3858(2)
3674(2)
3987(3)
4492(3)
4691(2)
4376(2)
3201(2)
3238(2)
3053(3)
2825(3)
2793(3)
2973(2)
3831(2)
3617(3)
3727(4)
4022(4)
4254(3)
4155(2)
4254(2)
4241(2)
4660(3)
5082(2)
5101(2)
4694(2)
1040(1)
806(2)
434(2)
344(2)
583(2)
934(2)
-18(2)
-221(2)
-598(2)
-955(2)

-1337(2)

-995(2)
-599(2)

65(2)
80(2)
72(2)
67(2)
49(1)
39(1)
60(2)
86(2)
73(2)
65(2)
49(1)
33(1)
44(1)
64(2)
64(2)
56(2)
44(1)
35(1)
67(2)
81(2)
75(2)
84(2)
60(2)
34(1)
49(1)
63(2)
67(2)
69(2)
48(1)
46(1)
80(2)
131(4)
138(6)
151(5)
102(3)
36(1)
80(2)
119(3)
115(3)
83(2)
60(2)
38(1)
72(2)
115(4)
115(4)
101(3)
67(2)
37(1)
94(3)
138(4)
115(3)
96(3)
61(2)
33(1)
55(2)
75(2)
73(2)
59(2)
47(1)
38(1)
55(2)
62(2)
52(2)
57(2)
51(1)
75(2)
62(1)
57(2)
69(2)
59(2)
61(2)
70(2)



Anhang

N(4) -3889(3) 7964(1) -1361(1) 40(1)

N(5) 320(2) 5679(1) 1487(1) 35(1)

C(107) 387(3) 5852(2) 1022(2) 39(1)

C(108) 239(3) 5628(2) 577(2) 39(1)

C(109) 25(3) 5202(2) 621(2) 35(1)

C(110) -61(3) 5018(2) 1098(2) 38(1)

C(111) 104(3) 5273(2) 1524(2) 41(1)

N(6) -138(3) 4930(1) 199(1) 40(1)

0(17) 3767(3) 6774(1) 2585(2) 71(2)

C(112) 4573(5) 6611(3) 2386(4) 116(3)

C(113) 5230(6) 6864(4) 2570(5) 160(5)

C(114) 4863(6) 7162(3) 2938(4) 138(4)

C(115) 3913(5) 7109(3) 2913(4) 130(4)

0(18) 1038(5) 5557(2) 8021(3) 144(3)

C(116) 1714(9) 5291(4) 7918(5) 178(6)

Cc(117) 2371(8) 5536(5) 7706(6) 205(7)

C(118) 1943(9) 5920(5) 7503(6) 203(6)

C(119) 1087(8) 5922(4) 7727(5) 175(5)

0(19) 1871(5) 9364(3) -84(3) 154(3)

C(120) 2667(10) 9095(5) -183(5) 191(5)

C(121) 3345(8) 9316(4) 185(4) 155(4)

C(1A2) 2822(19) 9457(9) 587(11) 188(10)
C(1A3) 2430(20) 9684(12) -323(13) 259(15)
C(1B2) 2939(12) 9745(6) 303(7) 113(6)

C(1B3) 1978(14) 9636(7) 280(8) 132(7)

0(20) 460(8) 668(4) 9154(5) 137(4)

C(125) 302(11) 259(6) 9320(6) 100(5)

C(124) 109(12) 658(6) 8619(7) 120(6)

C(1A6) 970(20) 377(10) 8549(12) 106(9)

C(1A7) 351(16) 1(8) 8950(10) 91(8)

C(1B6) 1190(20) 364(10) 8956(12) 62(8)

C(1B7) 374(19) 290(9) 8441(10) 50(7)

0(21) 10438(10) 954(5) 5689(5) 159(5)

C(128) 10180(15) 673(7) 5223(8) 137(7)

C(129) 9709(11) 1290(6) 5771(6) 104(5)

C(130) 9397(12) 683(6) 5247(6) 108(5)

C(131) 9075(14) 978(7) 5552(8) 142(7)

Tabelle 41:Bindungslangen [A] und Winkel [°] fur sh2837.

Al(1)-0(5) 1.705(3) Si(3)-C(31) 1.858(5)
Al(1)-0(16) 1.709(3) Si(4)-0(10) 1.599(3)
Al(1)-0(4) 1.774(3) Si(4)-0(9) 1.639(3)
Al(1)-0(1) 1.788(3) Si(4)-C(37) 1.847(5)
Al(2)-0(7) 1.701(3) Si(4)-C(43) 1.850(5)
Al(2)-0(8) 1.706(3) Si(5)-0(11) 1.610(3)
Al(2)-0(1) 1.774(3) Si(5)-0(12) 1.623(3)
Al(2)-0(2) 1.783(3) Si(5)-C(55) 1.849(5)
Al(3)-0(10) 1.707(3) Si(5)-C(49) 1.865(5)
Al(3)-0(11) 1.712(3) Si(6)-O(13) 1.592(3)
Al(3)-0(2) 1.778(3) Si(6)-0(12) 1.631(3)
Al(3)-0(3) 1.797(3) Si(6)-C(61) 1.850(5)
Al(4)-0(14) 1.701(3) Si(6)-C(67) 1.866(5)
Al(4)-0(13) 1.706(3) Si(7)-0(14) 1.608(3)
Al(4)-0(4) 1.766(3) Si(7)-0O(15) 1.621(3)
Al(4)-0(3) 1.806(3) Si(7)-C(79) 1.852(5)
Si(1)-0(5) 1.603(3) Si(7)-C(73) 1.859(5)
Si(1)-0(6) 1.629(3) Si(8)-O(16) 1.589(3)
Si(1)-C(7) 1.868(5) Si(8)-O(15) 1.625(3)
Si(1)-C(1) 1.869(5) Si(8)-C(91) 1.858(5)
Si(2)-0(7) 1.599(3) Si(8)-C(85) 1.859(5)
Si(2)-0(6) 1.635(3) C(1)-C(2) 1.385(7)
Si(2)-C(19) 1.850(5) C(1)-C(6) 1.387(7)
Si(2)-C(13) 1.871(5) C(2)-C(3) 1.388(7)
Si(3)-0(8) 1.607(3) C(3)-C(4) 1.366(8)
Si(3)-0(9) 1.624(3) C(4)-C(5) 1.356(8)
Si(3)-C(25) 1.848(5) C(5)-C(6) 1.375(7)
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Anhang

C(7)-C(12)
C(7)-C(8)
C(8)-C(9)
C(9)-C(10)
C(10)-C(11)
C(11)-C(12)
C(13)-C(18)
C(13)-C(14)
C(14)-C(15)
C(15)-C(16)
C(16)-C(17)
C(17)-C(18)
C(19)-C(24)
C(19)-C(20)
C(20)-C(21)
C(21)-C(22)
C(22)-C(23)
C(23)-C(24)
C(25)-C(26)
C(25)-C(30)
C(26)-C(27)
C(27)-C(28)
C(28)-C(29)
C(29)-C(30)
C(31)-C(32)
C(31)-C(36)
C(32)-C(33)
C(33)-C(34)
C(34)-C(35)
C(35)-C(36)
C(37)-C(38)
C(37)-C(42)
C(38)-C(39)
C(39)-C(40)
C(40)-C(41)
C(41)-C(42)
C(43)-C(44)
C(43)-C(48)
C(44)-C(45)
C(45)-C(46)
C(46)-C(47)
C(47)-C(48)
C(49)-C(50)
C(49)-C(54)
C(50)-C(51)
C(51)-C(52)
C(52)-C(53)
C(53)-C(54)
C(55)-C(56)
C(55)-C(60)
C(56)-C(57)
C(57)-C(58)
C(58)-C(59)
C(59)-C(60)
C(61)-C(66)
C(61)-C(62)
C(62)-C(63)
C(63)-C(64)
C(64)-C(65)
C(65)-C(66)
C(67)-C(68)
C(67)-C(72)
C(68)-C(69)
C(69)-C(70)
C(70)-C(71)
C(71)-C(72)
C(73)-C(74)
C(73)-C(78)
C(74)-C(75)
C(75)-C(76)
C(76)-C(77)
C(77)-C(78)

1.355(7)
1.372(7)
1.367(9)

1.35(1)

1.37(1)
1.398(8)
1.374(7)
1.375(7)
1.375(8)
1.349(9)
1.335(9)
1.402(8)
1.378(6)
1.386(7)
1.374(7)
1.383(8)
1.367(8)
1.391(7)
1.384(7)
1.383(8)
1.391(8)
1.353(9)
1.355(9)
1.390(8)
1.383(8)
1.396(8)

1.40(1)

1.38(2)

1.37(1)
1.414(9)
1.380(7)
1.396(6)
1.400(8)
1.380(9)
1.361(9)
1.397(8)
1.388(7)
1.400(7)
1.390(8)
1.385(9)
1.362(8)
1.391(8)
1.371(6)
1.403(6)
1.364(7)
1.360(8)
1.378(8)
1.388(7)
1.389(7)
1.394(7)
1.375(8)
1.359(9)
1.396(9)
1.408(8)
1.396(6)
1.405(6)
1.390(7)
1.357(8)
1.370(8)
1.401(7)
1.354(8)
1.369(8)

1.41(1)

1.31(2)

1.32(2)

1.41(1)
1.368(7)
1.372(7)
1.369(8)

1.35(1)

1.35(1)
1.372(8)

- 203 -

C(79)-C(80)
C(79)-C(84)
C(80)-C(81)
C(81)-C(82)
C(82)-C(83)
C(83)-C(84)
C(85)-C(86)
C(85)-C(90)
C(86)-C(87)
C(87)-C(88)
C(88)-C(89)
C(89)-C(90)
C(91)-C(92)
C(91)-C(96)
C(92)-C(93)
C(93)-C(94)
C(94)-C(95)
C(95)-C(96)
N(1)-C(97)
N(1)-C(101)
C(97)-C(98)
C(98)-C(99)
C(99)-C(100)
C(99)-N(2)
C(100)-C(101)
N(2)-N(3)
N(3)-C(102)
C(102)-C(103)
C(102)-C(106)
C(103)-C(104)
C(104)-N(4)
C(105)-N(4)
C(105)-C(106)
N(5)-C(111)
N(5)-C(107)
C(107)-C(108)
C(108)-C(109)
C(109)-C(110)
C(109)-N(6)
C(110)-C(111)
N(6)-N(6)#1
O(17)-C(115)
0(17)-C(112)
C(112)-C(113)
C(113)-C(114)
C(114)-C(115)
0(18)-C(116)
0(18)-C(119)
C(116)-C(117)
C(117)-C(118)
C(118)-C(119)
0(19)-C(1B3)
0(19)-C(1A3)
0(19)-C(120)
C(120)-C(121)
C(120)-C(1A3)
C(121)-C(1A2)
C(121)-C(1B2)
C(1B2)-C(1B3)
0(20)-C(125)
0(20)-C(124)
0(20)-C(1B6)
C(125)-C(1A7)
C(125)-C(1B6)
C(124)-C(1B7)
C(124)-C(1A6)
C(1A6)-C(1B7)
C(1A6)-C(1B6)
C(1A6)-C(1A7)
C(1A7)-C(1B7)
C(1A7)-C(1B6)
C(1B6)-C(1B7)

1.383(7)
1.389(8)
1.40(1)
1.40(1)
1.34(1)
1.364(9)
1.370(8)
1.383(7)
1.383(9)
1.33(1)
1.38(1)
1.402(9)
1.388(7)
1.394(7)
1.396(8)
1.347(9)
1.382(9)
1.369(7)
1.298(6)
1.324(6)
1.424(7)
1.370(8)
1.329(8)
1.539(7)
1.376(7)
1.140(6)
1.560(7)
1.344(9)
1.357(9)
1.390(7)
1.307(7)
1.326(7)
1.405(8)
1.324(6)
1.346(6)
1.387(6)
1.387(6)
1.391(6)
1.426(5)
1.403(6)
1.220(7)
1.381(8)
1.467(9)
1.39(1)
1.47(1)
1.51(1)
1.38(1)
1.39(1)
1.41(1)
1.48(2)
1.48(1)
1.30(2)
1.48(4)
1.54(1)
1.60(2)
1.92(4)
1.42(3)
1.53(2)
1.55(3)
1.38(2)
1.51(2)
1.58(3)
1.27(3)
1.73(3)
1.32(3)
1.63(3)
1.01(4)
1.13(3)
1.86(4)
1.62(4)
1.74(4)
1.88(4)



Anhang

0(21)-C(128)
0(21)-C(129)
C(128)-C(130)
C(129)-C(131)
C(130)-C(131)

O(5)-Al(1)-0(16)
0(5)-Al(1)-0(4)
0(16)-Al(1)-0(4)
O(5)-Al(1)-O(1)
0(16)-Al(1)-O(1)
0(4)-Al(1)-O(1)
O(7)-Al(2)-0(8)
O(7)-Al(2)-0(1)
0(8)-Al(2)-0(1)
O(7)-Al(2)-0(2)
0(8)-Al(2)-0(2)
O(1)-Al(2)-0(2)
0(10)-AI(3)-0(11)
0O(10)-Al(3)-0(2)
0(11)-Al(3)-0(2)
0(10)-AI(3)-0(3)
O(11)-Al(3)-O(3)
0(2)-Al(3)-0(3)
0(14)-Al(4)-0(13)
O(14)-Al(4)-O(4)
O(13)-Al(4)-0(4)
O(14)-Al(4)-O(3)
0(13)-Al(4)-0(3)
O(4)-Al(4)-0(3)
0(5)-Si(1)-0(6)
0(5)-Si(1)-C(7)
0(6)-Si(1)-C(7)
0(5)-Si(1)-C(1)
0(6)-Si(1)-C(1)
C(7)-Si(1)-C(1)
0(7)-Si(2)-0(6)
O(7)-Si(2)-C(19)
0(6)-Si(2)-C(19)
0(7)-Si(2)-C(13)
0(6)-Si(2)-C(13)
C(19)-Si(2)-C(13)
0(8)-Si(3)-0(9)
0(8)-Si(3)-C(25)
0(9)-Si(3)-C(25)
0(8)-Si(3)-C(31)
0(9)-Si(3)-C(31)
C(25)-Si(3)-C(31)
0O(10)-Si(4)-0(9)
0(10)-Si(4)-C(37)
0(9)-Si(4)-C(37)
0(10)-Si(4)-C(43)
0(9)-Si(4)-C(43)
C(37)-Si(4)-C(43)
0(11)-Si(5)-0(12)
0O(11)-Si(5)-C(55)
0(12)-Si(5)-C(55)
0(11)-Si(5)-C(49)
0(12)-Si(5)-C(49)
C(55)-Si(5)-C(49)
0(13)-Si(6)-0(12)
0(13)-Si(6)-C(61)
0(12)-Si(6)-C(61)
0(13)-Si(6)-C(67)
0(12)-Si(6)-C(67)
C(61)-Si(6)-C(67)
0(14)-Si(7)-0(15)
0(14)-Si(7)-C(79)
0(15)-Si(7)-C(79)
0(14)-Si(7)-C(73)
0(15)-Si(7)-C(73)
C(79)-Si(7)-C(73)

1.57(2)
1.58(2)
1.24(2)
1.51(2)
1.33(2)

116.5(2)
106.4(1)
110.9(2)
107.9(2)
109.4(2)
105.1(1)
116.2(2)
110.5(2)
108.0(2)
107.1(1)
109.7(2)
104.7(1)
116.2(2)
110.5(2)
107.7(2)
109.0(2)
107.6(1)
105.3(1)
117.6(2)
109.3(1)
108.2(2)
106.3(1)
109.7(1)
105.4(1)
111.2(2)
110.4(2)
109.0(2)
108.1(2)
107.7(2)
110.5(2)
112.8(2)
110.6(2)
106.0(2)
108.9(2)
107.8(2)
110.6(2)
110.9(2)
109.3(2)
109.2(2)
111.9(2)
106.9(2)
108.5(2)
112.3(2)
107.8(2)
108.2(2)
111.2(2)
106.1(2)
111.2(2)
111.7(2)
109.8(2)
107.42)
107.3(2)
109.1(2)
111.7(2)
112.7(2)
111.3(2)
106.3(2)
108.9(2)
108.0(2)
109.6(2)
111.7(2)
109.4(2)
108.2(2)
107.9(2)
106.9(2)
112.7(2)
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0O(16)-Si(8)-O(15)
0O(16)-Si(8)-C(91)
0O(15)-Si(8)-C(91)
0O(16)-Si(8)-C(85)
O(15)-Si(8)-C(85)
C(91)-Si(8)-C(85)
Al(2)-O(1)-Al(1)
Al(3)-0(2)-Al(2)
Al(3)-0(3)-Al(4)
Al(4)-O(4)-Al(1)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(1)-0(6)-Si(2)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(3)-0(9)-Si(4)
Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(5)-0(12)-Si(6)
Si(6)-O(13)-Al(4)
Si(7)-O(14)-Al(4)
Si(7)-0(15)-Si(8)
Si(8)-O(16)-Al(1)
C(2)-C(1)-C(6)
C(2)-C(1)-Si(1)
C(6)-C(1)-Si(1)
C(1)-C(2)-C(3)
C(4)-C(3)-C(2)
C(5)-C(4)-C(3)
C(4)-C(5)-C(6)
C(5)-C(6)-C(1)
C(12)-C(7)-C(8)
C(12)-C(7)-Si(1)
C(8)-C(7)-Si(1)
C(9)-C(8)-C(7)
C(10)-C(9)-C(8)
C(9)-C(10)-C(11)
C(10)-C(11)-C(12)
C(7)-C(12)-C(11)
C(18)-C(13)-C(14)
C(18)-C(13)-Si(2)
C(14)-C(13)-Si(2)
C(13)-C(14)-C(15)
C(16)-C(15)-C(14)
C(17)-C(16)-C(15)
C(16)-C(17)-C(18)
C(13)-C(18)-C(17)
C(24)-C(19)-C(20)
C(24)-C(19)-Si(2)
C(20)-C(19)-Si(2)
C(21)-C(20)-C(19)
C(20)-C(21)-C(22)
C(23)-C(22)-C(21)
C(22)-C(23)-C(24)
C(19)-C(24)-C(23)
C(26)-C(25)-C(30)
C(26)-C(25)-Si(3)
C(30)-C(25)-Si(3)
C(25)-C(26)-C(27)
C(28)-C(27)-C(26)
C(27)-C(28)-C(29)
C(28)-C(29)-C(30)
C(25)-C(30)-C(29)
C(32)-C(31)-C(36)
C(32)-C(31)-Si(3)
C(36)-C(31)-Si(3)
C(31)-C(32)-C(33)
C(34)-C(33)-C(32)
C(35)-C(34)-C(33)
C(34)-C(35)-C(36)
C(31)-C(36)-C(35)
C(38)-C(37)-C(42)
C(38)-C(37)-Si(4)

112.2(2)
110.7(2)
107.0(2)
109.4(2)
108.4(2)
109.1(2)
126.1(2)
128.8(2)
126.4(2)
131.4(2)
150.7(2)
145.2(2)
157.8(2)
150.9(2)
142.7(2)
143.5(2)
147.3(2)
148.9(2)
158.0(2)
146.7(2)
147.5(2)
156.8(2)
117.1(5)
120.0(4)
123.0(4)
121.4(5)
119.4(6)
120.5(6)
120.2(6)
121.4(5)
116.2(5)
122.6(4)
121.1(4)
122.8(6)
120.0(7)
119.9(6)
118.4(6)
122.7(6)
115.4(5)
121.7(4)
122.7(4)
123.2(6)
120.2(7)
118.6(6)
121.7(7)
120.8(6)
115.2(5)
123.3(4)
121.5(4)
123.4(5)
119.3(6)
119.6(5)
119.4(5)
123.1(5)
115.2(5)
123.7(4)
121.0(4)
122.5(6)
120.1(6)
119.5(6)
120.3(7)
122.3(6)
118.4(6)
119.0(5)
122.5(5)
121.8(9)
118.9(9)
120.5(8)
120(1)
119.9(8)
117.1(5)
121.1(4)



Anhang

C(42)-C(37)-Si(4)

C(37)-C(38)-C(39)
C(40)-C(39)-C(38)
C(41)-C(40)-C(39)
C(40)-C(41)-C(42)
C(37)-C(42)-C(41)
C(44)-C(43)-C(48)
C(44)-C(43)-Si(4)

C(48)-C(43)-Si(4)

C(43)-C(44)-C(45)
C(46)-C(45)-C(44)
C(47)-C(46)-C(45)
C(46)-C(47)-C(48)
C(47)-C(48)-C(43)
C(50)-C(49)-C(54)
C(50)-C(49)-Si(5)

C(54)-C(49)-Si(5)

C(51)-C(50)-C(49)
C(52)-C(51)-C(50)
C(51)-C(52)-C(53)
C(52)-C(53)-C(54)
C(53)-C(54)-C(49)
C(56)-C(55)-C(60)
C(56)-C(55)-Si(5)

C(60)-C(55)-Si(5)

C(57)-C(56)-C(55)
C(58)-C(57)-C(56)
C(57)-C(58)-C(59)
C(58)-C(59)-C(60)
C(55)-C(60)-C(59)
C(66)-C(61)-C(62)
C(66)-C(61)-Si(6)

C(62)-C(61)-Si(6)

C(63)-C(62)-C(61)
C(64)-C(63)-C(62)
C(63)-C(64)-C(65)
C(64)-C(65)-C(66)
C(61)-C(66)-C(65)
C(68)-C(67)-C(72)
C(68)-C(67)-Si(6)

C(72)-C(67)-Si(6)

C(67)-C(68)-C(69)
C(70)-C(69)-C(68)
C(69)-C(70)-C(71)
C(70)-C(71)-C(72)
C(67)-C(72)-C(71)
C(74)-C(73)-C(78)
C(74)-C(73)-Si(7)

C(78)-C(73)-Si(7)

C(73)-C(74)-C(75)
C(76)-C(75)-C(74)
C(75)-C(76)-C(77)
C(76)-C(77)-C(78)
C(77)-C(78)-C(73)
C(80)-C(79)-C(84)
C(80)-C(79)-Si(7)

C(84)-C(79)-Si(7)

C(79)-C(80)-C(81)
C(80)-C(81)-C(82)
C(83)-C(82)-C(81)
C(82)-C(83)-C(84)
C(83)-C(84)-C(79)
C(86)-C(85)-C(90)
C(86)-C(85)-Si(8)

C(90)-C(85)-Si(8)

C(85)-C(86)-C(87)
C(88)-C(87)-C(86)
C(87)-C(88)-C(89)
C(88)-C(89)-C(90)
C(85)-C(90)-C(89)
C(92)-C(91)-C(96)
C(92)-C(91)-Si(8)

121.6(4)
121.3(6)
120.5(6)
119.1(6)
120.7(6)
121.3(6)
117.0(5)
122.0(4)
121.0(4)
120.3(6)
121.5(6)
119.1(6)
119.7(6)
122.4(5)
116.7(5)
121.0(4)
122.3(4)
123.1(5)
119.9(6)
119.7(6)
120.0(5)
120.6(5)
117.8(5)
120.3(4)
121.9(4)
121.9(6)
120.5(7)
119.8(6)
119.5(6)
120.4(6)
116.7(5)
120.4(4)
123.0(4)
121.8(5)
120.5(6)
119.2(6)
121.6(6)
120.2(5)
118.0(6)
121.6(5)
120.4(5)
121.1(8)

120(1)

121(1)

122(1)
118.7(9)
116.0(5)
120.7(4)
123.1(4)
122.1(6)
120.1(7)
119.8(7)
119.6(7)
122.2(6)
116.8(5)
122.5(5)
120.7(4)
121.6(8)
118.4(8)
120.2(8)
120.7(9)
122.3(7)
115.7(5)
122.1(4)
122.1(4)
123.4(7)
119.7(8)
120.3(7)
119.1(7)
121.6(7)
116.9(4)
120.9(4)
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C(96)-C(91)-Si(8)
C(91)-C(92)-C(93)
C(94)-C(93)-C(92)
C(93)-C(94)-C(95)
C(96)-C(95)-C(94)
C(95)-C(96)-C(91)
C(97)-N(1)-C(101)
N(1)-C(97)-C(98)
C(99)-C(98)-C(97)
C(100)-C(99)-C(98)
C(100)-C(99)-N(2)
C(98)-C(99)-N(2)
C(99)-C(100)-C(101)
N(1)-C(101)-C(100)
N(3)-N(2)-C(99)
N(2)-N(3)-C(102)
C(103)-C(102)-C(106)
C(103)-C(102)-N(3)
C(106)-C(102)-N(3)
C(102)-C(103)-C(104)
N(4)-C(104)-C(103)
N(4)-C(105)-C(106)
C(102)-C(106)-C(105)
C(104)-N(4)-C(105)
C(111)-N(5)-C(107)
N(5)-C(107)-C(108)
C(107)-C(108)-C(109)
C(108)-C(109)-C(110)
C(108)-C(109)-N(6)
C(110)-C(109)-N(6)
C(109)-C(110)-C(111)
N(5)-C(111)-C(110)
N(6)#1-N(6)-C(109)
C(115)-0(17)-C(112)
C(113)-C(112)-0(17)
C(112)-C(113)-C(114)
C(113)-C(114)-C(115)
O(17)-C(115)-C(114)
C(116)-0(18)-C(119)
0(18)-C(116)-C(117)
C(116)-C(117)-C(118)
C(119)-C(118)-C(117)
0(18)-C(119)-C(118)
C(1B3)-O(19)-C(1A3)
C(1B3)-0(19)-C(120)
C(1A3)-0(19)-C(120)
0(19)-C(120)-C(121)
0(19)-C(120)-C(1A3)
C(121)-C(120)-C(1A3)
C(1A2)-C(121)-C(1B2)
C(1A2)-C(121)-C(120)
C(1B2)-C(121)-C(120)
0(19)-C(1A3)-C(120)
C(121)-C(1B2)-C(1B3)
0(19)-C(1B3)-C(1B2)
C(125)-0(20)-C(124)
C(125)-0(20)-C(1B6)
C(124)-0(20)-C(1B6)
C(1A7)-C(125)-0(20)
C(1A7)-C(125)-C(1B6)
0(20)-C(125)-C(1B6)
C(1B7)-C(124)-O(20)
C(1B7)-C(124)-C(1A6)
0(20)-C(124)-C(1A6)
C(1B7)-C(1AB)-C(1B6)
C(1B7)-C(1A6)-C(124)
C(1B6)-C(1A6)-C(124)
C(1B7)-C(1A6)-C(1A7)
C(1B6)-C(1AB)-C(1AT7)
C(124)-C(1AB)-C(1A7)
C(125)-C(1A7)-C(1B7)
C(125)-C(1AT7)-C(1B6)

122.1(4)
120.3(6)
121.4(6)
119.3(5)
120.0(6)
122.0(6)
118.9(5)
121.7(6)
116.9(6)
121.0(5)
114.3(6)
124.7(6)
118.2(6)
123.2(6)
104.1(6)
104.9(6)
121.1(6)
111.2(6)
127.7(6)
117.3(6)
124.1(6)
122.2(6)
117.5(6)
117.7(5)
118.5(4)
123.6(4)
117.4(4)
119.9(4)
123.9(4)
116.2(4)
118.0(4)
122.5(4)
113.1(5)
110.4(5)
108.6(7)
107.4(8)
107.1(6)
105.9(6)
110.3(8)
108(1)
105(1)
106(1)
106(1)
78(2)
113(1)
79(2)
102(1)
49(1)
80(1)
47(1)
102(2)
103(1)
52(1)
102(2)
107(2)
102(1)
71(1)
87(2)
110(2)
69(2)
60(1)
104(2)
39(2)
79(2)
123(4)
54(2)
99(3)
60(2)
66(2)
81(2)
106(2)
68(2)



Anhang

C(1B7)-C(1A7)-C(1B6) 68(2)
C(125)-C(1AT7)-C(1AB) 94(2)
C(1B7)-C(1A7)-C(1A6) 33(1)
C(1B6)-C(1A7)-C(1A6) 36(1)
C(1A6)-C(1B6)-0(20) 94(3)
C(1A6)-C(1B6)-C(125) 107(3)
0(20)-C(1B6)-C(125) 49(1)
C(1A6)-C(1B6)-C(1A7) 78(3)
0(20)-C(1B6)-C(1AT7) 82(2)
C(125)-C(1B6)-C(1AT7) 43(1)
C(1A6)-C(1B6)-C(1B7) 27(2)
0(20)-C(1B6)-C(1B7) 80(2)
C(125)-C(1B6)-C(1B7) 80(2)
C(1A7)-C(1B6)-C(1B7) 53(1)
C(1A6)-C(1BT7)-C(124) 87(3)
C(1A6)-C(1BT7)-C(1A7) 87(3)
C(124)-C(1B7)-C(1A7) 101(2)
C(1A6)-C(1BT7)-C(1B6) 30(2)
C(124)-C(1B7)-C(1B6) 81(2)
C(1A7)-C(1B7)-C(1B6) 59(2)
C(128)-0(21)-C(129) 107(1)
C(130)-C(128)-0(21) 102(2)
C(131)-C(129)-0(21) 90(1)
C(128)-C(130)-C(131) 116(2)
C(130)-C(131)-C(129) 115(2)

Symmetry transformations used to generate equivatems:
#1 -X,-y+1,-z

Tabelle 42: Anisotropische Auslenkungsaparamete2r>(A03) fur sh2837. Der anisotropische ExponentfaktorAleslenkungsparameter lautet:
2 h2a2ulls | +2hka*br32)

ull U22 U33 U23 ul3 ul2
A1) 22(1) 22(1) 21(1) -1(1) 3(1) 1(1)
Al(2) 24(1) 22(1) 24(1) -3(1) -3(1) 2(1)
Al(3) 27(1) 20(1) 24(1) 2(1) 0(1) 3(1)
Al(4) 25(1) 19(1) 20(1) 0(1) 0(1) 2(1)
Si(1) 24(1) 32(1) 31(1) -2(1) -8(1) -1(1)
Si(2) 26(1) 29(1) 33(1) -2(1) -4(1) 7(1)
Si(3) 35(1) 20(1) 34(1) -1(1) 7(1) -2(1)
Si(4) 34(1) 22(1) 41(1) 5(1) 3(1) 0(1)
Si(s) 38(1) 28(1) 22(1) 1(1) 4(1) 5(1)
Si(6) 36(1) 25(1) 27(1) 2(1) 5(1) 8(1)
Si(7) 28(1) 24(1) 23(1) 2(1) -2(1) 2(1)
Si(8) 31(1) 29(1) 22(1) 2(1) 1(2) 0(1)
o(1) 28(2) 23(2) 20(2) -4(1) -3(1) -1(1)
0(2) 24(2) 27(2) 23(2) -3(1) -6(1) 3(1)
0(3) 25(2) 22(2) 24(2) 0(1) -9(1) -2(1)
0(4) 26(2) 24(2) 20(2) -5(1) -2(1) 0(1)
o(5) 26(2) 27(2) 28(2) -3(1) -8(1) 2(1)
0(6) 30(2) 31(2) 39(2) -2(1) -6(1) 4(1)
o(7) 25(2) 31(2) 37(2) -4(1) -4(1) 5(1)
o(8) 35(2) 24(2) 31(2) -4(1) -6(1) 2(1)
0(9) 39(2) 24(2) 42(2) 3(1) -2(2) 1(1)
0(10) 35(2) 21(2) 42(2) 4(1) 2(1) -1(1)
0(11) 38(2) 30(2) 26(2) 2(1) 2(1) 8(1)
0(12) 59(2) 28(2) 33(2) 3(1) 12(2) 12(2)
0(13) 37(2) 24(2) 31(2) 0(1) 5(1) 4(1)
0(14) 33(2) 27(2) 23(2) 1(1) -3(1) 1(1)
0(15) 33(2) 38(2) 26(2) 2(1) 1(1) 6(2)
0(16) 35(2) 40(2) 24(2) 4(1) 0(1) 0(2)
c@) 28(3) 41(3) 37(3) -1(2) -9(2) 5(2)
c@) 39(3) 55(4) 50(3) -14(3) -13(2) 4(3)
c@3) 49(4) 75(5) 72(4) -33(3) -2(3) 1(3)
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Anhang

C(4) 54(4) 92(5) 52(4) -24(3) -12(3) -17(4)
c(5) 67(5) 78(5) 66(4) -8(4) -42(3) 3(4)
C(6) 53(4) 50(4) 60(4) -9(3) -33(3) 1(3)
c(7) 25(3) 49(3) 37(3) 2(2) -3(2) 0(2)
c(@8) 88(5) 75(5) 67(4) -4(4) 22(4) -34(4)
c(9) 114(7) 101(7) 94(6) 1(5) 32(5) -47(5)
C(10) 49(4) 131(7) 75(5) 45(5) 15(4) -15(4)
c@1) 78(5) 110(6) 52(4) -4(4) 20(4) 5(5)
c(12) 74(5) 67(4) 48(4) -1(3) 14(3) 7(3)
c(13) 35(3) 31(3) 42(3) -4(2) 42) 72)
c(14) 54(4) 156(7) 47(4) -33(4) -10(3) 34(4)
c(15) 76(6) 185(9) 57(5) 51(5) 7(4) 28(6)
C(16) 92(6) 100(6) 45(4) 22(4) 10(4) 23(4)
c@7) 74(5) 130(7) 71(5) -19(5) 22(4) 40(5)
c(18) 46(4) 111(6) 67(4) 22(4) 1(3) 27(4)
C(19) 32(3) 33(3) 33(3) -4(2) -4(2) 6(2)
C(20) 67(4) 55(4) 73(4) 18(3) -36(3) -13(3)
c(21) 78(5) 68(5) 86(5) 37(4) -31(4) -20(4)
c(22) 61(4) 61(4) 54(4) 20(3) -11(3) 15(3)
C(23) 39(3) 55(4) 44(3) 1(3) -10(2) 5(3)
C(24) 35(3) 41(3) 48(3) 2(2) -4(2) 6(2)
C(25) 48(3) 27(3) 41(3) -2(2) -4(2) -1(2)
C(26) 58(4) 35(3) 76(4) -10(3) 8(3) -6(3)
c@7) 85(5) 34(4) 90(5) -23(3) 18(4) -2(3)
C(28) 81(6) 52(5) 133(7) -26(4) 6(5) 26(4)
C(29) 69(5) 67(5) 204(9) -65(6) -35(5) 25(4)
C(30) 67(5) 43(4) 130(6) -40(4) -34(4) 18(3)
C(31) 66(4) 19(3) 57(4) 6(2) -31(3) -14(2)
C(32) 135(7) 72(5) 66(5) 26(4) -50(4) -64(5)
C(33) 250(14) 83(6) 106(7) 57(5) -120(8) -104(8)
C(34) 215(13) 50(5) 182(11) 37(6) -170(11) -43(6
C(35) 83(6) 66(6) 206(11) -49(6) -81(7) 20(4)
C(36) 48(4) 59(4) 109(5) -28(4) -36(4) 9(3)
C(37) 44(3) 30(3) 39(3) -4(2) 11(2) -5(2)
C(38) 45(4) 50(4) 100(5) 14(3) 19(3) -2(3)
C(39) 40(4) 94(6) 107(6) 10(4) 11(4) 4(4)
C(40) 45(4) 93(6) 77(5) -25(4) 20(3) -27(4)
C(41) 78(5) 47(4) 75(4) -17(3) 36(4) -31(4)
C(42) 57(4) 33(3) 57(4) -4(2) 13(3) -10(3)
C(43) 46(3) 27(3) 44(3) 10(2) 2(2) 0(2)
C(44) 85(5) 41(4) 55(4) 3(3) -15(3) 16(3)
C(45) 118(7) 58(5) 80(5) 15(4) -34(4) 30(4)
C(46) 96(6) 75(5) 49(4) 18(4) -17(4) 3(4)
C(47) 81(5) 72(5) 42(4) 3(3) 7(3) 1(4)
C(48) 55(4) 48(4) 45(3) 4(3) 6(3) 5(3)
C(49) 43(3) 33(3) 22(2) 2(2) 42) -4(2)
C(50) 46(3) 51(3) 35(3) -1(2) -4(2) 10(3)
c(51) 56(4) 83(5) 52(4) 2(3) -13(3) 13(3)
C(52) 68(5) 82(5) 41(4) 9(3) -19(3) -18(4)
C(53) 81(5) 54(4) 33(3) -11(3) -2(3) -21(3)
C(54) 62(4) 41(3) 29(3) -2(2) 5(2) 0(3)
C(55) 40(3) 32(3) 32(3) -3(2) 3(2) 4(2)
C(56) 44(4) 106(6) 50(4) 6(3) -2(3) -2(4)
C(57) 45(4) 124(7) 74(5) -19(4) 0(3) -11(4)
C(58) 60(5) 85(5) 81(5) -15(4) 8(4) -32(4)
C(59) 97(6) 79(5) 76(5) 6(4) 21(4) -43(4)
C(60) 67(4) 67(4) 47(4) 6(3) 4(3) -20(3)
c(61) 45(3) 26(3) 32(3) -2(2) 0(2) 14(2)
C(62) 64(4) 48(4) 36(3) -2(3) 4(3) 13(3)
C(63) 82(5) 54(4) 53(4) 27(3) -10(3) 11(3)
C(64) 92(5) 33(4) 76(5) -16(3) 29(4) 2(3)
C(65) 89(5) 33(4) 87(5) 13(3) -14(4) -2(3)
C(66) 64(4) 34(3) 44(3) 42) -12(3) -1(3)
c(67) 39(3) 22(3) 77(4) 11(3) 1(3) 0(2)
C(68) 70(5) 54(4) 116(6) -23(4) -44(4) 28(3)
C(69) 99(8) 97(7) 197(11) -55(7) -85(8) 45(6)
C(70) 71(7) 56(6) 285(18) -14(8) -78(9) 3(5)
c(71) 42(6) 104(8) 308(17) 66(10) 62(8) 10(5)
C(72) 48(4) 115(7) 143(7) 56(5) 46(5) 25(4)
C(73) 39(3) 37(3) 33(3) 6(2) -12(2) 1(2)
C(74) 46(4) 139(7) 56(4) 16(4) -17(3) -20(4)
C(75) 53(5) 204(10) 99(7) 38(6) -37(4) -50(6)
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Anhang

C(76) 101(7) 144(8) 100(7) 8(6) -66(6) -49(6)
c(77) 92(6) 112(6) 46(4) -5(4) -34(4) 5(5)
C(78) 59(4) 82(5) 37(3) 0(3) -15(3) 1(3)
C(79) 56(3) 25(3) 33(3) 42) 9(2) 1(2)
C(80) 110(6) 53(4) 52(4) -5(3) -8(4) 39(4)
c(81) 217(12) 54(5) 75(6) -4(4) 12(6) 81(6)
C(82) 249(14) 36(5) 62(5) -5(4) 58(7) -26(6)
C(83) 126(8) 68(5) 110(6) -53(5) 60(6) -60(5)
C(84) 68(4) 55(4) 77(4) 27(3) 22(3) -21(3)
C(85) 42(3) 35(3) 34(3) 1(2) 6(2) -3(2)
C(86) 82(5) 93(6) 106(6) 39(5) -37(4) -44(5)
c(87) 117(8) 113(8) 185(10) 57(7) -52(7) -83(7)
C(88) 114(8) 81(7) 149(9) 9(6) 17(7) -63(6)
C(89) 141(8) 37(4) 113(6) 29(4) 50(6) 0(4)
C(90) 66(4) 51(4) 67(4) 18(3) 9(3) 2(3)
C(91) 40(3) 33(3) 24(3) 1(2) 3(2) -4(2)
C(92) 52(4) 66(4) 48(3) 7(3) 9(3) 17(3)
C(93) 80(5) 76(5) 70(5) -10(4) 15(4) 34(4)
C(94) 100(6) 62(4) 55(4) 22(3) 31(4) -1(4)
C(95) 82(5) 66(4) 30(3) -13(3) 2(3) -19(4)
C(96) 53(4) 49(3) 38(3) -6(3) 7(3) -3(3)
N(1) 35(2) 53(3) 25(2) 42) -4(2) 7(2)
C(97) 47(4) 66(4) 50(4) 8(3) -16(3) 1(3)
C(98) 75(5) 61(4) 48(4) 20(3) -12(3) 19(3)
C(99) 34(3) 93(5) 29(3) -17(3) -17(2) 15(3)
C(100) 42(4) 72(5) 57(4) -6(3) -14(3) 4(3)
C(101) 45(3) 61(4) 47(3) -1(3) -8(3) 6(3)
N(2) 113(5) 68(4) 43(3) -11(3) 24(3) -21(3)
N(3) 78(4) 50(3) 59(3) -8(3) 5(3) 7(3)
C(102) 71(5) 67(4) 35(3) -16(3) -23(3) 34(4)
C(103) 81(5) 51(4) 74(5) 7(3) -44(4) 7(3)
C(104) 82(5) 39(3) 56(4) 7(3) -35(3) -2(3)
C(105) 53(4) 89(5) 41(3) 14(3) 7(3) 20(3)
C(106) 90(5) 90(5) 30(3) 20(3) 9(3) 42(4)
N(4) 54(3) 36(3) 29(2) -4(2) -14(2) 15(2)
N(5) 31(2) 40(3) 33(2) -14(2) 2(2) -3(2)
C(107) 41(3) 34(3) 42(3) -12(2) 6(2) -11(2)
C(108) 44(3) 45(3) 28(3) -11(2) 3(2) -11(2)
C(109) 37(3) 39(3) 28(3) -16(2) 1(2) -8(2)
C(110) 45(3) 37(3) 33(3) -11(2) 42) -9(2)
c(111) 45(3) 47(3) 31(3) -3(2) -1(2) -4(2)
N(6) 51(3) 39(3) 31(2) -10(2) 1(2) -13(2)
o(17) 48(3) 60(3) 105(3) 0(2) -33(2) -10(2)
C(112) 61(5) 121(7) 165(9) -53(6) -10(5) 9(5)
C(113) 61(6) 152(10) 268(14) -76(10) -31(7) a1(
C(114) 77(6) 132(8) 206(11) -89(8) -54(6) -4(6)
C(115) 74(6) 138(8) 176(9) -109(7) -7(6) -18(5)
0(18) 157(7) 127(6) 148(6) 25(5) 70(5) -24(5)
C(116) 162(12) 123(10) 250(14) 64(9) 88(11) 32(9
c(117) 116(10) 175(13) 325(18) 110(13) 43(11) 9)2(
C(118) 131(11) 197(14) 283(16) 102(12) 79(11) (16}
C(119) 128(10) 173(12) 223(13) 99(10) 31(9) 16(8

6 Daten zur Molekil- und Kristallstruktur von
(Ph2SiO)g[AIO(OH)] 4 * 2 m-(CsHaN)2N, 8

Tabelle 43:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fur {BID)[AIO(OH)]4 * 2 m-(GHJN).N, (sh2866)

Identifikationscode sh2866

Summenformel C140 H148 Al4 N8 022 Si8
Molmasse [g/mol] 2627.30

Messtemperatur [K] 100(2)

Wellenlange [A] 0.71073

Kristallsystem triklin

Raumgruppe P-1
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Anhang

Gitterkonstanten a=15.4342(15) A a= 76.243(5)°
b =18.3260(17) A = 82.781(5)°
€ =25.949(2) A y = 84.762(5)°

Zellvolumen [A3] 7058.2(11)

Anzahl der Formeleinheiten Z 2

Dichte (berechnet) [g/cth 1.236

Absorptionskoeffizient [mﬁil] 0.169

F(000) 2768

Kristallabmessungen [nﬁ”h 0.38 x 0.10 x 0.06

Messbereici [°] 1.15t0 27.23

hkl - Indexbereich -17<=h<=19, -23<=k<=23, -32<=I<=33

Gemessene Reflexe 108335

Symmetrieunabhéngige Reflexe 30249 [R(int) = 0.2091

Vollstandigkeit des Datensatzes (bis 27.23°) 95.8 %

Absorptionskorrektur Multiscan

Max. und Min. Transmission 0.9893 and 0.9379

Strukturverfeinerungsmethode Full-matrix least-sgsan [

Daten / Einschrankungen / Parameter 30249 /04 168

Giite des Fit auf& 1.153

Endglltige R-Werte [I>2sigma(l)] R1 =0.0903, wWRD®4953

R-Werte (alle Daten) R1 =0.2950, wR2 = 0.2447

Restelektronendichte (min./max.) [éﬁ} 1.237 and -0.470

2
Tabelle 44: Atomkoordinaten (x 1%) und aquivalente isotrope Auslenkungsparametex &) fiir sh2866. U(eq) wird berechnet als ein Drittel
der Spur des orthogonalisiertet Tensors.

X y z U(eq)
Al(L) -524(1) 6200(1) 2015(1) 19(1)
Al(2) -437(1) 7842(1) 2275(1) 21(1)
Al(3) 1604(1) 7435(1) 2403(1) 21(1)
Al(4) 1383(1) 5709(1) 2411(1) 20(1)
Si(1) -1582(1) 6997(1) 1027(1) 21(1)
Si(2) -1896(1) 8400(1) 1535(1) 21(1)
Si(3) -518(1) 8855(1) 3106(1) 26(1)
Si(4) 1519(1) 8537(1) 3193(1) 27(1)
Si(5) 3229(1) 7265(1) 1487(1) 22(1)
Si(6) 3435(1) 5694(1) 2162(1) 25(1)
Si(7) 567(1) 4156(1) 3038(1) 22(1)
Si(8) -1291(1) 4615(1) 2727(1) 22(1)
o(1) -672(3) 6884(2) 2405(2) 19(1)
0(2) 700(3) 7884(2) 2065(2) 21(1)
0(3) 1342(3) 6494(2) 2701(2) 20(1)
o(4) 628(3) 5976(2) 1923(2) 20(1)
o(5) -851(3) 6561(2) 1389(2) 20(1)
0(6) -1934(3) 7792(2) 1172(2) 22(1)
o(7) -955(3) 8367(2) 1744(2) 21(1)
o(8) -656(3) 8148(2) 2858(2) 24(1)
0(9) 489(3) 8844(2) 3238(2) 27(1)
0(10) 1685(3) 7820(2) 2930(2) 25(1)
0(11) 2470(3) 7466(2) 1924(2) 24(1)
0(12) 3757(3) 6459(2) 1733(2) 22(1)
0(13) 2433(3) 5567(2) 2113(2) 21(1)
0(14) 992(3) 4959(2) 2889(2) 22(1)
0(15) -503(3) 4223(2) 3090(2) 23(1)
0(16) -1042(3) 5424(2) 2376(2) 25(1)
cQ) -1104(4) 7213(4) 322(2) 17(2)
c@) -1142(5) 6717(4) -6(3) 30(2)
c@3) -775(5) 6864(4) -534(3) 32(2)
C(4) -340(5) 7492(4) -748(3) 33(2)
c(5) -296(5) 8003(4) -433(3) 32(2)
C(6) -674(4) 7861(4) 93(3) 24(2)
c(@7) -2534(4) 6433(4) 1093(2) 18(2)
c(@8) -2422(5) 5650(4) 1188(3) 31(2)
C(9) -3124(6) 5214(4) 1207(3) 42(2)
C(10) -3945(6) 5556(5) 1132(3) 46(2)
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Anhang

c@ai)
c(12)
c@13)
c(14)
C(15)
C(16)
c@7)
c(18)
C(19)
C(20)
c(21)
c(22)
C(23)
C(24)
C(25)
C(26)
c7)
C(28)
C(29)
C(30)
C(31)
C(32)
C(33)
C(34)
C(35)
C(36)
C(37)
C(38)
C(39)
C(40)
C(41)
C(42)
C(43)
C(44)
C(45)
C(46)
C(47)
C(48)
C(49)
C(50)
c(51)
C(52)
C(53)
C(54)
C(55)
C(56)
c(57)
C(58)
C(59)
C(60)
c(61)
C(62)
C(63)
C(64)
C(65)
C(66)
C(67)
C(68)
C(69)
C(70)
c(71)
C(72)
C(73)
C(74)
C(75)
C(76)
c(77)
C(78)
C(79)
C(80)
C(81)
C(82)

-4076(6)
-3377(5)
-2111(5)
-2697(5)
-2880(5)
-2437(5)
-1848(5)
-1684(5)
-2766(4)
-3188(5)
-3847(5)
-4101(5)
-3705(5)
-3040(5)
-1274(5)
-2142(5)
-2753(6)
-2480(7)
-1613(6)
-1019(5)

-728(5)

-1479(5)
-1589(5)

-952(5)
-196(5)

-97(5)
1825(5)
1667(5)
1895(6)
2248(6)
2400(6)
2204(5)
2169(5)
1887(5)
2403(7)
3188(7)
3492(6)
2990(5)
4019(5)
4769(5)
5284(5)
5068(5)
4323(5)
3804(5)
2772(5)
3324(5)
3008(6)
2109(6)
1530(5)
1857(5)
3580(5)
3806(5)
3915(5)
3835(5)
3637(5)
3513(5)
4142(5)
4881(5)
5459(5)
5259(6)
4528(5)
3977(5)

899(5)
1622(5)
1942(5)
1542(5)

822(5)

499(5)

951(5)
1694(5)
1994(5)
1547(6)

6329(5)
6749(4)
9346(4)
9466(4)
10164(4)
10782(4)
10684(4)
9976(4)
8177(4)
7506(4)
7364(4)
7893(5)
8573(5)
8715(4)
8827(4)
8701(4)
8769(4)
8976(4)
9095(4)
9029(4)
9776(4)
10253(4)
10945(4)
11186(4)
10728(4)
10037(4)
8253(4)
8753(5)
8527(6)
7798(6)
7294(5)
7542(4)
9301(4)
10072(4)
10603(5)
10421(5)
9672(5)
9127(4)
8019(4)
8009(4)
8617(4)
9261(4)
9286(4)
8671(4)
7212(4)
7097(4)
7070(4)
7160(4)
7276(4)
7299(4)
5791(4)
6456(4)
6485(5)
5869(5)
5199(5)
5161(4)
4870(4)
4639(4)
4030(5)
3643(5)
3853(4)
4464(4)
3637(4)
3855(4)
3452(4)
2818(4)
2583(4)
2997(4)
3596(4)
3749(4)
3320(4)
2690(4)
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1058(3)
1029(3)
1105(3)

718(3)

399(3)

437(3)

816(3)
1142(3)
2114(3)
2252(3)
2670(3)
2967(3)
2841(3)
2419(3)
3731(3)
3744(3)
4169(3)
4610(3)
4611(3)
4177(3)
2624(3)
2677(3)
2328(3)
1927(3)
1862(3)
2206(3)
3890(3)
4229(3)
4751(3)
4941(3)
4606(3)
4085(3)
2762(3)
2663(3)
2320(3)
2082(3)
2174(3)
2506(3)
1292(3)
1540(3)
1418(3)
1040(3)

796(3)

912(3)

866(3)

426(3)

-45(3)

-83(3)

365(3)

829(3)
2848(3)
2960(3)
3478(3)
3891(3)
3794(3)
3270(3)
2033(3)
2291(3)
2187(4)
1823(4)
1561(4)
1661(3)
3695(3)
3870(3)
4350(3)
4641(3)
4468(3)
4005(3)
2529(3)
2177(3)
1808(3)
1800(3)

50(2)
32(2)
25(2)
27(2)
34(2)
33(2)
36(2)
31(2)
23(2)
28(2)
34(2)
37(2)
37(2)
31(2)
24(2)
36(2)
45(2)
44(2)
41(2)
31(2)
24(2)
36(2)
42(2)
36(2)
33(2)
26(2)
26(2)
49(2)
65(3)
65(3)
52(2)
34(2)
28(2)
35(2)
49(2)
56(3)
48(2)
36(2)
24(2)
37(2)
38(2)
34(2)
36(2)
28(2)
23(2)
35(2)
43(2)
46(2)
39(2)
33(2)
28(2)
31(2)
41(2)
44(2)
44(2)
34(2)
27(2)
37(2)
53(3)
56(3)
49(2)
35(2)
20(2)
29(2)
36(2)
36(2)
34(2)
27(2)
23(2)
32(2)
37(2)
36(2)



Anhang

C(83)
C(84)
C(85)
C(86)
c(87)
C(88)
C(89)
C(90)
C(91)
C(92)
C(93)
C(94)
C(95)
C(96)
N(1)
N(2)
N(3)
N(4)
N(5)
N(6)
N(8)
N(7)
c(97)
C(98)
C(99)
C(100)
C(101)
C(102)
C(103)
C(104)
C(105)
C(106)
C(107)
C(108)
C(109)
C(110)
c(111)
C(112)
C(113)
C(114)
C(115)
C(128)
o(17)
C(116)
c(117)
C(118)
C(119)
0(18)
C(120)
c(121)
c(122)
c(123)
0(19)
C(125)
C(126)
C(124)
cQ27)
0(20)
C(129)
C(130)
C(131)
C(132)
0(21)
C(133)
C(136)
C(135)
C(134)
0(22)
C(137)
C(138)
C(139)
C(140)

801(5)
510(5)

-2290(5)
-3025(5)
-3796(5)
-3865(5)
-3153(6)
-2380(5)
-1512(5)
-2143(5)
-2346(5)
-1916(6)
-1293(6)
-1093(5)

1059(4)
238(4)
908(4)

1436(4)

1122(4)

1412(4)
387(4)

1186(4)
313(5)

46(5)
386(5)

1012(5)

1256(5)

1141(5)

1527(5)

2254(5)

2543(5)

2103(5)

1744(5)

1957(5)

1446(5)
751(5)
563(5)

2042(5)

2403(5)

1842(5)
640(5)
961(5)

4019(4)

4304(7)

5029(8)

5082(7)

4666(6)

3510(5)

3416(6)

4376(6)

4364(7)

2921(6)

4867(4)

3730(7)

3844(7)

4193(6)

4478(10)

3994(6)

4304(8)

3516(8)

2955(8)

3103(8)

5993(8)

5669(10)

6260(9)

5608(11)

5570(20)

6580(7)

6967(13)

6874(11)

6058(12)

6061(11)

2518(4)
2972(4)
4674(4)
5138(4)
5167(4)
4719(4)
4260(5)
4230(4)
4001(4)
3473(4)
3032(4)
3128(4)
3643(5)
4073(4)
9001(3)
10226(3)
6330(3)
5118(3)
5022(3)
3595(3)
5080(3)
5540(3)
6831(4)
6818(4)
6262(4)
5737(4)
5795(4)
4197(4)
4392(4)
3961(4)
3338(4)
3168(4)
9395(4)
10042(4)
10305(4)
9904(4)
9258(4)
5442(4)
5238(4)
5132(4)
5424(4)
5212(4)
3647(3)
3097(7)
2648(7)
2890(6)
3656(5)
1271(3)
2538(5)
2307(6)
1512(6)
1900(5)
9013(4)
9884(6)
9908(6)
9147(6)
9271(8)
1983(4)
2579(8)
2897(7)
2244(6)
1880(7)
694(5)
719(7)
1543(8)
1952(7)
1614(9)
1355(6)
1706(11)
1139(9)
861(9)
818(9)
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2155(3)
2512(3)
3206(3)
3043(3)
3376(3)
3887(3)
4058(3)
3724(3)
2286(3)
2453(3)
2116(3)
1607(3)
1431(3)
1771(3)
1275(2)
37(2)
3707(2)
4970(2)
5448(2)
6656(2)
-110(2)
1042(2)
3858(3)
4391(3)
4784(3)
4628(3)
4085(3)
6300(3)
5787(3)
5619(3)
5991(3)
6500(3)
1298(3)
924(3)
510(3)
477(3)
870(3)
915(3)
440(3)
106(3)
721(3)
241(3)
4873(2)
4590(4)
4819(5)
5321(4)
5209(3)
482(3)
520(5)
387(5)
356(5)
457(5)
3922(3)
3642(4)
4217(4)
3597(4)
4381(5)
3601(3)
3281(5)
2978(5)
3102(5)
3655(5)
1697(5)
2215(6)
1435(6)
1567(5)
2111(8)
3208(4)
3546(6)
4063(6)
4062(6)
3516(7)

33(2)
26(2)
22(2)
36(2)
35(2)
38(2)
44(2)
36(2)
22(2)
32(2)
36(2)
38(2)
39(2)
32(2)
25(1)
32(2)
24(1)
31(2)
27(2)
25(1)
33(2)
26(2)
28(2)
32(2)
31(2)
27(2)
32(2)
23(2)
23(2)
34(2)
42(2)
32(2)
24(2)
30(2)
33(2)
29(2)
25(2)
29(2)
40(2)
31(2)
28(2)
25(2)
64(2)
96(4)
109(4)
81(3)
52(2)
79(2)
81(3)
90(4)
100(4)
82(4)
74(2)
76(3)
82(3)
82(3)
137(6)
99(3)
97(4)
109(4)
101(4)
90(4)
62(4)
33(4)
40(5)
35(4)
146(13)
47(3)
67(6)
49(5)
49(5)
47(5)



Anhang

0(23) 843(9) 10640(7) 4253(5) 137(6)

C(141) 90(7) 10985(5) 3516(4) 66(3)

C(142) -475(9) 11006(7) 3990(6) 105(5)

C(143) 985(7) 11079(7) 3692(5) 104(5)

C(144) 40(17) 10703(10) 4408(8) 169(11)

Tabelle 45:Bindungslangen [A] und Winkel [°] fiir sh2866.

Al(1)-0(16) 1.710(5) C(11)-C(12) 1.37(1)
Al(1)-0(5) 1.721(4) C(13)-C(14) 1.402(9)
Al(1)-0(1) 1.771(4) C(13)-C(18) 1.409(9)
Al(1)-0(4) 1.787(5) C(14)-C(15) 1.374(9)
Al(2)-0(8) 1.721(4) C(15)-C(16) 1.403(9)
Al(2)-0(7) 1.722(4) C(16)-C(17) 1.39(1)
Al(2)-0(1) 1.771(4) C(17)-C(18) 1.390(9)
Al(2)-0(2) 1.774(5) C(19)-C(20) 1.395(9)
Al(3)-0(11) 1.702(5) C(19)-C(24) 1.410(9)
Al(3)-0(10) 1.703(4) C(20)-C(21) 1.383(9)
Al(3)-0(3) 1.774(4) C(21)-C(22) 1.38(1)
Al(3)-0(2) 1.775(4) C(22)-C(23) 1.39(1)
Al(4)-0(14) 1.717(5) C(23)-C(24) 1.395(9)
Al(4)-0(13) 1.731(5) C(25)-C(26) 1.38(1)
Al(4)-0(3) 1.768(4) C(25)-C(30) 1.404(9)
Al(4)-0(4) 1.780(5) C(26)-C(27) 1.38(1)
Si(1)-0(5) 1.594(4) C(27)-C(28) 1.41(1)
Si(1)-0(6) 1.621(4) C(28)-C(29) 1.38(1)
Si(1)-C(7) 1.840(7) C(29)-C(30) 1.38(1)
Si(1)-C(1) 1.848(7) C(31)-C(36) 1.389(9)
Si(2)-0(7) 1.604(5) C(31)-C(32) 1.399(9)
Si(2)-0(6) 1.631(4) C(32)-C(33) 1.381(9)
Si(2)-C(13) 1.852(7) C(33)-C(34) 1.36(1)
Si(2)-C(19) 1.879(7) C(34)-C(35) 1.39(1)
Si(3)-0(8) 1.619(4) C(35)-C(36) 1.372(9)
Si(3)-0(9) 1.630(5) C(37)-C(42) 1.386(9)
Si(3)-C(25) 1.868(7) C(37)-C(38) 1.399(9)
Si(3)-C(31) 1.875(7) C(38)-C(39) 1.40(1)
Si(4)-0(10) 1.606(4) C(39)-C(40) 1.40(1)
Si(4)-0(9) 1.637(5) C(40)-C(41) 1.40(1)
Si(4)-C(43) 1.857(8) C(41)-C(42) 1.38(1)
Si(4)-C(37) 1.868(7) C(43)-C(48) 1.40(1)
Si(5)-0(11) 1.606(5) C(43)-C(44) 1.413(9)
Si(5)-0(12) 1.648(4) C(44)-C(45) 1.39(1)
Si(5)-C(49) 1.863(7) C(45)-C(46) 1.34(1)
Si(5)-C(55) 1.865(7) C(46)-C(47) 1.38(1)
Si(6)-0(13) 1.610(5) C(47)-C(48) 1.38(1)
Si(6)-0(12) 1.642(5) C(49)-C(50) 1.389(9)
Si(6)-C(67) 1.854(7) C(49)-C(54) 1.400(9)
Si(6)-C(61) 1.871(7) C(50)-C(51) 1.379(9)
Si(7)-0(14) 1.608(5) C(51)-C(52) 1.389(9)
Si(7)-O(15) 1.635(5) C(52)-C(53) 1.37(1)
Si(7)-C(73) 1.855(7) C(53)-C(54) 1.395(9)
Si(7)-C(79) 1.865(7) C(55)-C(56) 1.381(9)
Si(8)-O(16) 1.596(5) C(55)-C(60) 1.42(1)
Si(8)-O(15) 1.641(5) C(56)-C(57) 1.39(1)
Si(8)-C(91) 1.863(7) C(57)-C(58) 1.40(1)
Si(8)-C(85) 1.867(7) C(58)-C(59) 1.42(1)
C(1)-C(6) 1.383(9) C(59)-C(60) 1.373(9)
C(1)-C(2) 1.393(8) C(61)-C(66) 1.390(9)
C(2)-C(3) 1.389(9) C(61)-C(62) 1.402(9)
C(3)-C(4) 1.352(9) C(62)-C(63) 1.389(9)
C(4)-C(5) 1.394(9) C(63)-C(64) 1.36(1)
C(5)-C(6) 1.388(9) C(64)-C(65) 1.38(1)
C(7)-C(12) 1.388(9) C(65)-C(66) 1.42(1)
C(7)-C(8) 1.396(8) C(67)-C(68) 1.377(9)
C(8)-C(9) 1.39(1) C(67)-C(72) 1.408(9)
C(9)-C(10) 1.38(1) C(68)-C(69) 1.42(1)
C(10)-C(11) 1.38(1) C(69)-C(70) 1.39(1)

-212 -



Anhang

C(70)-C(71)
C(71)-C(72)
C(73)-C(74)
C(73)-C(78)
C(74)-C(75)
C(75)-C(76)
C(76)-C(77)
C(77)-C(78)
C(79)-C(80)
C(79)-C(84)
C(80)-C(81)
C(81)-C(82)
C(82)-C(83)
C(83)-C(84)
C(85)-C(90)
C(85)-C(86)
C(86)-C(87)
C(87)-C(88)
C(88)-C(89)
C(89)-C(90)
C(91)-C(96)
C(91)-C(92)
C(92)-C(93)
C(93)-C(94)
C(94)-C(95)
C(95)-C(96)
N(1)-C(107)
N(1)-C(111)
N(2)-N(2)#1
N(2)-C(110)
N(3)-C(97)
N(3)-C(101)
N(4)-N(5)
N(4)-C(100)
N(5)-C(103)
N(6)-C(102)
N(6)-C(106)
N(8)-N(8)#2
N(8)-C(128)
N(7)-C(115)
N(7)-C(112)
C(97)-C(98)
C(98)-C(99)
C(99)-C(100)
C(100)-C(101)
C(102)-C(103)
C(103)-C(104)
C(104)-C(105)
C(105)-C(106)
C(107)-C(108)
C(108)-C(109)
C(109)-C(110)
C(110)-C(111)
C(112)-C(113)
C(113)-C(114)
C(114)-C(128)
C(115)-C(128)
O(17)-C(116)
0(17)-C(119)
C(116)-C(117)
C(117)-C(118)
C(118)-C(119)
0(18)-C(123)
0(18)-C(122)
C(120)-C(123)
C(120)-C(121)
C(121)-C(122)
0(19)-C(124)
0(19)-C(127)
C(125)-C(124)
C(125)-C(126)
C(126)-C(127)

1.37(1)
1.40(1)
1.379(9)
1.401(9)
1.412(9)
1.38(1)
1.39(1)
1.386(9)
1.379(9)
1.396(9)
1.391(9)
1.40(1)
1.39(1)
1.395(9)
1.395(9)
1.401(9)
1.386(9)
1.381(9)
1.37(1)
1.39(1)
1.391(9)
1.394(9)
1.401(9)
1.38(1)
1.37(1)
1.39(1)
1.348(8)
1.349(8)
1.22(1)
1.449(9)
1.328(8)
1.338(8)
1.250(7)
1.427(8)
1.422(8)
1.332(8)
1.344(8)
1.29(1)
1.421(8)
1.321(8)
1.327(9)
1.390(9)
1.377(9)
1.394(9)
1.392(9)
1.367(8)
1.396(9)
1.387(9)
1.386(9)
1.377(9)
1.381(9)
1.38(1)
1.392(9)
1.406(9)
1.357(9)
1.364(9)
1.410(9)
1.39(1)
1.411(9)
1.43(1)
1.49(1)
1.47(1)
1.395(9)
1.40(1)
1.50(1)
1.52(1)
1.48(1)
1.39(1)
1.43(1)
1.49(1)
1.54(1)
1.47(1)

- 213 -

0(20)-C(129)
0(20)-C(132)
C(129)-C(130)
C(130)-C(131)
C(131)-C(132)
0(21)-C(133)
0(21)-C(136)
C(133)-C(134)
C(136)-C(135)
C(136)-C(134)
C(135)-C(134)
0(22)-C(140)
0(22)-C(137)
C(137)-C(138)
C(138)-C(139)
C(139)-C(140)
0(23)-C(144)
0(23)-C(143)
C(141)-C(142)
C(141)-C(143)
C(142)-C(144)

0(16)-Al(1)-O(5)
0(16)-Al(1)-O(1)
O(5)-Al(1)-0(1)
O(16)-Al(1)-O(4)
O(5)-Al(1)-0(4)
O(1)-Al(1)-0(4)
0(8)-Al(2)-0(7)
0(8)-Al(2)-0(1)
O(7)-Al(2)-0(1)
0(8)-Al(2)-0(2)
O(7)-Al(2)-0(2)
O(1)-Al(2)-0(2)
0(11)-Al(3)-0(10)
O(11)-Al(3)-0(3)
0(10)-Al(3)-0(3)
0(11)-AI(3)-0(2)
0(10)-AI(3)-0(2)
0(3)-Al(3)-0(2)
O(14)-Al(4)-0(13)
O(14)-Al(4)-O(3)
O(13)-Al(4)-0(3)
O(14)-Al(4)-O(4)
O(13)-Al(4)-O(4)
O(3)-Al(4)-0(4)
0(5)-Si(1)-0(6)
0(5)-Si(1)-C(7)
0(6)-Si(1)-C(7)
0(5)-Si(1)-C(1)
0(6)-Si(1)-C(1)
C(7)-Si(1)-C(1)
0(7)-Si(2)-0(6)
O(7)-Si(2)-C(13)
0(6)-Si(2)-C(13)
O(7)-Si(2)-C(19)
0(6)-Si(2)-C(19)
C(13)-Si(2)-C(19)
0(8)-Si(3)-0(9)
0(8)-Si(3)-C(25)
0(9)-Si(3)-C(25)
0(8)-Si(3)-C(31)
0(9)-Si(3)-C(31)
C(25)-Si(3)-C(31)
0(10)-Si(4)-0(9)
0O(10)-Si(4)-C(43)
0(9)-Si(4)-C(43)
0(10)-Si(4)-C(37)
0(9)-Si(4)-C(37)
C(43)-Si(4)-C(37)
0(11)-Si(5)-0(12)
O(11)-Si(5)-C(49)

1.41(1)
1.42(1)
1.53(1)
1.49(1)
1.47(1)
1.38(2)
1.61(2)
1.59(2)
1.26(2)
1.96(3)
1.40(2)
1.36(2)
1.42(2)
1.49(2)
1.40(2)
1.44(2)
1.26(2)
1.49(2)
1.42(1)
1.55(1)
1.40(2)

114.9(2)
107.4(2)
111.4(2)
109.9(2)
106.7(2)
106.3(2)
115.6(2)
108.9(2)
110.9(2)
108.6(2)
105.7(2)
106.7(2)
118.5(2)
111.4(2)
104.3(2)
105.7(2)
109.5(2)
107.0(2)
115.5(2)
108.6(2)
109.0(2)
108.1(2)
110.8(2)
104.3(2)
112.5(2)
111.7(3)
107.6(3)
108.9(3)
107.0(3)
109.0(3)
112.1(2)
108.6(3)
107.0(3)
110.4(3)
107.1(3)
111.7(3)
111.0(2)
109.9(3)
109.3(3)
111.7(3)
106.0(3)
108.8(3)
112.6(2)
107.7(3)
108.4(3)
108.8(3)
106.3(3)
113.1(3)
110.0(2)
109.9(3)
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0(12)-Si(5)-C(49)
0(11)-Si(5)-C(55)
0(12)-Si(5)-C(55)
C(49)-Si(5)-C(55)
0(13)-Si(6)-0(12)
0(13)-Si(6)-C(67)
0(12)-Si(6)-C(67)
0(13)-Si(6)-C(61)
0(12)-Si(6)-C(61)
C(67)-Si(6)-C(61)
0(14)-Si(7)-0(15)
0(14)-Si(7)-C(73)
0(15)-Si(7)-C(73)
0(14)-Si(7)-C(79)
0(15)-Si(7)-C(79)
C(73)-Si(7)-C(79)
0(16)-Si(8)-0O(15)
0(16)-Si(8)-C(91)
0(15)-Si(8)-C(91)
0(16)-Si(8)-C(85)
0(15)-Si(8)-C(85)
C(91)-Si(8)-C(85)
Al(2)-O(1)-Al(1)
Al(2)-0(2)-Al(3)
Al(4)-O(3)-Al(3)
Al(4)-O(4)-Al(1)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(1)-0(6)-Si(2)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(3)-0(9)-Si(4)
Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(6)-0(12)-Si(5)
Si(6)-0(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(7)-0(15)-Si(8)
Si(8)-0(16)-Al(1)
C(6)-C(1)-C(2)
C(6)-C(1)-Si(1)
C(2)-C(1)-Si(1)
C(3)-C(2)-C(1)
C(4)-C(3)-C(2)
C(3)-C(4)-C(5)
C(6)-C(5)-C(4)
C(1)-C(6)-C(5)
C(12)-C(7)-C(8)
C(12)-C(7)-Si(1)
C(8)-C(7)-Si(1)
C(9)-C(8)-C(7)
C(10)-C(9)-C(8)
C(9)-C(10)-C(11)
C(12)-C(11)-C(10)
C(11)-C(12)-C(7)
C(14)-C(13)-C(18)
C(14)-C(13)-Si(2)
C(18)-C(13)-Si(2)
C(15)-C(14)-C(13)
C(14)-C(15)-C(16)
C(17)-C(16)-C(15)
C(18)-C(17)-C(16)
C(17)-C(18)-C(13)
C(20)-C(19)-C(24)
C(20)-C(19)-Si(2)
C(24)-C(19)-Si(2)
C(21)-C(20)-C(19)
C(22)-C(21)-C(20)
C(21)-C(22)-C(23)
C(22)-C(23)-C(24)
C(23)-C(24)-C(19)
C(26)-C(25)-C(30)
C(26)-C(25)-Si(3)

109.0(3)
111.2(3)
109.8(3)
106.8(3)
110.7(2)
109.4(3)
109.5(3)
111.4(3)
108.2(3)
107.6(3)
113.42)
107.7(3)
107.4(3)
111.5(3)
107.4(3)
109.4(3)
110.6(2)
110.0(3)
110.2(3)
112.0(3)
106.1(3)
107.7(3)
133.5(3)
129.6(3)
129.7(2)
128.9(2)
149.1(3)
149.0(3)
136.2(3)
141.0(3)
152.1(3)
148.7(3)
164.6(3)
132.0(3)
141.2(3)
149.1(3)
138.8(3)
166.2(3)
116.2(6)
122.4(5)
121.3(5)
122.2(7)
120.8(7)
118.5(7)
120.6(7)
121.7(6)
116.7(6)
123.1(5)
120.1(5)
121.1(7)
120.0(7)
119.8(8)
119.4(8)
122.9(7)
116.7(6)
121.3(5)
122.0(5)
122.5(7)
119.9(7)
119.1(7)
120.2(7)
121.5(7)
117.1(7)
123.1(5)
119.7(6)
122.2(7)
119.9(7)
119.9(7)
120.1(7)
120.8(7)
117.1(7)
120.2(5)
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C(30)-C(25)-Si(3)

C(25)-C(26)-C(27)
C(26)-C(27)-C(28)
C(29)-C(28)-C(27)
C(28)-C(29)-C(30)
C(29)-C(30)-C(25)
C(36)-C(31)-C(32)
C(36)-C(31)-Si(3)

C(32)-C(31)-Si(3)

C(33)-C(32)-C(31)
C(34)-C(33)-C(32)
C(33)-C(34)-C(35)
C(36)-C(35)-C(34)
C(35)-C(36)-C(31)
C(42)-C(37)-C(38)
C(42)-C(37)-Si(4)

C(38)-C(37)-Si(4)

C(39)-C(38)-C(37)
C(40)-C(39)-C(38)
C(39)-C(40)-C(41)
C(42)-C(41)-C(40)
C(41)-C(42)-C(37)
C(48)-C(43)-C(44)
C(48)-C(43)-Si(4)

C(44)-C(43)-Si(4)

C(45)-C(44)-C(43)
C(46)-C(45)-C(44)
C(45)-C(46)-C(47)
C(48)-C(47)-C(46)
C(47)-C(48)-C(43)
C(50)-C(49)-C(54)
C(50)-C(49)-Si(5)

C(54)-C(49)-Si(5)

C(51)-C(50)-C(49)
C(50)-C(51)-C(52)
C(53)-C(52)-C(51)
C(52)-C(53)-C(54)
C(53)-C(54)-C(49)
C(56)-C(55)-C(60)
C(56)-C(55)-Si(5)

C(60)-C(55)-Si(5)

C(55)-C(56)-C(57)
C(56)-C(57)-C(58)
C(57)-C(58)-C(59)
C(60)-C(59)-C(58)
C(59)-C(60)-C(55)
C(66)-C(61)-C(62)
C(66)-C(61)-Si(6)

C(62)-C(61)-Si(6)

C(63)-C(62)-C(61)
C(64)-C(63)-C(62)
C(63)-C(64)-C(65)
C(64)-C(65)-C(66)
C(61)-C(66)-C(65)
C(68)-C(67)-C(72)
C(68)-C(67)-Si(6)

C(72)-C(67)-Si(6)

C(67)-C(68)-C(69)
C(70)-C(69)-C(68)
C(71)-C(70)-C(69)
C(70)-C(71)-C(72)
C(71)-C(72)-C(67)
C(74)-C(73)-C(78)
C(74)-C(73)-Si(7)

C(78)-C(73)-Si(7)

C(73)-C(74)-C(75)
C(76)-C(75)-C(74)
C(75)-C(76)-C(77)
C(78)-C(77)-C(76)
C(77)-C(78)-C(73)
C(80)-C(79)-C(84)
C(80)-C(79)-Si(7)

122.2(6)
122.8(7)
118.8(8)
119.6(8)
120.1(8)
121.6(8)
116.4(7)
119.9(5)
123.5(6)
121.7(7)
120.1(7)
119.8(7)
119.7(7)
122.1(7)
118.6(7)
120.8(5)
120.6(6)
119.7(8)
120.3(8)
120.2(8)
118.3(8)
122.8(7)
115.9(7)
120.0(6)
124.2(6)
120.1(7)
122.8(8)
118.8(9)
120.1(8)
122.3(8)
117.5(6)
123.9(5)
118.3(5)
121.6(7)
120.6(7)
118.7(7)
121.1(7)
120.5(7)
118.5(7)
120.3(6)
121.2(5)
121.8(8)
119.8(8)
119.2(8)
120.0(8)
120.6(7)
117.1(7)
119.0(5)
123.7(6)
120.8(7)
121.7(7)
119.2(7)
119.8(8)
121.3(7)
116.7(7)
120.5(6)
122.8(6)
122.3(7)
118.7(8)
120.7(8)
119.6(8)
122.0(7)
118.1(6)
118.3(5)
123.4(5)
121.1(7)
119.4(7)
120.4(7)
119.6(7)
121.5(7)
117.1(6)
122.5(5)
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C(84)-C(79)-Si(7) 120.3(6) C(111)-C(110)-N(2) 125.0(7)
C(79)-C(80)-C(81) 122.6(7) N(1)-C(111)-C(110) 121.7(7)
C(80)-C(81)-C(82) 119.3(7) N(7)-C(112)-C(113) 122.8(7)
C(83)-C(82)-C(81) 119.3(7) C(114)-C(113)-C(112) 117.7(8)
C(82)-C(83)-C(84) 119.6(7) C(113)-C(114)-C(128) 119.8(7)
C(83)-C(84)-C(79) 122.0(7) N(7)-C(115)-C(128) 120.4(7)
C(90)-C(85)-C(86) 116.1(7) C(114)-C(128)-C(115) 119.8(7)
C(90)-C(85)-Si(8) 123.2(6) C(114)-C(128)-N(8) 118.7(6)
C(86)-C(85)-Si(8) 120.5(5) C(115)-C(128)-N(8) 121.5(7)
C(87)-C(86)-C(85) 122.4(7) C(116)-0(17)-C(119) 106.7(7)
C(88)-C(87)-C(86) 120.0(7) O(17)-C(116)-C(117) 109.9(8)
C(89)-C(88)-C(87) 118.8(7) C(116)-C(117)-C(118) 104.7(8)
C(88)-C(89)-C(90) 121.3(7) C(119)-C(118)-C(117) 102.5(8)
C(89)-C(90)-C(85) 121.4(7) O(17)-C(119)-C(118) 105.7(7)
C(96)-C(91)-C(92) 117.2(7) C(123)-0(18)-C(122) 108.9(7)
C(96)-C(91)-Si(8) 122.1(6) C(123)-C(120)-C(121) 105.0(8)
C(92)-C(91)-Si(8) 120.7(5) C(122)-C(121)-C(120) 103.7(8)
C(91)-C(92)-C(93) 121.3(7) 0(18)-C(122)-C(121) 110.5(8)
C(94)-C(93)-C(92) 119.3(7) 0(18)-C(123)-C(120) 107.5(8)
C(95)-C(94)-C(93) 120.7(7) C(124)-0(19)-C(127) 102.9(8)
C(94)-C(95)-C(96) 119.4(7) C(124)-C(125)-C(126) 101.9(8)
C(91)-C(96)-C(95) 122.1(7) C(127)-C(126)-C(125) 103.5(8)
C(107)-N(1)-C(111) 118.0(6) 0(19)-C(124)-C(125) 107.7(8)
N(2)#1-N(2)-C(110) 111.8(8) 0(19)-C(127)-C(126) 109.3(8)
C(97)-N(3)-C(101) 118.5(6) C(129)-0(20)-C(132) 110.8(9)
N(5)-N(4)-C(100) 113.1(6) 0(20)-C(129)-C(130) 105.0(9)
N(4)-N(5)-C(103) 113.1(6) C(131)-C(130)-C(129) 102(1)
C(102)-N(6)-C(106) 117.8(6) C(132)-C(131)-C(130) 103(1)
N(8)#2-N(8)-C(128) 114.7(7) 0(20)-C(132)-C(131) 105(1)
C(115)-N(7)-C(112) 119.5(6) C(133)-0(21)-C(136) 103(1)
N(3)-C(97)-C(98) 122.3(7) 0(21)-C(133)-C(134) 96(1)
C(99)-C(98)-C(97) 119.9(7) C(135)-C(136)-0(21) 105(1)
C(98)-C(99)-C(100) 118.0(7) C(135)-C(136)-C(134) 45.1(9)
C(101)-C(100)-C(99) 118.7(7) 0(21)-C(136)-C(134) 75.9(9)
C(101)-C(100)-N(4) 114.7(6) C(136)-C(135)-C(134) 95(1)
C(99)-C(100)-N(4) 126.6(6) C(135)-C(134)-C(133) 112(1)
N(3)-C(101)-C(100) 122.7(7) C(135)-C(134)-C(136) 39.8(9)
N(6)-C(102)-C(103) 123.1(6) C(133)-C(134)-C(136) 82.2(9)
C(102)-C(103)-C(104) 119.9(6) C(140)-0(22)-C(137) 109(1)
C(102)-C(103)-N(5) 116.0(6) 0(22)-C(137)-C(138) 102(1)
C(104)-C(103)-N(5) 124.0(6) C(139)-C(138)-C(137) 103(1)
C(105)-C(104)-C(103) 117.1(7) C(138)-C(139)-C(140) 103(2)
C(106)-C(105)-C(104) 119.5(7) 0(22)-C(140)-C(139) 108(1)
N(6)-C(106)-C(105) 122.6(7) C(144)-0(23)-C(143) 108(2)
N(1)-C(107)-C(108) 122.9(7) C(142)-C(141)-C(143) 101.2(9)
C(107)-C(108)-C(109) 119.0(7) C(144)-C(142)-C(141) 105(1)
C(110)-C(109)-C(108) 118.9(7) 0(23)-C(143)-C(141) 98.3(9)
C(109)-C(110)-C(111) 119.5(7) 0(23)-C(144)-C(142) 113(2)
C(109)-C(110)-N(2) 115.4(7)

Symmetry transformations used to generate equitatems:
#1 -X,-y+2,-z  #2 -X,-y+1,-z

2
Tabelle 46: Anisotropische AuslenkungsaparameterXA () fiir sh2866. Der anisotropische ExponentfaktorAlesienkungsparameter lautet:
2 h2a2ulls . +2hka*br32]

ull 22 U33 U23 ul3 ul2

Al(L) 22(1) 20(1) 18(1) 7(1) -5(1) -1(1)
Al(2) 25(1) 19(1) 20(1) -6(1) -7(1) 2(1)
Al(3) 26(1) 18(1) 22(1) -8(1) 7(1) 1(1)
Al(4) 24(1) 18(1) 21(1) -8(1) -9(1) 2(1)
Si(1) 26(1) 19(1) 18(1) -5(1) -6(1) 1(1)
Si(2) 25(1) 19(1) 20(1) -4(1) -6(1) 1(1)
Si(3) 32(1) 23(1) 28(1) -13(1) -8(1) 2(1)
Si(4) 30(1) 26(1) 29(1) -13(1) -11(1) 1(1)
Si(s) 19(1) 24(1) 25(1) -6(1) -5(1) -1(1)
Si(6) 24(1) 23(1) 29(1) -6(1) -8(1) 3(1)
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Si(7)

Si(8)

o(1)

0(2)

0o(3)

0(4)

o(5)

0(6)

o(7)

o(8)

0(9)

0(10)
o(11)
0(12)
0(13)
o(14)
0(15)
0(16)
c@)

c@)

c@3)

C(4)

C(5)

c(6)

c(7)

C(8)

c(9)

C(10)
c@1)
c@12)
C(13)
c(14)
C(15)
C(16)
c@7)
c(18)
C(19)
C(20)
c(21)
C(22)
C(23)
C(24)
C(25)
C(26)
c(@7)
C(28)
C(29)
C(30)
C(31)
C(32)
C(33)
C(34)
C(35)
C(36)
C(37)
C(38)
C(39)
C(40)
C(41)
C(42)
C(43)
C(44)
C(45)
C(46)
C(47)
C(48)
C(49)
C(50)
C(51)
C(52)
C(53)
C(54)

30(1)
23(1)
27(3)
26(3)
29(3)
20(3)
22(3)
27(3)
21(3)
29(3)
27(3)
31(3)
22(3)
20(3)
23(3)
25(3)
25(3)
25(3)
16(4)
48(6)
56(6)
39(5)
34(5)
23(5)
23(5)
28(5)
40(6)
39(6)
36(6)
34(5)
22(5)
28(5)
35(5)
43(6)
40(5)
27(5)
21(4)
29(5)
35(5)
25(5)
36(5)
30(5)
32(5)
44(6)
42(6)
75(8)
57(7)
41(5)
23(5)
28(5)
37(6)
39(6)
46(6)
36(5)
27(5)
53(6)
57(7)
75(8)
64(7)
40(5)
34(5)
36(5)
69(7)
68(8)
51(6)
37(6)
17(4)
36(5)
21(5)
32(5)
41(6)
23(5)

17(1)
22(1)
17(2)
20(3)
18(3)
25(3)
20(3)
19(3)
19(3)
20(3)
25(3)
24(3)
24(3)
18(3)
20(3)
21(3)
19(3)
23(3)
15(4)
12(4)
19(4)
32(5)
24(4)
31(5)
18(4)
26(5)
33(5)
47(6)
39(6)
25(4)
25(4)
22(4)
37(5)
22(4)
19(4)
33(5)
30(4)
28(5)
23(4)
53(6)
52(6)
36(5)
23(4)
41(5)
44(5)
27(5)
32(5)
25(4)
25(4)
37(5)
24(5)
21(4)
35(5)
23(4)
34(5)
62(6)
111(9)
94(8)
56(6)
33(5)
27(4)
31(5)
26(5)
47(6)
56(6)
35(5)
24(4)
22(4)
31(5)
19(4)
24(5)
34(5)

21(1)
22(1)
15(2)
17(2)
14(2)
14(2)
16(2)
22(3)
21(3)
29(3)
34(3)
25(3)
26(3)
27(3)
24(3)
23(3)
26(3)
25(3)
19(4)
30(4)
17(4)
23(4)
32(5)
22(4)
12(4)
39(5)
46(5)
55(6)
76(7)
39(5)
26(4)
33(4)
28(4)
30(5)
49(5)
32(5)
18(4)
23(4)
42(5)
28(5)
29(5)
29(4)
22(4)
25(4)
46(6)
29(5)
38(5)
28(4)
29(4)
42(5)
61(6)
47(5)
24(4)
26(4)
22(4)
40(5)
47(6)
28(5)
37(5)
30(5)
30(4)
40(5)
50(6)
48(6)
41(5)
41(5)
32(4)
54(5)
65(6)
49(5)
42(5)
31(4)

-5(1)
-4(1)
-6(2)
-1(2)
-7(2)
-6(2)
-4(2)
-10(2)
-129)
-14(2)
-15(2)
-13(2)
-5(2)
-1(2)
-9(2)
-4(2)
5(2)
-4(2)
-3(3)
-3(3)
-3(3)
-5(4)
7(4)
-10(4)
-4(3)
-9(4)
-3(4)
-14(5)
-19(5)
-3(4)
7(3)
-6(4)
-1(4)
8(4)
-5(4)
-3(4)
-3(3)
-2(4)
-1(4)
1(4)
-23(4)
-10(4)
-11(3)
-20(4)
-7(5)
-11(4)
-12(4)
-8(4)
-17(4)
-6(4)
-5(4)
-3(4)
-10(4)
-14(4)
-13(4)
-25(5)
-53(6)
-8(6)
-4(5)
-8(4)
-14(4)
-12(4)
-1(5)
-2(5)
-15(5)
-19(4)
-6(4)
0(4)
-8(4)
1(4)
0(4)
-6(4)
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-7(1)
-3(1)
-6(2)
-7(2)
-2(2)

0(2)

-9(2)
-3(2)
-8(2)
-11(2)
-10(2)
-10(2)
5(2)
-4(2)
7(2)
-8(2)
-12(2)
-4(2)
-6(3)
-8(4)

5(4)
3(4)

-6(4)
-4(4)
2(3)
-5(4)

8(5)
-2(5)
-6(5)

-12(4)
-3(4)
-7(4)
-13(4)
-10(4)
-12(5)
-6(4)
-5(4)
-7(4)
-7(5)
-3(4)

-3(4)
-5(4)

-10(4)

-1(4)

-2(5)

-3(5)

-15(5)
-7(4)

-2(4)
34)

-6(5)
-10(5)

-8(4)

-16(4)

-9(4)

-16(5)
-22(5)
-28(5)
-22(5)
-10(4)
-14(4)
-10(4)
-18(6)
-4(6)

-1(5)

-7(5)

-8(4)

21(5)
-20(4)
-6(5)

-11(5)
-14(4)

-1(1)
-2(1)
-1(2)
12)
-2(2)
-1(2)
6(2)
-1(2)
3(2)
7(2)
1(2)
2(2)
0(2)
0(2)
3(2)
5(2)
1(2)
-3(2)
0(3)
-2(4)
-2(4)
34)
-9(4)
-3(4)
2(3)
-1(4)
-5(5)

-19(5)

1(5)
-8(4)
0(4)
-4(4)
2(4)
-2(4)
2(4)
-3(4)
6(4)
4(4)
-7(4)
-4(4)
6(5)
-5(4)
7(4)
3(4)
6(4)
14(5)
8(5)
6(4)
-3(4)
-7(4)
6(4)
-1(4)

-11(4)

7(4)
1(4)
16(5)
10(6)
2(6)
-2(5)
-4(4)
-1(4)
6(4)
1(5)

-13(6)
-15(5)

-2(4)
-1(3)
0(4)
0(4)
-9(4)
0(4)
-6(4)



Anhang

C(55)
C(56)
C(57)
C(58)
C(59)
C(60)
c(61)
C(62)
C(63)
C(64)
C(65)
C(66)
c(67)
C(68)
C(69)
C(70)
c(71)
c(72)
C(73)
C(74)
C(75)
C(76)
c(77)
C(78)
C(79)
C(80)
c(81)
C(82)
C(83)
C(84)
C(85)
C(86)
C(87)
C(88)
C(89)
C(90)
C(91)
C(92)
C(93)
C(94)
C(95)
C(96)
N(L)
N(2)
N(3)
N(4)
N(5)
N(6)
N(8)
N(7)
C(97)
C(98)
C(99)
C(100)
C(101)
C(102)
C(103)
C(104)
C(105)
C(106)
C(107)
C(108)
C(109)
C(110)
c(11)
C(112)
C(113)
C(114)
C(115)
C(128)
o(17)
C(116)

33(5)
40(5)
63(7)
71(7)
34(5)
46(6)
28(5)
32(5)
44(6)
36(6)
36(6)
28(5)
18(5)
31(5)
33(6)
45(7)
33(6)
26(5)
26(5)
27(5)
29(5)
49(6)
52(6)
47(5)
31(5)
42(5)
48(6)
53(6)
45(6)
34(5)
24(5)
32(5)
27(5)
28(5)
42(6)
40(6)
23(5)
29(5)
28(5)
51(6)
52(6)
34(5)
23(4)
31(5)
32(4)
43(4)
41(4)
30(4)
33(4)
26(4)
36(5)
38(5)
38(5)
39(5)
38(5)
25(5)
29(5)
36(5)
43(6)
38(5)
22(5)
25(5)
35(5)
29(5)
23(5)
37(6)
40(6)
34(6)
24(5)
33(5)
62(5)
90(9)

17(4)
34(5)
33(5)
25(5)
27(5)
28(5)
28(5)
31(5)
41(5)
67(7)
59(6)
33(5)
24(4)
29(5)
44(6)
36(6)
45(6)
25(5)
14(4)
32(5)
54(6)
33(5)
25(4)
17(4)
18(4)
22(4)
29(5)
29(5)
25(4)
24(4)
18(4)
41(5)
39(5)
59(6)
58(6)
37(5)
18(4)
29(5)
28(5)
27(5)
43(5)
21(4)
26(4)
37(5)
24(3)
30(4)
24(4)
22(3)
36(4)
27(4)
23(4)
33(5)
31(5)
25(4)
28(4)
21(4)
24(4)
44(5)
50(5)
31(5)
34(5)
36(5)
37(5)
36(5)
25(4)
26(4)
40(5)
28(5)
31(5)
23(4)
84(5)
123(10)

18(4)
33(5)
33(5)
45(6)
55(6)
32(5)
33(4)
33(5)
43(5)
37(5)
30(5)
41(5)
37(5)
53(5)
75(7)
91(8)
79(7)
56(5)
22(4)
25(4)
31(5)
21(4)
28(4)
19(4)
20(4)
34(5)
35(5)
32(5)
33(5)
20(4)
25(4)
31(5)
38(5)
28(5)
25(5)
32(5)
23(4)
39(5)
55(6)
43(6)
20(4)
42(5)
24(3)
34(4)
16(3)
16(3)
18(3)
26(3)
37(4)
25(3)
24(4)
26(4)
25(4)
18(4)
30(5)
25(4)
16(4)
16(4)
22(4)
29(5)
16(4)
25(4)
24(4)
19(4)
33(5)
28(5)
49(5)
34(5)
30(4)
23(4)
54(4)
99(9)

0(3)
-7(4)
-11(4)
-5(4)
-3(4)
-10(4)
-14(4)
-12(4)
-19(5)
-25(5)
4(4)
-8(4)
-2(4)
-11(4)
-4(5)
-20(5)
-36(5)
-10(4)
-9(3)
-1(4)
-19(4)
-1(4)
-3(4)
-5(3)
-2(3)
-12(4)
-9(4)
-17(4)
-7(4)
-6(3)
5(3)
-4(4)
-9(4)
-16(4)
0(4)
-8(4)
5(3)
-10(4)
-13(4)
-18(4)
-8(4)
-5(4)
-3(3)
-19(3)
-33)
1(3)
-7(3)
93)
-18(3)
6(3)
-3(3)
-10(4)
-8(4)
-6(3)
-11(4)
-12(3)
-5(3)
1(4)
2(4)
-4(4)
-8(4)
-4(4)
-6(4)
-8(4)
-20(4)
-8(4)
-23(4)
-14(4)
-5(4)
-13(3)
-38(4)
-65(8)
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5(4)
-4(4)
1(5)

-26(6)
-17(5)
-14(4)

-7(4)
-4(4)
-5(5)

-13(5)

-4(4)

-10(4)

-5(4)

-12(5)
-15(5)
-17(6)

-1(5)
-9(4)
-1(4)
-4(4)

-11(4)

-5(4)

-12(4)

-9(4)
-5(4)
14
7(4)
-8(5)

-18(5)

-3(4)
-9(4)
0(4)
-6(4)
8(4)
3(5)
-7(5)
-5(4)

-11(4)
-13(5)
-26(5)
-1(4)
-12(4)
-6(3)
-5(3)
-4(3)
-6(3)
-4(3)
-6(3)
-8(4)
-8(3)
-3(4)

1(4)

-5(4)

-6(4)
-3(4)
-4(4)
-4(4)
2(4)
4(4)
-9(4)
-2(4)
1(4)
2(4)
-3(4)
1(4)

-12(4)
-10(5)

2(4)
-8(4)
3(4)

-20(4)
-47(8)

-10(3)

-9(4)
-9(5)
-6(5)
-1(4)
-6(4)
0(4)
-4(4)
-7(4)
15
-9(5)
2(4)
-5(3)
0(4)
13(5)
13(5)
-5(5)
-3(4)
-1(3)
3(4)
-1(4)
16(4)
-9(4)
-1(4)
-3(4)
-5(4)

-10(4)

2(4)
-7(4)
-2(4)
-4(3)
-2(4)
4(4)
-8(5)
0(5)
1(4)
3(3)
3(4)
2(4)
14(4)
17(5)
2(4)
0(3)
5(3)
0(3)
4(3)

-3(3)

0(3)
-3(4)
1(3)
0(4)
-2(4)
-1(4)
1(4)
0(4)
-2(3)
-3(4)
14
17(4)
-5(4)
7(4)
-5(4)
2(4)
10(4)
-5(4)
-1(4)
-5(4)

-10(4)

0(4)

-10(4)

29(4)
33(8)



Anhang

C(117) 105(11) 97(9) 141(12) -65(9) -40(9) 49(8)
C(118) 76(8) 90(9) 83(8) -31(7) -35(7) 20(7)
C(119) 55(7) 58(6) 45(6) -11(5) -8(5) -6(5)
0(18) 64(5) 51(4) 122(6) -23(4) -4(5) 2(4)
C(120) 53(8) 58(7) 132(10) -29(7) 2(7) -8(6)
C(121) 56(8) 61(8) 145(11) 2(7) -13(8) -21(6)
C(122) 54(8) 97(10) 170(13) -7709) -2(8) -A(7)
C(123) 54(7) 42(6) 150(11) -19(7) -26(7) 12(6)
0(19) 61(5) 90(5) 77(5) -31(4) -21(4) 11(4)
C(125) 67(8) 92(8) 82(8) -47(7) -26(6) 16(6)
C(126) 96(9) 79(8) 79(8) -37(7) -10(7) 8(7)
C(124) 50(7) 108(9) 106(9) -52(8) -37(7) 16(6)
C(127) 190(16) 148(13) 75(9) -36(9) -68(10) a1
0(20) 112(8) 100(6) 81(6) -3(5) -19(6) -25(6)
C(129) 89(10) 142(12) 71(8) -46(9) 10(8) -39(10)
C(130) 86(10) 84(9) 133(12) 3(8) 18(10) 2(8)
C(131) 83(9) 81(9) 126(12) 18(8) -27(9) -32(7)
C(132) 72(10) 94(9) 95(10) -12(8) 13(8) -6(8)
0(21) 91(10) 22(6) 64(8) -6(6) 18(8) 4(6)
C(133) 37(10) 24(8) 40(10) -26(8) 25(8) 0(7)
C(136) 19(9) 29(9) 44(10) 22(8) 27(8) 14(7)
C(135) 85(13) -1(7) 24(8) -19(6) -8(9) 24(8)
C(134) 340(40) 26(11) 86(16) -70(12) -70(20) g
0(22) 32(7) 70(8) 35(7) 1(6) 0(6) -17(6)
C(137) 76(15) 96(16) 24(10) 18(10) -11(11) -1
C(138) 50(13) 57(12) 40(10) 15(9) -37(10) -3)(10
C(139) 67(14) 34(10) 34(11) 3(8) 3(10) 16(10)
C(140) 30(11) 31(10) 70(14) -4(9) 9(10) 2(8)
0(23) 190(12) 152(10) 84(9) -67(8) -66(9) 80(10)
C(141) 75(8) 59(7) 61(7) -3(5) 1(7) -24(6)
C(142) 104(11) 77(9) 146(13) -73(10) 67(11) &H5(
C(143) 84(9) 126(11) 139(12) -120(10) 57(9) &5(
C(144) 330(40) 94(15) 103(15) -31(11) -40(20) 0(2D)
Tabelle 47:Koordinaten des Wasserstoffs ( ¥)1Ond isotrope Auslenkungsparametelzfxﬁloz) flr sh2866.

X y z U(eq)
H(1) -931 6696 2758 23
H(2) 846 8192 1720 26
H(3) 1150 6398 3072 23
H(4) 871 6003 1565 23
H(2) -1428 6264 137 36
H(3) -830 6518 =747 38
H(4) -69 7582 -1105 39
H(5) -6 8454 -579 38
H(6) -63 8217 301 29
H(8) -1857 5410 1241 37
H(9) -3036 4682 1272 50
H(10) -4420 5261 1132 55
H(11) -4647 6566 1027 60
H(12) -3471 7282 962 38
H(14) -2980 9049 674 32
H(15) -3304 10228 155 41
H(16) -2539 11262 206 40
H(17) -1558 11101 852 43
H(18) -1275 9917 1396 37
H(20) -3018 7134 2053 33
H(21) -4123 6902 2752 40
H(22) -4547 7794 3258 44
H(23) -3887 8941 3042 45
H(24) -2770 9180 2337 37
H(26) -2329 8561 3448 43
H(27) -3348 8677 4165 54
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Anhang

H(28)
H(29)
H(30)
H(32)
H(33)
H(34)
H(35)
H(36)
H(38)
H(39)
H(40)
H(41)
H(42)
H(44)
H(45)
H(46)
H(47)
H(48)
H(50)
H(51)
H(52)
H(53)
H(54)
H(56)
H(57)
H(58)
H(59)
H(60)
H(62)
H(63)
H(64)
H(65)
H(66)
H(68)
H(69)
H(70)
H(71)
H(72)
H(74)
H(75)
H(76)
H(77)
H(78)
H(80)
H(81)
H(82)
H(83)
H(84)
H(86)
H(87)
H(88)
H(89)
H(90)
H(92)
H(93)
H(94)
H(95)
H(96)
H(97)
H(98)
H(99)
H(101)
H(102)
H(104)
H(105)
H(106)
H(107)
H(108)
H(109)
H(111)
H(112)
H(113)

-2891
-1422
-425
-1925
-2111
-1024
250
420
1407
1809
2386
2631
2335
1342
2192
3530
4047
3209
4931
5791
5428
4158
3300
3937
3402
1886
917
1467
3885
4049
3915
3583
3381
5008
5973
5633
4395
3476
1908
2430
1760
553
-6
2014
2497
1751
491
-3
-2993
-4278
-4394
-3191
-1903
-2443
-2774
-2054
-1000
-657

-371

200
1686

656
2537
3039
2298
2094
2448
1572

2427
3018

9033
9224
9121
10097
11253
11665
10893
9727
9244
8872
7643
6794
7210
10228
11116
10800
9533
8616
7573
8595
9676
9729
8694
7034
6990
7143
7339
7374
6892
6947
5901
4765
4697
4897
3890
3228
3584
4611
4283
3617
2540
2141
2843
4163
3452
2385
2094
2852
5445
5495
4728
3958
3900
3410
2670
2833
3707
4426
7211
7192
6237
5439
4505
4089
3031
2732
9220
10302
10756
8991
5514
5178
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4904
4910
4180
2959
2368
1691
1582
2155
4105
4977
5299
4733
3851
2831
2251
1854
2008
2564
1798
1596
951
545
731
447
-342
-405
344
1128
2679
3546
4242
4078
3205
2547
2364
1754
1312
1473
3663
4472
4962
4667
3894
2188
1562
1556
2154
2750
2691
3253
4116
4412
3852
2802
2237
1376
1080
1647
3591
4485
5151
3979
6408
5266
5897
6748
1584
951
252
851
1154
356



Anhang

H(114) 2061 5001 221 37
H(115) 26 5485 814 34
H(11A) 4484 3339 4212 116
H(11B) 3821 2772 4599 116
H(11C) 5576 2741 4576 130
H(11D) 4926 2106 4895 130
H(L1E) 4760 2560 5630 97
H(11F) 5698 2892 5392 97
H(11G) 4399 3792 5544 63
H(11H) 5101 4026 5030 63
H(12A) 3306 2608 890 97
H(12B) 3241 3014 272 97
H(12C) 4617 2621 42 108
H(12D) 4729 2353 670 108
H(12E) 4590 1460 -8 120
H(12F) 4750 1192 609 120
H(12G) 2434 1795 746 99
H(12H) 2675 2032 110 99
H(121) 3104 9896 3590 91
H(12J) 4005 10308 3381 91
H(12K) 4075 10390 4229 99
H(12L) 3283 9843 4448 99
H(121) 3783 8740 3712 99
H(12J) 4433 9165 3222 99
H(12K) 4937 9432 4557 164
H(12L) 4179 8858 4639 164
H(12M) 4784 2396 3043 116
H(12N) 4524 2968 3430 116
H(13A) 3211 3329 3108 130
H(13B) 3691 3058 2590 130
H(13C) 2332 2413 3073 121
H(13D) 3141 1900 2861 121
H(13A) 2710 2120 3909 109
H(13B) 2997 1338 3735 109
H(L3E) 6649 2191 3575 80
H(13F) 7589 1792 3419 80
H(13G) 7347 734 4077 58
H(13H) 6878 1375 4368 58
H(131) 5574 1208 4165 58
H(13J) 6005 358 4307 58
H(14A) 6293 313 3471 56
H(14B) 5459 907 3411 56
H(14A) -66 11402 3216 79
H(14B) 81 10499 3413 79
H(14C) -691 11530 3997 126
H(14D) -984 10702 4017 126
H(14E) 1477 10855 3485 125
H(14F) 1082 11612 3671 125
H(14G) -50 11028 4667 202
H(14H) -158 10200 4595 202

7 Daten zur Molekil- und Kristallstruktur von
(Ph,SiO)g[AIO(OH)] 4 ¢ 4 (HO)CH(CH,)4,CH(OH) 9

Tabelle 48:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fiir {BIO)[AIO(OH)] 4 4 (HO)CH(CH),CH(OH) (sh2750)

Identifikationscode sh2750

Summenformel C141 H156 Al4 024 Si8

Molmasse [g/mol] 2567.30

Messtemperatur [K] 120(2)

Wellenlange [A] 0.71073

Kristallsystem monoklin

Raumgruppe Cc

Gitterkonstanten a=29.205(4) A a=90°
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Anhang

Zellvolumen [A]
Anzahl der Formeleinheiten Z
Dichte (berechnet) [g/cth

Absorptionskoeffizient [mr‘ﬁl]

F(000)

Kristallabmessungen [nﬁ”h
Messbereiclt [°]

hkI - Indexbereich

Gemessene Reflexe
Symmetrieunabhéngige Reflexe
Vollstandigkeit des Datensatzes (bis 32.92°)
Absorptionskorrektur

Max. und Min. Transmission
Strukturverfeinerungsmethode

Daten / Einschrankungen / Parameter
Giite des Fit auf&

Endglltige R-Werte [I>2sigma(l)]
R-Werte (alle Daten)

Absolute Strukturparameter

Restelektronendichte (min./max.) [éﬁ}

2
Tabelle 49: Atomkoordinaten (x 19) und aquivalente isotrope Auslenkungsparametex (&) fiir sh2750. U(eq) wird berechnet als ein Drittel
der Spur des orthogonalisiertet Tensors.

b=17.2284) A B=107.541(13)°
c=28.657(5) A y=90°
13748(5)

4

1.240

0.172
5432

0.95x 0.49 x 0.49
1.39t0 32.92
-41<=h<=41, -24<=k<=23, -40<=I<=40
118965

40210 [R(int) = 0.0516
81.8%
Multiscan

0.9207 and 0.8538
Full-matrix-block tesguares on %
40210/ 23 159

1.124
R1=0.0575, WRD4358
R1 = 0.0895, wR2 = 0.1503
0.04(6)

0.762 and -0.384

X y z U(eq)
Al(L) 2636(1) 5993(1) 6931(1) 18(1)
Al(2) 2638(1) 6932(1) 5972(1) 18(1)
Al(3) 1901(1) 8074(1) 6259(1) 18(1)
Al(4) 1553(1) 6575(1) 6726(1) 19(1)
Si(1) 3741(1) 6411(1) 7318(1) 25(1)
Si(2) 3770(1) 6595(1) 6253(1) 26(1)
Si(3) 2065(1) 7368(1) 4860(1) 25(1)
Si(4) 1522(1) 8770(1) 5167(1) 23(1)
Si(5) 1667(1) 9045(1) 7109(1) 27(1)
Si(6) 1072(1) 7679(1) 7364(1) 27(1)
Si(7) 1298(1) 4768(1) 6654(1) 25(1)
Si(8) 2350(1) 4384(1) 7293(1) 27(1)
o(1) 2485(1) 6109(1) 6279(1) 20(1)
0(2) 2495(1) 7740(1) 6299(1) 20(1)
0(3) 1568(1) 7182(1) 6219(1) 21(1)
0(4) 2175(1) 6529(1) 7086(1) 19(1)
o(5) 3167(1) 6473(1) 7179(1) 23(1)
o(6) 3908(1) 6317(1) 6827(1) 32(1)
o(7) 3237(1) 6950(1) 6051(1) 31(1)
o(8) 2248(1) 6967(1) 5388(1) 26(1)
0(9) 1757(1) 8154(1) 4875(1) 29(1)
0(10) 1669(1) 8601(1) 5742(1) 27(1)
0(11) 1923(1) 8517(1) 6796(1) 26(1)
0(12) 1349(1) 8497(1) 7357(1) 37(1)
0(13) 1213(1) 7021(1) 7037(1) 28(1)
o(14) 1388(1) 5650(1) 6520(1) 26(1)
0(15) 1770(1) 4359(1) 7026(1) 35(1)
0(16) 2604(1) 5024(1) 7046(1) 26(1)
c@) 3953(1) 5550(2) 7721(1) 37(2)
c@) 3897(2) 4820(2) 7536(1) 54(1)
c@3) 4026(2) 4176(2) 7847(2) 72(1)
C4) 4215(2) 4302(3) 8356(2) 64(1)
6] 4267(2) 5018(3) 8548(2) 59(1)
c(6) 4141(1) 5641(2) 8236(1) 51(1)
c@) 4022(1) 7307(2) 7664(1) 36(1)
c(8) 3755(1) 7883(2) 7798(1) 46(1)
c(9) 3974(2) 8512(2) 8087(2) 68(1)
C(10) 4466(2) 8565(3) 8251(2) 80(2)
c@1) 4735(2) 8013(3) 8126(1) 72(2)
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Anhang

c@2)
c(13)
c(14)
C(15)
C(16)
c@7)
c(18)
C(19)
C(20)
c(21)
C(22)
C(23)
C(24)
C(25)
C(26)
c(27)
C(28)
C(29)
C(30)
C(31)
C(32)
C(33)
C(34)
C(35)
C(36)
C(37)
C(38)
C(39)
C(40)
C(41)
C(42)
C(43)
C(44)
C(45)
C(46)
C(47)
C(48)
C(49)
C(50)
C(51)
C(52)
C(53)
C(54)
C(55)
C(56)
C(57)
C(58)
C(59)
C(60)
c(61)
C(62)
C(63)
C(64)
C(65)
C(66)
C(67)
C(68)
C(69)
C(70)
c(71)
c(72)
C(73)
C(74)
C(75)
C(76)
c(77)
C(78)
C(79)
C(80)
c(81)
C(82)
C(83)

4525(1)
4203(1)
4695(1)
5015(1)
4858(2)
4367(2)
4050(1)
3838(1)
3663(2)
3738(2)
3972(2)
4151(2)
4078(2)
2575(1)
2790(1)
3191(2)
3374(2)
3170(2)
2766(2)
1645(1)
1450(1)
1120(2)
963(1)
1154(1)
1494(1)
1747(1)
1787(1)
1967(2)
2109(2)
2066(2)
1888(1)
854(1)
571(1)
74(1)
-152(1)
119(1)
618(1)
1276(1)
788(2)
518(2)
744(2)
1225(2)
1495(2)
2141(1)
2022(2)
2366(2)
2834(2)
2963(2)
2612(1)
420(1)
255(1)
-227(2)
-562(2)
-415(1)
77(0)
1233(1)
1285(2)
1369(2)
1406(2)
1363(3)
1277(2)
811(1)
515(1)
140(2)
61(1)
352(2)
724(1)
1126(1)
894(1)
749(1)
833(2)
1067(2)

7378(3)
7348(2)
7270(2)
7797(3)
8401(2)
8498(2)
7974(2)
5729(2)
5742(3)
5125(4)
4475(3)
4437(3)
5065(2)
7670(2)
8409(2)
8623(3)
8130(4)
7423(4)
7188(3)
6688(2)
6900(2)
6441(2)
5766(3)
5534(2)
5994(2)
9756(2)
10341(2)
11065(2)
11222(2)
10658(2)
9922(2)
8703(2)
8970(2)
8931(2)
8629(3)
8355(2)
8394(2)
9818(2)
9731(2)
10346(3)
11023(2)
11125(2)
10526(2)
9521(1)
9861(2)
10242(2)
10301(2)
9986(2)
9592(2)
7900(2)
8600(3)
8777(3)
8272(3)
7596(2)
7426(2)
7364(2)
6591(3)
6347(3)
6887(4)
7656(4)
7897(3)
4710(2)
5321(2)
5255(3)
4576(3)
3948(3)
4010(2)
4180(2)
4527(2)
4090(2)
3303(2)
2957(2)
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7832(1)
6179(1)
6389(2)
6287(2)
5987(2)
5763(2)
5860(1)
5891(1)
5387(1)
5109(2)
5320(2)
5819(2)
6097(2)
4632(1)
4759(1)
4616(2)
4349(2)
4224(2)
4360(2)
4427(1)
3933(1)
3605(1)
3756(1)
4247(1)
4573(1)
5071(1)
5413(1)
5347(2)
4943(2)
4596(1)
4656(1)
4915(1)
5192(1)
5019(2)
4564(2)
4278(1)
4448(1)
6734(1)
6512(1)
6224(2)
6180(2)
6392(2)
6673(1)
7615(1)
8005(1)
8378(1)
8364(1)
7974(1)
7606(1)
7140(1)
7298(2)
7166(2)
6870(2)
6698(1)
6830(1)
8014(1)
8144(2)
8624(2)
8987(2)
8875(2)
8389(1)
6948(1)
6951(2)
7159(2)
7360(2)
7360(2)
7159(1)
6077(1)
5624(1)
5193(1)
5207(1)
5643(1)

57(1)
33(1)
54(1)
68(1)
62(1)
61(1)
48(1)
32(1)
69(1)
87(2)
72(1)
76(1)
57(1)
39(1)
53(1)
74(1)
90(2)
98(2)
71(1)
31(1)
49(1)
57(1)
53(1)
49(1)
36(1)
28(1)
43(1)
57(1)
57(1)
54(1)
42(1)
29(1)
42(1)
58(1)
60(1)
50(1)
37(1)
40(1)
52(1)
63(1)
70(1)
66(1)
52(1)
32(1)
46(1)
59(1)
63(1)
53(1)
40(1)
39(1)
64(1)
84(2)
74(1)
51(1)
40(1)
41(1)
60(1)
84(2)
98(2)

107(2)
69(1)
31(1)
58(1)
73(1)
64(1)
64(1)
52(1)
28(1)
37(1)
46(1)
50(1)
52(1)



Anhang

C(84)
C(85)
C(86)
C(87)
C(88)
C(89)
C(90)
C(91)
C(92)
C(93)
C(94)
C(95)
C(96)
o(17)
c(97)
C(98A)
C(99A)
C(1A1)
C(1A2)
C(98B)
C(99B)
C(1B1)
C(1B2)
C(100)
0(18)
0(19)
C(103)
C(104)
C(105)
C(106)
C(107)
C(108)
0(20)
0(21)
C(109)
C(110)
c(111)
C(112)
C(113)
C(114)
0(22)
0(23)
C(1A5)
C(1A6)
C(1A8)
C(1A9)
C(1B5)
C(1B6)
C(1B8)
C(1B9)
C(17)
C(120)
0(24)
c(121)
c(122)
C(123)
C(124)
C(125)
C(126)
c@27)
C(128)
C(129)
C(130)
C(131)
C(132)
C(133)
C(134)
C(135)
C(136)
C(137)
C(138)
C(139)

1214(1)
2501(1)
2384(2)
2587(2)
2960(2)
3189(2)
3008(2)
2460(1)
2935(1)
3045(2)
2683(2)
2208(1)
2102(1)
1981(1)
2163(1)
2493(2)
2704(2)
2562(2)
2360(2)
2145(4)
2386(4)
3031(5)
2768(4)
2919(1)
3101(1)
3210(1)
3416(1)
3586(2)
3770(1)
3419(1)
3231(2)
3046(2)
3621(1)
975(1)
458(1)
194(1)
-350(1)
-485(1)
-228(1)
314(1)
-996(1)
2379(1)
2568(2)
2755(2)
3423(2)
3235(2)
2768(4)
2579(4)
3253(4)
3463(4)
3005(1)
2986(2)
3654(1)
6078(2)
5678(2)
5330(2)
5380(2)
5791(2)
6128(2)
6451(2)
-262(3)
-769(2)
-965(2)
-708(3)
-271(3)
-36(2)
-67(6)
203(2)
16(2)
-296(3)
-432(2)
-273(3)

3384(2)
3386(2)
2741(2)
1993(2)
1880(2)
2509(3)
3255(2)
4587(2)
4660(3)
4753(3)
4797(3)
4740(3)
4631(2)
5059(1)
4343(2)
4584(3)
3855(3)
3107(3)
3851(3)
4063(6)
3313(7)
3584(7)
4315(7)
3323(2)
2610(1)
8678(1)
9254(2)
9943(2)
10589(2)
10794(2)
10105(2)
9470(2)
11361(2)
6720(1)
6823(2)
6305(2)
6350(2)
6159(2)
6696(2)
6649(2)
6232(2)
7495(1)
7355(2)
8130(3)
7448(2)
6672(2)
7689(6)
7935(6)
7203(7)
7004(6)
8027(2)
6791(2)
7323(1)
6390(2)
6201(3)
5744(4)
5425(3)
5604(2)
6072(2)
6896(3)
6590(5)
6673(4)
6237(3)
5686(4)
5556(4)
6005(3)
7066(12)
8736(3)
8008(2)
7613(4)
7878(4)
8506(5)
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6074(1)
7237(1)
7358(2)
7363(3)
7216(2)
7067(2)
7076(2)
7954(1)
8248(1)
8750(1)
8963(1)
8681(1)
8183(1)
5691(1)
5556(2)
5247(2)
5095(2)
5777(2)
5945(2)
5154(4)
5079(4)
5884(5)
5931(4)
5472(2)
5342(1)
6759(1)
6514(1)
6840(1)
6567(2)
6092(1)
5773(1)
6050(1)
5838(1)
5368(1)
5237(1)
4816(1)
4711(1)
5173(1)
5587(1)
5696(1)
5056(1)
7815(1)
8341(2)
8580(2)
9205(2)
8988(2)
8269(4)
8651(4)
9269(4)
8878(4)
9131(1)
8423(1)
9721(1)
7876(1)
7509(2)
7585(2)
8047(2)
8418(2)
8334(2)
7778(2)
8278(3)
8134(3)
8394(2)
8744(3)
8852(3)
8621(2)
8041(4)
9529(2)
9278(2)
9461(3)
9847(2)

10063(3)

44(1)
43(1)
76(1)
95(2)
79(2)
76(1)
57(1)
32(1)
50(1)
69(1)
62(1)
59(1)
47(1)
36(1)
54(1)
44(1)
47(1)
44(1)
44(1)
36(2)
46(3)
49(3)
47(3)
59(1)
53(1)
41(1)
38(1)
53(1)
52(1)
47(1)
58(1)
57(1)
58(1)
41(1)
38(1)
46(1)
47(1)
42(1)
44(1)
42(1)
53(1)
52(1)
33(1)
38(1)
34(1)
33(1)
33(2)
34(2)
40(2)
35(2)
44(1)
49(1)
42(1)
54(1)
78(1)
92(2)
78(1)
66(1)
63(1)
73(1)
123(3)
111(2)
80(2)
127(3)
125(3)
84(2)
338(14)
74(1)
80(2)
109(2)
96(2)
116(2)



Anhang

107(2)
8960(4) 9894(2) ore)
) 521((3)) 9195(3) 9352(2)
c(141)

i °] fur sh2750.
Tabelle 50:Bindungslangen [A] und Winkel [°] fur

1.397(6)
C(14)-C(15) L3one)
rre C(15)-C(16) L3407
Al(1)-O(16) 1.711(2) ey 12920
Al(1)-0(5) 1.796(2) ey 150
Al(1)-0(4) 1.796(2) e 13
Al(1)-0(1) 1.695(2) corcia 12100
Al(2)-0(7) 1.720(2) g 130
Al(2)-0(8) 1.795(2) o 13546
Al(2)-0(2) 1.796(2) ey 13690
Al(2)-0(2) 1.694(2) ey e
Al(3)-O(10) 1.703(2) e L
oroe T 50 C(25)-C(26) 1.401(6)
Al(3)-0(2) 1.804(2) ARpa Lo
Al(3)-0(3) 1.704(2) s 13536
Al(4)-0(13) 1.717(2) e ci 12550
Al(4)-0(14) 1.799(2) e Lios)
Al(4)-0(4) 1.800(2) S 1283
Al(4)-0(3) 1.606(2) e Lios)
Si(1)-0(5) 1.633(2) Al 175
Si(1)-0(6) 1.867(3) A Lo
Si(1)-C(1) 1.884(3) ey L)
Si(1)-C(7) 1.610(2) g L)
Si(2)-0(7) 1.641(2) e Lo
Si(2)-0(6) 1.861(3) e Lo
Si(2)-C(19) 1.868(3) o css) 1306
Si(2)-C(13) 1.601(2) ! Lasic
S0 L6723 C(40)-C(41) 1.400(5)
Si(3)-0(9) 1.872(3) S Lion)
stz T601(2) C(43)-C(44) 1.410(4)
Si(3)-C(25) 1.601(2) e Lo
Si(4)-0(10) 1.626(2) s 13016
Si(4)-0(9) 1.867(3) e 15740
Si(4)-C(43) 1.871(3) R 13040
Si(4)-C(37) 1.610(2) s 102
st 15673 C(49)-C(50) 1.413(5)
Si(5)-0(12) 1.867(3) ooy L
Si(5)-C(55) 1.869(3) e Lias)
Si(5)-C(49) 1.603(2) e L3650
Si(6)-0(13) 1.628(2) gl 1320
siorcen Io023) C(53)-C(54) 1.390(5)
Si(6)-C(61) 1.862(3) e cte 12300
Si(6)-C(67) 1.610(2) cearoes a3
Si(7)-0(14) 1.626(2) g 1251
Si(7)-0(15) 1.860(3) gl 1540
Si(7)-C(73) 1.877(3) e 129y
Si(7)-C(79) 1.608(2) e Los)
Si(8)-O(16) 1.636(2) S 1m0
Si(8)-0(15) 1.857(3) o) vz
Si(8)-C(91) 1.883(3) gl 170
e’ L4160 C(63)-C(64) 1.382(6)
C(1)-C(2) 1.418(5) eyl 12526
C(1)-C(6) 1.403(5) o L)
C(2)-C(3) 1.412(7) s 13m0
C(3)-C(4) 1.341(7) g 1303
C(4)-C(5) 1.375(5) gl Lm0
C(5)-C(6) 1.388(5) e 15750
C(7)-C(8) 1.405(5) ceea L2530
C(7)-C(12) 1.396(5) e Lo
C(8)-C(9) 1.373(8) SR 13016
C(9)-C(10) 1.349(8) ool Lo
C(10)-C(11) 1.404(6) ey Lioi)
C(11)-C(12) Lo clncie
C(13)-C(14) L)
C(13)-C(18)
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Anhang

C(76)-C(77)
C(77)-C(78)
C(79)-C(84)
C(79)-C(80)
C(80)-C(81)
C(81)-C(82)
C(82)-C(83)
C(83)-C(84)
C(85)-C(86)
C(85)-C(90)
C(86)-C(87)
C(87)-C(88)
C(88)-C(89)
C(89)-C(90)
C(91)-C(92)
C(91)-C(96)
C(92)-C(93)
C(93)-C(94)
C(94)-C(95)
C(95)-C(96)
O(17)-C(97)
C(97)-C(98B)
C(97)-C(1A2)
C(97)-C(98A)
C(97)-C(1B2)
C(98A)-C(99A)
C(99A)-C(100)
C(1A1)-C(1A2)
C(1A1)-C(100)
C(98B)-C(99B)
C(99B)-C(100)
C(1B1)-C(100)
C(1B1)-C(1B2)
C(100)-0(18)
0(19)-C(103)
C(103)-C(108)
C(103)-C(104)
C(104)-C(105)
C(105)-C(106)
C(106)-0(20)
C(106)-C(107)
C(107)-C(108)
0(21)-C(109)
C(109)-C(110)
C(109)-C(114)
C(110)-C(111)
C(111)-C(112)
C(112)-0(22)
C(112)-C(113)
C(113)-C(114)
0(23)-C(1A5)
0(23)-C(1B5)
C(1A5)-C(120)
C(1A5)-C(1A6)
C(1A6)-C(117)
C(1A8)-0(24)
C(1A8)-C(1A9)
C(1A8)-C(117)
C(1A9)-C(120)
C(1B5)-C(1B6)
C(1B5)-C(120)
C(1B6)-C(117)
C(1B8)-C(1B9)
C(1B8)-0(24)
C(1B8)-C(117)
C(1B9)-C(120)
C(121)-C(122)
C(121)-C(126)
C(121)-C(127)
C(122)-C(123)
C(123)-C(124)
C(124)-C(125)

1.378(7)
1.378(5)
1.396(4)
1.404(4)
1.398(5)
1.376(5)
1.366(6)
1.389(5)
1.359(5)
1.443(6)
1.418(6)
1.294(8)
1.407(7)
1.392(6)
1.395(4)
1.396(4)
1.387(5)
1.372(6)
1.383(6)
1.379(5)
1.442(4)

1.24(1)
1.381(7)
1.549(6)

1.77(1)
1.517(7)
1.411(7)
1.547(7)
1.595(6)

1.52(2)

1.62(1)

1.21(1)

1.50(2)
1.432(4)
1.447(4)
1.487(5)
1.500(5)
1.545(5)
1.478(5)
1.446(4)
1.498(6)
1.543(5)
1.455(4)
1.511(5)
1.526(4)
1.526(5)
1.528(5)
1.435(4)
1.514(5)
1.522(4)
1.458(5)

1.48(1)
1.522(5)
1.526(6)
1.536(5)
1.443(5)
1.506(6)
1.542(5)
1.575(5)

1.43(1)

1.68(1)

1.56(1)

1.47(2)

1.48(1)

1.59(1)

1.64(1)
1.355(7)
1.388(5)
1.487(6)
1.352(8)
1.400(8)
1.379(7)
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C(125)-C(126)
C(128)-C(134)
C(128)-C(129)
C(128)-C(133)
C(129)-C(130)
C(130)-C(131)
C(131)-C(132)
C(132)-C(133)
C(135)-C(140)
C(135)-C(141)
C(135)-C(136)
C(136)-C(137)
C(137)-C(138)
C(138)-C(139)
C(139)-C(140)

0(16)-Al(1)-O(5)
O(16)-Al(1)-O(4)
O(5)-Al(1)-0(4)
0(16)-Al(1)-O(1)
O(5)-Al(1)-0(1)
O(4)-Al(1)-0(1)
O(7)-Al(2)-0(8)
O(7)-Al(2)-0(1)
0(8)-Al(2)-0(1)
O(7)-Al(2)-0(2)
0(8)-Al(2)-0(2)
O(1)-Al(2)-0(2)
0(10)-AI(3)-0(11)
0(10)-AI(3)-0(2)
0(11)-Al(3)-0(2)
0(10)-AI(3)-0(3)
O(11)-Al(3)-0(3)
0(2)-Al(3)-0(3)
O(13)-Al(4)-O(14)
O(13)-Al(4)-O(4)
O(14)-Al(4)-O(4)
0(13)-Al(4)-0(3)
O(14)-Al(4)-O(3)
O(4)-Al(4)-0(3)
0(5)-Si(1)-0(6)
0(5)-Si(1)-C(1)
0(6)-Si(1)-C(1)
0(5)-Si(1)-C(7)
0(6)-Si(1)-C(7)
C(1)-Si(1)-C(7)
O(7)-Si(2)-0(6)
O(7)-Si(2)-C(19)
0(6)-Si(2)-C(19)
O(7)-Si(2)-C(13)
0(6)-Si(2)-C(13)
C(19)-Si(2)-C(13)
0(8)-Si(3)-0(9)
0(8)-Si(3)-C(31)
0(9)-Si(3)-C(31)
0(8)-Si(3)-C(25)
0(9)-Si(3)-C(25)
C(31)-Si(3)-C(25)
0(10)-Si(4)-0(9)
0O(10)-Si(4)-C(43)
0(9)-Si(4)-C(43)
0O(10)-Si(4)-C(37)
0(9)-Si(4)-C(37)
C(43)-Si(4)-C(37)
0(11)-Si(5)-0(12)
0O(11)-Si(5)-C(55)
0(12)-Si(5)-C(55)
O(11)-Si(5)-C(49)
0(12)-Si(5)-C(49)
C(55)-Si(5)-C(49)
0(13)-Si(6)-0(12)
0(13)-Si(6)-C(61)

1.349(6)
1.30(2)
1.42(1)
1.43(1)

1.307(9)

1.420(8)
1.24(1)
1.33(1)

1.286(8)

1.448(7)

1.467(8)

1.361(9)
1.36(1)

1.264(9)

1.455(9)

119.2(1)
111.54(9)
107.57(8)
107.34(8)
106.51(8)
103.46(8)
118.94(9)
110.38(9)
108.35(9)

108.0(1)
106.93(9)
103.01(8)
116.54(9)
110.57(9)
108.22(9)
109.61(9)
108.13(9)
102.86(8)
116.79(9)
111.46(9)
106.66(9)
108.66(9)
109.50(9)
102.86(8)

110.6(1)

109.6(1)

108.9(1)

109.5(1)

109.8(1)

108.4(1)

113.0(1)

111.0(1)

106.8(1)

108.0(1)

110.3(1)

107.7(1)

111.3(1)

108.7(1)

106.2(1)

112.1(1)

106.4(1)

112.0(1)

112.8(1)

108.2(1)

108.3(1)

108.6(1)

107.2(1)

111.8(1)

109.7(1)

108.7(1)

107.6(1)

112.9(1)

109.5(1)

108.3(1)

112.9(1)

111.2(1)
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0(12)-Si(6)-C(61)
0(13)-Si(6)-C(67)
0(12)-Si(6)-C(67)
C(61)-Si(6)-C(67)
0(14)-Si(7)-0(15)
0(14)-Si(7)-C(73)
0(15)-Si(7)-C(73)
0(14)-Si(7)-C(79)
0(15)-Si(7)-C(79)
C(73)-Si(7)-C(79)
0(16)-Si(8)-0O(15)
0(16)-Si(8)-C(91)
0(15)-Si(8)-C(91)
0(16)-Si(8)-C(85)
0(15)-Si(8)-C(85)
C(91)-Si(8)-C(85)
Al(2)-O(1)-Al(1)
Al(2)-0(2)-Al(3)
Al(4)-0(3)-Al(3)
Al(1)-O(4)-Al(4)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(1)-0(6)-Si(2)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(4)-0(9)-Si(3)
Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(6)-0(12)-Si(5)
Si(6)-0(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(7)-0(15)-Si(8)
Si(8)-0(16)-Al(1)
C(2)-C(1)-C(6)
C(2)-C(1)-Si(1)
C(6)-C(1)-Si(1)
C(1)-C(2)-C(3)
C(2)-C(3)-C(4)
C(5)-C(4)-C(3)
C(4)-C(5)-C(6)
C(5)-C(6)-C(1)
C(8)-C(7)-C(12)
C(8)-C(7)-Si(1)
C(12)-C(7)-Si(1)
C(7)-C(8)-C(9)
C(10)-C(9)-C(8)
C(11)-C(10)-C(9)
C(10)-C(11)-C(12)
C(7)-C(12)-C(11)
C(14)-C(13)-C(18)
C(14)-C(13)-Si(2)
C(18)-C(13)-Si(2)
C(13)-C(14)-C(15)
C(16)-C(15)-C(14)
C(15)-C(16)-C(17)
C(18)-C(17)-C(16)
C(17)-C(18)-C(13)
C(24)-C(19)-C(20)
C(24)-C(19)-Si(2)
C(20)-C(19)-Si(2)
C(19)-C(20)-C(21)
C(22)-C(21)-C(20)
C(21)-C(22)-C(23)
C(22)-C(23)-C(24)
C(19)-C(24)-C(23)
C(30)-C(25)-C(26)
C(30)-C(25)-Si(3)
C(26)-C(25)-Si(3)
C(27)-C(26)-C(25)
C(28)-C(27)-C(26)
C(27)-C(28)-C(29)
C(28)-C(29)-C(30)
C(25)-C(30)-C(29)

106.4(1)
110.3(1)
106.7(1)
109.2(1)
113.5(1)
111.2(1)
107.1(1)
108.6(1)
107.0(1)
109.4(1)
111.3(1)
111.1(1)
108.6(1)
110.7(1)
107.3(1)
107.7(1)
125.4(1)
125.9(1)
126.0(1)
125.7(1)
144.9(1)
142.1(1)
152.7(1)
150.3(1)
151.1(1)
155.6(1)
149.2(1)
148.9(1)
156.7(1)
147.5(1)
148.1(1)
144.4(1)
118.3(3)
121.0(2)
120.4(3)
120.4(4)
118.8(4)
121.8(3)
118.4(4)
122.2(4)
117.4(3)
122.6(2)
119.8(3)
121.5(4)
120.0(5)
119.8(4)
121.5(4)
119.8(4)
116.3(3)
122.1(3)
121.1(2)
121.2(4)
121.2(4)
119.6(3)
119.4(4)
122.3(4)
116.2(3)
123.5(2)
120.2(3)
121.1(4)
121.7(4)
119.2(4)
118.9(5)
122.9(4)
117.8(3)
122.3(3)
119.8(2)
120.4(4)
120.4(5)
119.7(4)
121.5(5)
120.1(5)
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C(36)-C(31)-C(32)
C(36)-C(31)-Si(3)

C(32)-C(31)-Si(3)

C(33)-C(32)-C(31)
C(34)-C(33)-C(32)
C(33)-C(34)-C(35)
C(36)-C(35)-C(34)
C(31)-C(36)-C(35)
C(38)-C(37)-C(42)
C(38)-C(37)-Si(4)

C(42)-C(37)-Si(4)

C(37)-C(38)-C(39)
C(40)-C(39)-C(38)
C(39)-C(40)-C(41)
C(40)-C(41)-C(42)
C(41)-C(42)-C(37)
C(44)-C(43)-C(48)
C(44)-C(43)-Si(4)

C(48)-C(43)-Si(4)

C(45)-C(44)-C(43)
C(46)-C(45)-C(44)
C(45)-C(46)-C(47)
C(46)-C(47)-C(48)
C(47)-C(48)-C(43)
C(50)-C(49)-C(54)
C(50)-C(49)-Si(5)

C(54)-C(49)-Si(5)

C(49)-C(50)-C(51)
C(52)-C(51)-C(50)
C(51)-C(52)-C(53)
C(52)-C(53)-C(54)
C(53)-C(54)-C(49)
C(60)-C(55)-C(56)
C(60)-C(55)-Si(5)

C(56)-C(55)-Si(5)

C(57)-C(56)-C(55)
C(58)-C(57)-C(56)
C(57)-C(58)-C(59)
C(58)-C(59)-C(60)
C(55)-C(60)-C(59)
C(66)-C(61)-C(62)
C(66)-C(61)-Si(6)

C(62)-C(61)-Si(6)

C(63)-C(62)-C(61)
C(62)-C(63)-C(64)
C(65)-C(64)-C(63)
C(64)-C(65)-C(66)
C(61)-C(66)-C(65)
C(68)-C(67)-C(72)
C(68)-C(67)-Si(6)

C(72)-C(67)-Si(6)

C(67)-C(68)-C(69)
C(70)-C(69)-C(68)
C(71)-C(70)-C(69)
C(70)-C(71)-C(72)
C(67)-C(72)-C(71)
C(74)-C(73)-C(78)
C(74)-C(73)-Si(7)

C(78)-C(73)-Si(7)

C(73)-C(74)-C(75)
C(76)-C(75)-C(74)
C(75)-C(76)-C(77)
C(76)-C(77)-C(78)
C(77)-C(78)-C(73)
C(84)-C(79)-C(80)
C(84)-C(79)-Si(7)

C(80)-C(79)-Si(7)

C(81)-C(80)-C(79)
C(82)-C(81)-C(80)
C(83)-C(82)-C(81)
C(82)-C(83)-C(84)
C(83)-C(84)-C(79)

117.4(3)
123.1(2)
119.4(2)
121.8(4)
120.4(3)
119.1(3)
120.0(4)
121.3(3)
117.9(3)
121.1(2)
121.1(2)
120.8(3)
121.1(3)
119.3(3)
120.7(3)
120.2(3)
117.4(3)
119.5(2)
123.1(2)
121.3(3)
120.7(3)
119.6(3)
120.0(3)
120.9(3)
118.6(3)
123.6(3)
117.7(3)
120.0(4)
119.3(4)
122.1(4)
119.2(4)
120.7(4)
117.8(3)
122.1(2)
120.1(3)
121.2(4)
120.1(3)
120.3(4)
118.7(4)
122.0(3)
117.2(3)
124.6(2)
118.3(3)
121.0(4)
120.2(4)
120.4(4)
118.9(4)
122.1(3)
117.0(3)
121.7(3)
121.2(3)
122.1(5)
119.7(5)
120.0(4)
120.1(5)
121.2(5)
117.6(3)
122.2(2)
120.1(3)
121.2(4)
120.4(4)
119.7(3)
120.3(4)
120.9(4)
116.8(3)
122.4(2)
120.8(2)
121.3(3)
120.0(3)
119.5(3)
121.1(3)
121.1(3)
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C(86)-C(85)-C(90)
C(86)-C(85)-Si(8)
C(90)-C(85)-Si(8)
C(85)-C(86)-C(87)
C(88)-C(87)-C(86)
C(87)-C(88)-C(89)
C(90)-C(89)-C(88)
C(89)-C(90)-C(85)
C(92)-C(91)-C(96)
C(92)-C(91)-Si(8)
C(96)-C(91)-Si(8)
C(93)-C(92)-C(91)
C(94)-C(93)-C(92)
C(93)-C(94)-C(95)
C(96)-C(95)-C(94)
C(95)-C(96)-C(91)
C(98B)-C(97)-C(1A2)
C(98B)-C(97)-0(17)
C(1A2)-C(97)-0(17)
C(98B)-C(97)-C(98A)
C(1A2)-C(97)-C(98A)
O(17)-C(97)-C(98A)
C(98B)-C(97)-C(1B2)
C(1A2)-C(97)-C(1B2)
0(17)-C(97)-C(1B2)
C(98A)-C(97)-C(1B2)
C(99A)-C(98A)-C(97)
C(100)-C(99A)-C(98A)
C(1A2)-C(1A1)-C(100)
C(97)-C(1A2)-C(1A1)
C(97)-C(98B)-C(99B)
C(98B)-C(99B)-C(100)
C(100)-C(1B1)-C(1B2)
C(1B1)-C(1B2)-C(97)
C(1B1)-C(100)-C(99A)
C(1B1)-C(100)-O(18)
C(99A)-C(100)-O(18)
C(1B1)-C(100)-C(1A1)
C(99A)-C(100)-C(1A1)
0(18)-C(100)-C(1A1)
C(1B1)-C(100)-C(99B)
C(99A)-C(100)-C(99B)
0O(18)-C(100)-C(99B)
C(1A1)-C(100)-C(99B)
0(19)-C(103)-C(108)
0(19)-C(103)-C(104)
C(108)-C(103)-C(104)
C(103)-C(104)-C(105)
C(106)-C(105)-C(104)
0(20)-C(106)-C(105)
0(20)-C(106)-C(107)
C(105)-C(106)-C(107)
C(106)-C(107)-C(108)
C(103)-C(108)-C(107)
0(21)-C(109)-C(110)
0(21)-C(109)-C(114)
C(110)-C(109)-C(114)
C(109)-C(110)-C(111)
C(112)-C(111)-C(110)

115.9(3)
121.2(3)
123.0(2)
122.0(4)
121.5(4)
120.4(4)
119.2(5)
120.8(4)
117.5(3)
118.0(2)
124.5(2)
121.0(3)
120.0(4)
120.5(4)
119.3(3)
121.8(3)
113.8(6)
132.0(6)
114.0(3)
55.4(5)
116.4(4)
105.5(3)
108.1(7)
52.8(5)
103.9(4)
71.0(5)
108.5(4)
116.4(4)
110.5(4)
111.3(4)
125.0(9)
106.3(8)
114(1)
114.4(9)
115.5(7)
124.0(7)
118.3(4)
65.2(7)
110.9(4)
107.3(3)
126.9(8)
50.5(5)
99.5(5)
74.3(5)
108.1(3)
110.4(3)
112.0(3)
110.8(3)
112.9(3)
110.6(3)
110.9(3)
113.4(3)
111.6(3)
111.4(3)
112.02)
106.7(2)
111.4(3)
112.2(3)
110.1(3)

0(22)-C(112)-C(113)

0(22)-C(112)-C(111)

C(113)-C(112)-C(111)
C(112)-C(113)-C(114)
C(113)-C(114)-C(109)
C(1A5)-0(23)-C(1B5)

0(23)-C(1A5)-C(120)

0(23)-C(1A5)-C(1A6)

C(120)-C(1A5)-C(1A6)
C(1A5)-C(1A6)-C(117)
0(24)-C(1A8)-C(1A9)

0(24)-C(1A8)-C(117)

C(1A9)-C(1A8)-C(117)
C(1A8)-C(1A9)-C(120)
C(1B6)-C(1B5)-0(23)

C(1B6)-C(1B5)-C(120)
0(23)-C(1B5)-C(120)

C(1B5)-C(1B6)-C(117)
C(1B9)-C(1B8)-0(24)

C(1B9)-C(1B8)-C(117)
0(24)-C(1B8)-C(117)

C(1B8)-C(1B9)-C(120)
C(1A6)-C(117)-C(1A8)
C(1A6)-C(117)-C(1B6)
C(1A8)-C(117)-C(1B6)
C(1A6)-C(117)-C(1B8)
C(1A8)-C(117)-C(1B8)
C(1B6)-C(117)-C(1B8)
C(1A5)-C(120)-C(1A9)
C(1A5)-C(120)-C(1B9)
C(1A9)-C(120)-C(1B9)
C(1A5)-C(120)-C(1B5)
C(1A9)-C(120)-C(1B5)
C(1B9)-C(120)-C(1B5)
C(1A8)-0(24)-C(1B8)

C(122)-C(121)-C(126)
C(122)-C(121)-C(127)
C(126)-C(121)-C(127)
C(123)-C(122)-C(121)
C(122)-C(123)-C(124)
C(125)-C(124)-C(123)
C(126)-C(125)-C(124)
C(125)-C(126)-C(121)
C(134)-C(128)-C(129)
C(134)-C(128)-C(133)
C(129)-C(128)-C(133)
C(130)-C(129)-C(128)
C(129)-C(130)-C(131)
C(132)-C(131)-C(130)
C(131)-C(132)-C(133)
C(132)-C(133)-C(128)
C(140)-C(135)-C(141)
C(140)-C(135)-C(136)
C(141)-C(135)-C(136)
C(137)-C(136)-C(135)
C(136)-C(137)-C(138)
C(139)-C(138)-C(137)
C(138)-C(139)-C(140)
C(135)-C(140)-C(139)

111.4(3)
107.6(3)
110.6(3)
111.5(3)
110.7(3)
35.1(4)
107.5(3)
107.0(3)
109.1(4)
110.9(4)
106.9(3)
110.1(3)
110.0(4)
107.9(3)
111.6(8)
106.1(7)
98.7(6)
108.4(8)
107.4(9)
106.3(8)
105.9(7)
102.1(8)
109.2(3)
25.8(4)
116.4(4)
113.5(5)
26.4(4)
108.2(6)
110.0(3)
115.6(4)
36.1(4)
31.6(4)
114.2(4)
99.6(5)
28.4(4)
117.3(4)
120.3(4)
122.4(4)
122.0(5)
120.7(5)
117.4(5)
120.5(4)
122.0(5)
111.5(9)
128.5(9)
119.9(6)
112.1(6)
123.9(7)
126(1)
114.6(8)
123.5(6)
121.5(5)
119.6(5)
118.9(5)
115.7(6)
122.5(6)
122.0(6)
119.0(7)
121.2(6)

Symmetry transformations used to generate equitatems:
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2
Tabelle 51: Anisotropische AuslenkungsaparameterXA () fiir sh2750. Der anisotropische ExponentfaktorAlesienkungsparameter lautet:
2 h2a2ulls | +2hka*br32]

ull 22 U33 U23 ul3 ul2
Al(L) 17(1) 19(1) 16(1) 1(1) 5(1) 1(1)
Al(2) 18(1) 23(1) 16(1) 2(1) 7(1) 4(1)
Al(3) 20(1) 18(1) 17(1) 2(1) 7(1) 2(1)
Al(4) 17(1) 20(1) 21(1) 3(1) 8(1) 1(1)
Si(1) 17(1) 40(1) 18(1) 0(1) 4(1) -1(1)
Si(2) 17(1) 43(1) 21(1) 2(1) 9(1) 4(1)
Si(3) 28(1) 31(1) 17(1) 4(1) 9(1) 9(1)
Si(4) 24(1) 24(1) 20(1) 6(1) 9(1) 7(1)
Si(s) 36(1) 24(1) 24(1) 0(1) 14(1) 8(1)
Si(6) 24(1) 37(1) 26(1) 2(1) 15(1) 6(1)
Si(7) 21(1) 24(1) 27(1) 6(1) 2(1) -4(1)
Si(8) 24(1) 22(1) 29(1) 9(1) 0(1) -2(1)
o(1) 22(1) 20(1) 16(1) 0(1) 5(1) 1(1)
0(2) 18(1) 20(1) 22(1) 0(1) 7(1) 0(1)
0o(3) 21(1) 21(1) 21(1) 2(1) 6(1) 2(1)
0(4) 16(1) 25(1) 18(1) 0(1) 6(1) 2(1)
o(5) 17(1) 29(1) 23(1) -3(1) 5(1) -2(1)
0(6) 22(1) 56(1) 19(1) 3(1) 7(1) 10(1)
o(7) 18(1) 49(1) 31(1) 10(1) 13(1) 7(1)
0(8) 28(1) 30(1) 17(1) 2(1) 4(1) 4(1)
0(9) 34(1) 32(1) 24(1) 7(1) 13(1) 11(1)
0(10) 30(1) 29(1) 22(1) 8(1) 9(1) 8(1)
o(11) 30(1) 26(1) 22(1) -2(1) 11(1) 4(1)
0(12) 46(1) 35(1) 38(1) -5(1) 26(1) 4(1)
0(13) 25(1) 31(1) 34(1) 2(1) 18(1) 5(1)
o(14) 25(1) 22(1) 29(1) 2(1) 8(1) -2(1)
0(15) 26(1) 29(1) 44(1) 14(1) -2(1) -5(1)
0(16) 29(1) 22(1) 25(1) 4(1) 6(1) 1(1)
c@) 24(1) 56(2) 32(2) 12(1) 12(1) 13(1)
0] 71(3) 53(2) 43(2) 12(2) 26(2) 30(2)
c@3) 105(4) 51(2) 72(3) 17(2) 44(3) 42(2)
C4) 50(2) 94(3) 51(2) 44(2) 19(2) 32(2)
6] 50(2) 81(3) 42(2) 21(2) 5(2) 2(2)
c(6) 39(2) 76(2) 31(2) 15(2) 1(1) -10(2)
c@) 32(2) 56(2) 18(1) 1(1) 5(1) -23(1)
C(8) 60(2) 42(2) 31(2) 1(1) 8(2) -16(2)
c(9) 100(4) 43(2) 58(3) -10(2) 19(2) -23(2)
C(10) 120(5) 78(3) 39(2) -10(2) 18(2) -66(3)
c@1) 61(3) 117(4) 31(2) 2(2) 5(2) -62(3)
c(12) 39(2) 97(3) 37(2) -7(2) 13(2) -35(2)
c(13) 24(1) 45(2) 36(2) -3(1) 17(1) 1(1)
c(14) 31(2) 60(2) 67(2) -2(2) 8(2) -8(2)
C(15) 32(2) 75(3) 99(3) -16(2) 21(2) -14(2)
C(16) 50(2) 57(2) 91(3) 7(2) 39(2) -18(2)
c@7) 60(3) 60(2) 73(3) 16(2) 37(2) -6(2)
c(18) 37(2) 59(2) 52(2) 12(2) 20(2) -3(2)
C(19) 19(1) 52(2) 28(1) -6(1) 10(1) -1(1)
C(20) 59(3) 114(4) 30(2) -14(2) 6(2) 19(2)
c(21) 72(3) 145(5) 38(2) -46(3) 8(2) 5(3)
c(22) 45(2) 99(3) 83(3) -56(3) 36(2) -18(2)
C(23) 85(3) 67(3) 90(3) 21(2) 46(3) 16(2)
C(24) 65(3) 62(2) 48(2) -6(2) 23(2) 23(2)
C(25) 30(2) 60(2) 31(2) 20(1) 15(1) 17(1)
C(26) 46(2) 65(2) 50(2) 13(2) 17(2) -3(2)
c(7) 49(2) 106(4) 68(3) 40(3) 21(2) -6(2)
C(28) 53(3) 126(5) 107(4) 67(4) 51(3) 27(3)
C(29) 88(4) 133(5) 104(4) 24(4) 79(4) 44(4)
C(30) 72(3) 80(3) 82(3) -1(2) 56(3) 72)
C(31) 33(1) 35(1) 21(1) -3(1) 3(1) 13(1)
C(32) 56(2) 56(2) 24(2) 2(1) -5(1) 9(2)
C(33) 58(2) 72(2) 27(2) -2(2) -8(2) 13(2)
C(34) 32(2) 83(3) 40(2) 22(2) 2(1) 4(2)
C(35) 42(2) 62(2) 44(2) -11(2) 17(2) -5(2)
C(36) 35(2) 48(2) 26(1) -6(1) 14(1) 5(1)
C(37) 27(1) 29(1) 29(1) 12(1) 7(1) 4(1)
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Anhang

C(38)
C(39)
C(40)
C(41)
C(42)
C(43)
C(44)
C(45)
C(46)
c(47)
C(48)
C(49)
C(50)
C(51)
C(52)
C(53)
C(54)
C(55)
C(56)
C(57)
C(58)
C(59)
C(60)
c(61)
C(62)
C(63)
C(64)
C(65)
C(66)
C(67)
C(68)
C(69)
C(70)
c(71)
c(72)
C(73)
C(74)
C(75)
C(76)
c(77)
C(78)
C(79)
C(80)
c(81)
C(82)
C(83)
C(84)
C(85)
C(86)
c(87)
C(88)
C(89)
C(90)
C(91)
C(92)
C(93)
C(94)
C(95)
C(96)
o(17)
c(97)
C(100)
0(18)
0(19)
C(103)
C(104)
C(105)
C(106)
C(107)
C(108)
0(20)
0(21)

61(2)
76(3)
80(3)
74(3)
53(2)
25(1)
31(2)
40(2)
24(2)
37(2)
39(2)
56(2)
60(2)
62(3)
104(4)
95(4)
69(3)
54(2)
73(3)
100(3)
98(4)
63(2)
59(2)
30(2)
38(2)
41(2)
30(2)
33(2)
32(2)
31(2)
67(3)
83(4)
87(4)
128(5)
86(3)
27(1)
47(2)
49(2)
38(2)
63(3)
48(2)
26(1)
32(2)
46(2)
60(2)
77(3)
62(2)
48(2)
70(3)
99(4)
113(4)
96(4)
70(3)
29(1)
29(2)
44(2)
65(3)
46(2)
31(2)
34(1)
48(2)
38(2)
65(2)
41(1)
35(2)
55(2)
50(2)
47(2)
62(3)
53(2)
47(2)
32(1)

35(2)
34(2)
35(2)
49(2)
43(2)
34(1)
57(2)
75(3)
89(3)
68(2)
47(2)
38(2)
60(2)
72(3)
58(2)
45(2)
38(2)
22(1)
36(2)
44(2)
49(2)
47(2)
28(1)
56(2)
78(3)
93(3)
110(4)
68(2)
52(2)
66(2)
71(2)
107(4)
170(6)
166(6)
92(3)
40(1)
45(2)
77(3)
107(3)
81(3)
58(2)
26(1)
36(1)
52(2)
49(2)
28(1)
27(1)
23(1)
41(2)
35(2)
29(2)
54(2)
49(2)
35(1)
93(3)
131(4)
94(3)
91(3)
65(2)
36(1)
44(2)
37(2)
41(1)
38(1)
36(2)
56(2)
48(2)
40(2)
62(2)
60(2)
55(1)
62(1)

40(2)
65(2)
56(2)
47(2)
33(2)
29(1)
40(2)
65(2)
62(2)
37(2)
24(1)
29(2)
37(2)
52(2)
46(2)
58(2)
52(2)
22(1)
38(2)
36(2)
40(2)
47(2)
34(2)
35(2)
76(3)
119(4)
79(3)
52(2)
41(2)
27(2)
50(2)
68(3)
37(2)
29(2)
30(2)
24(1)
92(3)
106(4)
53(2)
51(2)
50(2)
35(1)
37(2)
35(2)
46(2)
55(2)
46(2)
47(2)
129(4)
158(6)
83(3)
91(3)
59(2)
28(1)
27(2)
30(2)
30(2)
46(2)
45(2)
42(1)
84(3)
102(3)
59(2)
40(1)
42(2)
46(2)
59(2)
60(2)
41(2)
44(2)
73(2)
28(1)

4(1)
-2(2)
9(2)
15(2)
5(1)
9(1)
-1(1)
2(2)
17(2)
6(2)
8(1)
3(1)
4(2)
1(2)
16(2)
18(2)
9(2)
-2(1)
-11(1)
-19(2)
-16(2)
-11(2)
-6(1)
-4(1)
-29(2)
-47(3)
-21(3)
-8(2)
-4(1)
7(1)
23(2)
50(3)
34(3)
-21(3)
-9(2)
2(1)
13(2)
17(3)
16(2)
20(2)
21(2)
1(1)
-2(1)
-4(1)
-17(2)
-10(1)
5(1)
5(1)
15(2)
31(3)
5(2)
7(2)
5(2)
14(1)
10(2)
9(2)
11(2)
16(2)
17(2)
-13(1)
-29(2)
-8(2)
2(1)
7(1)
3(1)
0(2)
1(2)
15(2)
12(2)
14(2)
29(1)
-3(1)
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24(2)
27(2)
22(2)
28(2)
18(2)
9(1)
14(1)
27(2)
7(2)
-2(1)
8(1)
16(1)
14(2)
14(2)
22(2)
23(2)
22(2)
14(1)
29(2)
27(2)
17(2)
14(2)
18(2)
15(1)
16(2)
23(3)
13(2)
12(2)
16(1)
12(1)
30(2)
35(3)
17(2)
26(3)
18(2)
3(1)
37(2)
44(3)
22(2)
24(2)
17(2)
11(1)
41)
4(1)
20(2)
27(2)
19(2)
-1(2)
46(3)
51(4)
9(3)
47(3)
30(2)
6(1)
6(1)
8(2)
19(2)
24(2)
14(1)
18(1)
43(2)
22(2)
28(1)
3(1)
11(1)
11(2)
16(2)
25(2)
2(2)
-6(2)
22(1)
9(1)

5(2)
-8(2)

-14(2)

-9(2)
-4(2)
6(1)
9(1)
16(2)
11(2)
2(2)
7(1)
21(1)
25(2)
31(2)
46(3)
22(2)
17(2)
2(1)
5(2)
-13(2)

-26(2)
-20(2)

-6(1)
12(1)
14(2)
14(2)
23(2)
5(2)
7(1)
-6(1)
17(2)
16(3)
-16(4)
-62(5)

-33(3)
-12(1)

1(2)
6(2)

-13(2)
-24(2)

-4(2)
-6(1)
2(1)
0(2)

-13(2)

-7(2)
-1(1)
3(1)
4(2)
-6(2)
17(2)
24(2)
702)
0(1)
-3(2)
-6(2)

-10(2)

0(2)
1(2)
-6(1)

-15(2)

5(2)
14(1)

-10(1)

-6(1)

-18(2)
-16(2)

4(1)

-10(2)
-21(2)

-3(1)
-5(1)



Anhang

C(109) 29(2) 52(2) 33(2) 0(1) 8(1) 7(1)
C(110) 34(2) 68(2) 31(2) -11(2) 5(1) 2(2)
c(111) 30(2) 63(2) 41(2) 7(2) 0(1) 6(2)
C(112) 26(2) 48(2) 48(2) 4(1) 6(1) 9(1)
C(113) 32(2) 55(2) 46(2) 0(2) 13(1) 3(1)
C(114) 30(2) 60(2) 33(2) -3(1) 7(1) 6(1)
0(22) 32(1) 57(1) 68(2) 6(1) 10(1) 2(1)
0(23) 64(2) 51(1) 27(1) -12(1) -9(1) 18(1)
C(117) 55(2) 42(2) 28(2) -13(1) 2(1) 11(2)
C(120) 66(2) 48(2) 26(2) -9(1) 3(2) 26(2)
0(24) 43(1) 48(1) 27(1) -1(1) 0(1) 0(1)
C(121) 71(3) 50(2) 48(2) -1(2) 31(2) 18(2)
C(122) 64(3) 121(4) 49(2) 11(3) 18(2) 21(3)
C(123) 58(3) 140(5) 73(3) 9(3) 9(3) -8(3)
C(124) 80(3) 90(3) 82(3) -11(3) 51(3) -2(3)
C(125) 100(4) 56(2) 51(2) -14(2) 35(2) 7(2)
C(126) 95(3) 50(2) 44(2) -9(2) 23(2) -3(2)
C(127) 101(4) 63(3) 64(3) 7(2) 38(3) 2(3)
C(128) 137(7) 143(6) 99(5) 3(4) 51(5) -24(5)
C(129) 45(3) 85(4) 186(8) 21(4) 9(4) 1(3)
C(130) 74(3) 69(3) 78(3) 7(2) -8(3) 5(2)
C(131) 146(7) 111(5) 91(5) -16(4) -16(5) 55(5)
C(132) 136(7) 68(4) 130(6) -25(4) -22(5) -3(4)
C(133) 47(3) 86(4) 110(4) -24(3) 9(3) 10(2)
C(134) 380(20) 570(30) 140(9) 211(14) 187(12) 0(20)
C(135) 60(3) 66(3) 96(4) 24(3) 23(3) -8(2)
C(136) 63(3) 48(2) 115(4) 25(2) 33) 5(2)
C(137) 106(5) 80(4) 120(5) -14(4) 3(4) -22(3)
C(138) 93(4) 109(4) 86(4) 22(3) 26(3) -31(4)
C(139) 110(5) 158(7) 84(4) -10(4) 38(4) -45(5)
C(140) 126(6) 98(4) 92(4) -20(3) 24(4) -39(4)
C(141) 86(4) 83(3) 117(5) -21(3) 29(3) -32(3)

Tabelle 52:Koordinaten des Wasserstoffs ( ¥)10nd isotrope Auslenkungsparamete?)(,ﬂlog) fur sh2750.

x y z U(eq)
H(L) 2310 5702 6081 24
H(2) 2757 8016 6512 24
H(3) 1384 7017 5902 25
H(4) 2267 6813 7384 23
H(2) 3769 4745 7192 64
H(3) 3986 3664 7718 87
H(4) 4308 3868 8568 77
H(5) 4388 5093 8892 71
H(6) 4181 6151 8369 61
H(8) 3414 7849 7692 55
H(9) 3783 8905 8169 82
H(10) 4616 8988 8451 97
H(11) 5075 8055 8239 86
H(12) 4721 6998 7747 69
H(14) 4816 6850 6606 65
H(15) 5351 7727 6434 82
H(16) 5080 8761 5927 75
H(17) 4252 8921 5547 73
H(18) 3716 8042 5704 57
H(20) 3488 6182 5228 83
H(21) 3623 5158 4763 104
H(22) 4011 4051 5123 86
H(23) 4322 3991 5973 91
H(24) 4200 5032 6444 68
H(26) 2661 8762 4941 64
H(27) 3335 9117 4707 88
H(28) 3644 8279 4250 108
H(29) 3302 7078 4040 117
H(30) 2625 6694 4262 85
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Anhang

H(32)
H(33)
H(34)
H(35)
H(36)
H(38)
H(39)
H(40)
H(41)
H(42)
H(44)
H(45)
H(46)
H(47)
H(48)
H(50)
H(51)
H(52)
H(53)
H(54)
H(56)
H(57)
H(58)
H(59)
H(60)
H(62)
H(63)
H(64)
H(65)
H(66)
H(68)
H(69)
H(70)
H(71)
H(72)
H(74)
H(75)
H(76)
H(77)
H(78)
H(80)
H(81)
H(82)
H(83)
H(84)
H(86)
H(87)
H(88)
H(89)
H(90)
H(92)
H(93)
H(94)
H(95)
H(96)
H(17A)
H(97)
H(98A)
H(98B)
H(99A)
H(99B)
H(1A1)
H(1A2)
H(1A3)
H(1A4)
H(98C)
H(98D)
H(99C)
H(99D)
H(1B1)
H(1B2)
H(1B3)

1548
1001

728
1051
1625
1691
1993
2235
2158
1863

720
-111
-493

801
633
184
560
1375
1830
1700
2279
3068
3281
2700
482
-330
-895
-644
179
1264
1399
1462
1390
1249
565

-194
297
925
834
593
729

1131

1376

2095

2447

3080

3463

3161

3187

3371

2760

1958

1775

1765

1883

2306

2754

2444
2947
2294
2735
2112
2622

2267

1799

2407

2201

3380

2968

2940

7374
6594
5456
5063
5828
10246
11458
11718
10768
9534
9183
9114
8609
8141
8209
9262
10285
11436
11598
10596
9832
10461
10559
10036
9366
8952
9245
8392
7253
6971
6213
5810
6724
8029
8436
5801
5689
4533
3470
3574
5070
4337
3002
2416
3129
2794
1564
1368
2426
3682
4645
4788
4867
4775
4586
4961
4065
4874
4924
3583
4014
2789
2795
3707
4123
4470
4000
3284
2860
3691
3186
4763
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3823
3272
3531
4356
4903
5696
5586
4904
4312
4414
5506
5217
4447
3964
4248
6551
6065
5995
6349
6825
8015
8644
8620
7958
7342
7498
7277
6787
6494
6702
7897
8702
9316
9126
8315
6809
7159
7500
7499
7163
5610
4890
4916
5651
6372
7441
7477
7210
6960
6976
8102
8947
9307
8829
7990
5821
5330
4953
5442
4846
4937
5572
6067
6100
6192
4978
4975
4741
5136
5992
6106
5848



Anhang

H(1B4)
H(100)
H(18A)
H(19)

H(103)
H(10E)
H(10F)
H(10G)
H(10H)
H(106)
H(101)

H(10J)
H(10K)
H(10L)
H(20A)
H(21A)
H(109)
H(11A)
H(11B)
H(11C)
H(11D)
H(112)
H(11E)
H(11F)
H(11G)
H(11H)
H(22A)
H(1A5)
H(1A5)
H(1A6)
H(1A8)
H(1A7)
H(1A8)
H(1B5)
H(1B5)
H(1B6)
H(1B8)
H(1B7)
H(1B8)
H(11K)
H(11L)
H(12A)
H(12B)
H(122)
H(123)
H(124)
H(125)
H(126)
H(12C)
H(12D)
H(12E)
H(129)
H(130)
H(131)
H(132)
H(133)
H(13A)
H(13B)
H(13C)
H(136)
H(137)
H(138)
H(139)
H(140)
H(14A)
H(14B)
H(14C)

2774
3198
3324
3431
3697
3848
3319
3843
4071
3139
3490
2967
2755
2956
3468
1065
379
300
278
-463
-508
-391
-314
-335
426
471
-1090
2314
2484
2984
3662
3001
3502
3010
2347
2409
3022
3682
3639
2773
3129
3222
2868
5640
5049
5140
5837
6409
6478
6760
6360
-944
-1300
-886
-115
300
-113
277
-219
106
-423
-653
-373
190
398
578
841

4375
3597
2445
8412
9018
9783
10146
11057
10414
11044
9888
10272
9660
9005
11354
6766
7377
5762
6459
6878
5978
5611
6555
7237
6123
7027
6004
7140
8498
8352
7651
6468
6296
8057
7546
8437
6799
6553
7449
7830
8533
6998
6286
6395
5638
5097
5398
6187
6779
6801
7442
7007
6291
5392
5168
5929
6868
7111
7577
7824
7134
7581
8679
9431
9716
8945
9234

6277
5702
5582
6947
6435
7133
6950
6776
6510
6164
5655
5484
6123
5839
5538
5117
5141
4894
4519
4597
4448
5272
5885
5499
5817
5955
5270
8473
8531
8424
9048
9144
9042
8213
8699
8562
9310
8970
8796
9293
9280
8269
8268
7190
7321
8102
8737
8596
7452
8025
7791
7878
8345
8910
9081
8688
7710
8212
8023
9006
9314
9957
10332
10057
9265
9062
9608
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Anhang

8 Daten zur Molekul- und Kristallstruktur von (Ph

(HzN(CHz)C6H4(CH2)NH2 2 C4H80)2 1_0

Tabelle 53:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fir {8iO)[AIO(OH)] 4 * (HoN(CH,)CsH4(CH,)NH, ¢ 2 GHgO), (sh2911)

Identifizierungscode sh2911

Summenformel C128 H140 Al4 N4 020 Si8

Molmasse [g/mol] 2387.08

Messtemperatur [K] 152(2)

Wellenlange [A] 0.71073

Kristallsystem tetragonal

Raumgruppe P4(2)/n

Gitterkonstanten a=19.7041(8) A a=90°
b =19.7041(8) A B=90°
¢ =16.5008(9) A y=90°

Zellvolumen [A3] 6406.5(5)

Anzahl der Formeleinheiten Z 2

Dichte (berechnet) [g/cth 1.237

Absorptionskoeffizient [mﬁil] 0.177

F(000) 2520

Kristallabmessungen [m?’]l 0.21x0.11 x 0.06

Messbereici [°] 1.46 t0 27.31

hkI - Indexbereich

Gemessene Reflexe
Symmetrieunabhéngige Reflexe
Vollstandigkeit des Datensatzes (bis 27.31°)
Absorptionskorrektur

Max. und Min. Transmission

Strukturverfeinerungsmethode

Daten / Einschrankungen / Parameter
Giite des Fit auf¥

Endglltige R-Werte [I>2sigma(l)]
R-Werte (alle Daten)
Restelektronendichte (min./max.) [éﬁ}

-25<=h<=25, -25<=k<=22, -21<=I<=21
97856
7142 [R(int) = 0.3541]
98.9 %
Multiscan
0.9891 and 0.9642

Full-matrix least-sgsan [
7142/0/382

1.054
R1=0.0767, wRD2402
R1=0.2529, wR2 = 0.1976

0.389 and -0.461

2SIO)g[AIO(OH)] 4 ¢

2
Tabelle 54: Atomkoordinaten (x 1%) und aquivalente isotrope Auslenkungsparametex &) fiir sh2911. U(eq) wird berechnet als ein Drittel
der Spur des orthogonalisiertet Tensors.

X y z U(eq)
Al(L) 7614(1) 6334(1) 2517(1) 23(1)
Si(1) 7001(1) 5609(1) 940(1) 31(1)
Si(2) 5666(1) 6486(1) 1087(1) 28(1)
o(1) 8250(2) 6876(2) 2175(2) 24(1)
0(2) 7891(1) 5900(1) 3373(2) 30(1)
0o(3) 7422(1) 5772(1) 1742(2) 28(1)
0(4) 6220(2) 5880(2) 982(2) 35(1)
c@) 6953(2) 4679(2) 769(3) 31(1)
c@) 6410(3) 4377(3) 365(3) 43(1)
C(3) 6399(3) 3691(3) 198(4) 55(2)
C(4) 6934(3) 3288(3) 434(4) 58(2)
C(5) 7485(3) 3567(3) 835(4) 61(2)
C(6) 7490(3) 4250(3) 995(3) 46(1)
c(7) 7432(3) 5996(3) 38(3) 38(1)
C(8) 7456(3) 5660(3) -704(3) 58(2)
C(9) 7778(3) 5947(4) -1369(4) 74(2)
C(10) 8094(3) 6556(3) -1312(4) 66(2)
c@1) 8089(3) 6902(3) -593(4) 55(2)
c(12) 7761(3) 6617(3) 80(3) 42(1)
c(13) 5462(2) 6809(2) 57(3) 35(1)
c(14) 5111(3) 7416(3) -43(3) 43(1)
C(15) 4962(3) 7678(3) -804(4) 69(2)
C(16) 5151(5) 7312(5) -1467(5) 137(4)
c@7) 5500(6) 6715(5) -1396(4) 157(5)

- 233 -



Anhang

C(18) 5648(4) 6471(3) -639(4) 81(2)

C(19) 4892(2) 6107(3) 1553(3) 38(1)

C(20) 4421(3) 6538(3) 1908(4) 63(2)

C(21) 3823(3) 6305(5) 2230(5) 103(3)

C(22) 3684(4) 5630(6) 2197(5) 116(4)

C(23) 4133(4) 5181(4) 1866(4) 93(3)

C(24) 4745(3) 5416(3) 1540(3) 58(2)

N(1) 9104(3) 6319(2) 1206(4) 41(1)

C(25) 9064(3) 5570(2) 1177(3) 46(2)

C(26) 9547(3) 5267(2) 560(3) 37(1)

C(27) 9481(3) 5420(3) -246(4) 50(2)

C(28) 10070(3) 4843(3) 811(3) 49(2)

0(5) 4420(2) 8521(2) 1445(3) 70(2)

C(29) 3853(3) 8612(4) 903(4) 79(2)

C(30) 3272(4) 8831(6) 1390(6) 142(4)

C(31) 3429(6) 8625(7) 2208(7) 197(6)

C(32) 4196(5) 8641(5) 2245(5) 120(3)

Tabelle 55:Bindungslangen [A] und Winkel [°] fir sh2911.

Al(1)-0(3) 1.733(3) C(31)-C(32) 1.51(1)
Al(1)-0(2) 1.739(3)

Al(1)-0(1) 1.740(3) O(3)-Al(1)-0(2) 110.7(2)
Al(1)-0O(1)#1 1.744(3) O(3)-Al(1)-0(1) 108.1(2)
Si(1)-0(3) 1.595(3) 0O(2)-Al(1)-0(1) 109.9(2)
Si(1)-0(4) 1.631(3) O(3)-Al(1)-O(1)#1 109.5(2)
Si(1)-C(1) 1.856(5) O(2)-Al(1)-O(1)#1 104.9(2)
Si(1)-C(7) 1.876(5) O(1)-Al(1)-O(1)#1 113.9(2)
Si(2)-0(2)#1 1.586(3) O(3)-Si(1)-0(4) 112.9(2)
Si(2)-0(4) 1.627(3) O(3)-Si(1)-C(1) 110.6(2)
Si(2)-C(13) 1.858(5) 0O(4)-Si(1)-C(1) 106.4(2)
Si(2)-C(19) 1.863(5) O(3)-Si(1)-C(7) 109.9(2)
O(1)-Al(1)#2 1.744(3) O(4)-Si(1)-C(7) 109.1(2)
0O(2)-Si(2)#2 1.586(3) C(1)-Si(1)-C(7) 107.7(2)
C(1)-C(2) 1.394(6) O(2)#1-Si(2)-0O(4) 115.6(2)
C(1)-C(6) 1.404(6) O(2)#1-Si(2)-C(13) 108.1(2)
C(2)-C(3) 1.380(7) 0O(4)-Si(2)-C(13) 107.4(2)
C(3)-C(4) 1.376(7) O(2)#1-Si(2)-C(19) 108.5(2)
C(4)-C(5) 1.385(7) O(4)-Si(2)-C(19) 107.4(2)
C(5)-C(6) 1.371(7) C(13)-Si(2)-C(19) 109.8(2)
C(7)-C(12) 1.387(7) Al(1)-O(1)-Al(1)#2 139.1(2)
C(7)-C(8) 1.393(7) Si(2)#2-0(2)-Al(1) 147.4(2)
C(8)-C(9) 1.387(8) Si(1)-0(3)-Al(1) 148.7(2)
C(9)-C(10) 1.356(8) Si(2)-0(4)-Si(1) 151.5(2)
C(10)-C(11) 1.368(8) C(2)-C(1)-C(6) 116.6(4)
C(11)-C(12) 1.402(7) C(2)-C(1)-Si(1) 122.2(4)
C(13)-C(18) 1.378(7) C(6)-C(1)-Si(1) 121.0(4)
C(13)-C(14) 1.390(6) C(3)-C(2)-C(2) 121.7(5)
C(14)-C(15) 1.390(7) C(4)-C(3)-C(2) 119.7(5)
C(15)-C(16) 1.363(9) C(3)-C(4)-C(5) 120.5(5)
C(16)-C(17) 1.368(9) C(6)-C(5)-C(4) 119.2(5)
C(17)-C(18) 1.369(9) C(5)-C(6)-C(1) 122.3(5)
C(19)-C(20) 1.389(7) C(12)-C(7)-C(8) 116.6(5)
C(19)-C(24) 1.392(7) C(12)-C(7)-Si(1) 122.1(4)
C(20)-C(21) 1.372(8) C(8)-C(7)-Si(1) 121.3(4)
C(21)-C(22) 1.36(1) C(9)-C(8)-C(7) 121.2(6)
C(22)-C(23) 1.37(1) C(10)-C(9)-C(8) 121.0(6)
C(23)-C(24) 1.398(9) C(9)-C(10)-C(11) 119.9(6)
N(1)-C(25) 1.477(6) C(10)-C(11)-C(12) 119.4(5)
C(25)-C(26) 1.517(6) C(7)-C(12)-C(11) 121.9(5)
C(26)-C(27) 1.370(7) C(18)-C(13)-C(14) 116.6(5)
C(26)-C(28) 1.389(7) C(18)-C(13)-Si(2) 122.7(4)
C(27)-C(28)#3 1.386(7) C(14)-C(13)-Si(2) 120.7(4)
C(28)-C(27)#3 1.386(7) C(13)-C(14)-C(15) 122.2(5)
0O(5)-C(32) 1.412(8) C(16)-C(15)-C(14) 118.0(6)
0(5)-C(29) 1.443(7) C(15)-C(16)-C(17) 121.6(7)
C(29)-C(30) 1.464(9) C(16)-C(17)-C(18) 119.2(7)
C(30)-C(31) 1.44(1) C(17)-C(18)-C(13) 122.3(6)
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C(20)-C(19)-C(24) 117.7(5) C(28)-C(26)-C(25) 120.2(5)
C(20)-C(19)-Si(2) 118.5(4) C(26)-C(27)-C(28)#3 120.7(5)
C(24)-C(19)-Si(2) 123.8(4) C(27)#3-C(28)-C(26) 119.9(5)
C(21)-C(20)-C(19) 122.2(7) C(32)-0(5)-C(29) 108.4(6)
C(22)-C(21)-C(20) 119.0(7) 0(5)-C(29)-C(30) 107.6(6)
C(21)-C(22)-C(23) 121.3(7) C(31)-C(30)-C(29) 105.2(8)
C(22)-C(23)-C(24) 119.8(7) C(30)-C(31)-C(32) 104.3(9)
C(19)-C(24)-C(23) 119.9(6) 0(5)-C(32)-C(31) 105.8(7)
N(1)-C(25)-C(26) 112.5(4)

C(27)-C(26)-C(28) 119.5(5)

C(27)-C(26)-C(25) 120.3(5)

Symmetry transformations used to generate equivatems:
#1y,-x+3/2,-z+1/2  #2 -y+3/2,X,-z+1/2 #3 -x421,-z

Tabelle 56: Anisotropische AuslenkungsaparameteerA@) fur sh2911. Der anisotropische ExponentfaktorAleslenkungsparameter lautet:
2 h2a2ulls | +2hka*br32]

ull U22 U33 U23 ul3 ul2

Al(L) 19(1) 20(1) 29(1) o(1) -1(1) 0()
Si(1) 31(1) 25(1) 36(1) -6(1) -4(1) 1(1)
Si(2) 25(1) 25(1) 35(1) -5(1) 7(1) 0(1)
o(1) 22(2) 23(2) 29(2) -6(2) 72) -2(1)
0(2) 27(2) 24(2) 38(2) 10(2) -5(2) -2(2)
0o(3) 28(2) 23(2) 33(2) 7(1) -8(1) 1(1)
0(4) 31(2) 29(2) 46(2) -10(2) -5(2) 8(2)
c@) 26(3) 28(3) 38(3) 7(2) -2(2) -1(2)
c@) 39(3) 29(3) 60(4) -6(3) -8(3) 2(3)
c@3) 51(4) 37(4) 78(5) -8(3) -26(3) -8(3)
C(4) 78(5) 24(3) 73(5) -12(3) -17(4) 3(3)
c(5) 64(4) 28(4) 90(5) -13(3) -28(4) 10(3)
C(6) 39(3) 35(3) 63(4) -14(3) -14(3) 3(3)
c(7) 43(3) 35(3) 35(3) -6(3) -1(2) 1(3)
c(@8) 72(5) 57(4) 44(4) -13(3) 15(3) -15(3)
C(9) 97(6) 79(5) 45(4) -20(4) 14(4) -26(4)
C(10) 80(5) 71(5) 47(4) 2(4) 10(3) -4(4)
c@1) 64(4) 43(4) 58(4) 5(3) 5(3) 2(3)
c(12) 50(4) 35(3) 40(3) -4(3) -3(3) 4(3)
C(13) 34(3) 32(3) 40(3) -5(2) -11(2) 0(3)
c(14) 44(4) 36(3) 49(4) -3(3) -13(3) 1(3)
C(15) 94(5) 45(4) 68(5) 11(4) -19(4) 18(4)
C(16) 222(11) 141(8) 47(5) 1(5) -15(6) 103(8)
c@7) 278(13) 151(9) 41(5) 5(5) -13(6) 143(9)
c(18) 126(6) 79(5) 39(4) 1(4) -15(4) 54(5)
C(19) 33(3) 43(3) 38(3) 7(3) -5(3) 7(3)
C(20) 37(4) 89(5) 64(4) -24(4) 6(3) -8(4)
c(21) 51(5) 167(9) 92(6) -60(6) 25(4) -40(5)
c(22) 97(7) 184(10) 66(5) -44(8) 42(5) -97(7)
C(23) 121(7) 98(6) 60(5) -13(4) 5(5) -70(6)
C(24) 69(4) 57(4) 48(4) -3(3) 0(3) -32(3)
N(1) 45(4) 28(3) 51(4) -6(3) 13(3) 0(2)
C(25) 39(3) 36(3) 63(4) -12(3) 19(3) 1(3)
C(26) 34(3) 34(3) 45(4) -8(3) 12(3) -2(3)
c@7) 43(4) 47(4) 59(4) -13(3) -2(3) 20(3)
C(28) 53(4) 53(4) 42(3) -3(3) 8(3) 13(3)
0(5) 65(3) 79(3) 67(3) 42) -11(2) 702)
C(29) 62(5) 97(6) 79(5) 4(4) -12(4) 5(4)
C(30) 82(7) 229(12) 116(8) -1(8) 14(6) 57(7)
C(31) 112(10) 360(20) 114(10) -31(11) 32(8) £3(1
C(32) 157(10) 144(8) 59(6) -6(5) 3(6) -13(7)
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2
Tabelle 57:Koordinaten des Wasserstoffs ( ¥)Yl0nd isotrope Auslenkungsparameter XA () fiir sh2911.

X y z U(ea)
H(2) 6038 4651 199 51
H(3) 6023 3497 -80 66
H(4) 6925 2815 322 70
H(5) 7855 3289 997 73
H(6) 7870 4440 1267 55
H(8) 7248 5227 -756 69
H(9) 7776 5713 -1873 89
H(10) 8320 6742 -1769 79
H(11) 8304 7332 -551 66
H(12) 7764 6857 580 50
H(14) 4969 7658 425 51
H(15) 4735 8101 -860 83
H(16) 5037 7475 -1992 164
H(L7) 5637 6472 -1865 188
H(18) 5888 6055 -593 97
H(20) 4515 7011 1928 76
H(21) 3511 6611 2474 124
H(22) 3266 5467 2408 139
H(23) 4031 4710 1857 112
H(24) 5059 5105 1311 69
H(3) 9550(40) 6450(30) 1380(40) 110(30)
H(2) 9010(30) 6500(30) 790(30) 50(20)
H(1) 8520(30) 6660(30) 1850(40) 110(30)
H(25A) 8594 5434 1040 55
H(25B) 9171 5385 1720 55
H(27) 9123 5709 -419 60
H(28) 10120 4734 1369 59
H(29A) 3748 8180 623 95
H(29B) 3962 8959 489 95
H(30A) 3213 9329 1357 171
H(30B) 2850 8609 1199 171
H(31A) 3256 8163 2319 236
H(31B) 3230 8944 2606 236
H(32A) 4356 9089 2440 144
H(32B) 4367 8286 2616 144

9 Daten zur Molekil- und Kristallstruktur von
(Ph3SiO)g[AIO(O) .25]4(OH * N(CH,CH2)3N), (OH; * N(CH>CH,)sN) 12

Tabelle 58:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fir {8iO)}[AIO(O)o.294(OH * N(CH.CH,)3N), (OH, * N(CH,CH,)3N) (sh2824)

Identifizierungscode
Summenformel
Molmasse [g/mol]
Messtemperatur [K]
Wellenlange [A]
Kristallsystem
Raumgruppe
Gitterkonstanten

Zellvolumen [,53]
Anzahl der Formeleinheiten Z
Dichte (berechnet) [g/cth

Absorptionskoeffizient [mrﬂ']
F(000)

sh2824

C114 H120 Al4 N6 016 Si8 x 4 C7 H8

2531.34
153(2)
0.71073
triklin
P-1
a=14.6729(10) A
b =15.8940(13) A
c=30.772(2) A
6760.3(9)

2
1.244

0.170
2676
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Kristallabmessungen [m?’]l 0.57x0.31x0.18

Messbereici [°] 1.34t0 28.38

hkI - Indexbereich -19<=h<=19, -21<=k<=21, -41<=I<=41
Gemessene Reflexe 123752

Symmetrieunabhéngige Reflexe 33723 [R(int) = 0.0324
Vollstandigkeit des Datensatzes (bis 28.38°) 99.5 %

Absorptionskorrektur Multiscan

Max. und Min. Transmission 0.9693 and 0.9097
Strukturverfeinerungsmethode Full-matrix-block tesguares on %
Daten / Einschrankungen / Parameter 33723/02 162

Giite des Fit auf& 1.011

Endgliltige R-Werte [I>2sigma(l)] R1=0.0441, wRD® 4055
R-Werte (alle Daten) R1=0.0710, wR2 =0.1218
Restelektronendichte (min./max.) [éﬁ} 0.632 and -0.609

2
Tabelle 59: Atomkoordinaten (x 1%) und aquivalente isotrope Auslenkungsparametex &) fiir sh2824. U(eq) wird berechnet als ein Drittel
der Spur des orthogonalisiertet Tensors.

X y z U(eq)
Al(L) 2014(1) 5621(1) 7753(1) 16(1)
Al(2) 2035(1) 4169(1) 8543(1) 17(1)
Al(3) 3206(1) 3749(1) 7639(1) 15(1)
Al(4) 3429(1) 5323(1) 6896(1) 17(1)
Si(1) -175(1) 5506(1) 7781(1) 21(1)
Si(2) -241(1) 4746(1) 8792(1) 21(1)
Si(3) 3729(1) 2947(1) 9015(1) 22(1)
Si(4) 5004(1) 3477(1) 8158(1) 20(1)
Si(5) 4019(1) 2290(1) 6958(1) 17(1)
Si(6) 4424(1) 3772(1) 6255(1) 18(1)
Si(7) 2344(1) 7092(1) 6457(1) 20(1)
Si(8) 2190(1) 7614(1) 7395(1) 19(1)
o(1) 2823(1) 4865(1) 7395(1) 16(1)
0(2) 2196(1) 5214(1) 8303(1) 20(1)
0(3) 2318(1) 3573(1) 8083(1) 18(1)
0(4) 4214(1) 5876(1) 7036(1) 24(1)
o(5) 849(1) 5718(1) 7692(1) 24(1)
0(6) -487(1) 5103(1) 8291(1) 27(1)
o(7) 863(1) 4293(1) 8809(1) 24(1)
o(8) 2811(1) 3719(1) 8930(1) 25(1)
0(9) 4654(1) 2919(1) 8622(1) 27(1)
0(10) 4276(1) 3699(1) 7810(1) 22(1)
0(11) 3336(1) 2968(1) 7283(1) 19(1)
0(12) 4583(1) 2794(1) 6530(1) 21(1)
0(13) 4136(1) 4528(1) 6577(1) 23(1)
o(14) 2572(1) 6061(1) 6617(1) 22(1)
0(15) 2322(1) 7674(1) 6854(1) 25(1)
0(16) 2331(1) 6620(1) 7622(1) 21(1)
cQ) -1117(1) 6512(1) 7645(1) 24(1)
c@) -903(2) 7154(2) 7308(1) 42(1)
c(@3) -1608(2) 7863(2) 7167(1) 49(1)
C(4) -2548(2) 7939(1) 7360(1) 37(1)
c(5) -2781(1) 7317(1) 7696(1) 36(1)
c(6) -2075(1) 6610(1) 7836(1) 30(1)
c@) -226(1) 4698(1) 7412(1) 25(1)
c(@8) -945(2) 4234(1) 7514(1) 33(1)
c(9) -1031(2) 3672(2) 7230(1) 44(1)
C(10) -402(2) 3560(2) 6837(1) 48(1)
c@1) 311(2) 4010(2) 6727(1) 42(1)
c(12) 397(2) 4575(1) 7011(1) 32(1)
c(13) -675(1) 5707(1) 9124(1) 25(1)
c(14) -943(2) 6569(1) 8930(1) 35(1)
c(15) -1220(2) 7271(2) 9184(1) 44(1)
C(16) -1234(2) 7124(2) 9639(1) 43(1)
c@7) -989(2) 6275(2) 9842(1) 40(1)
c(18) -720(1) 5578(2) 9587(1) 33(1)
C(19) -914(1) 3888(1) 9029(1) 27(1)
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C(20) -507(2) 3164(1) 9309(1) 33(1)
c(21) -963(2) 2493(2) 9478(1) 44(1)
C(22) -1850(2) 2544(2) 9373(1) 54(1)
C(23) -2271(2) 3251(2) 9103(1) 58(1)
C(24) -1811(2) 3918(2) 8929(1) 44(1)
C(25) 4132(1) 3059(1) 9540(1) 27(1)
C(26) 5065(2) 2678(2) 9622(1) 38(1)
c(7) 5349(2) 2743(2) 10018(1) 51(1)
C(28) 4698(2) 3179(2) 10342(1) 55(1)
C(29) 3775(2) 3561(2) 10272(1) 50(1)
C(30) 3496(2) 3506(2) 9873(1) 36(1)
C(31) 3436(1) 1858(1) 9070(1) 26(1)
C(32) 2510(2) 1771(1) 9242(1) 32(1)
C(33) 2278(2) 967(2) 9299(1) 42(1)
C(34) 2972(2) 226(2) 9185(1) 46(1)
C(35) 3895(2) 290(2) 9015(1) 45(1)
C(36) 4122(2) 1096(1) 8962(1) 34(1)
c(37) 5207(1) 4507(1) 8306(1) 25(1)
C(38) 5136(2) 5254(2) 8006(1) 39(1)
C(39) 5343(2) 6008(2) 8100(1) 49(1)
C(40) 5636(2) 6014(2) 8500(1) 43(1)
C(41) 5703(2) 5280(2) 8807(1) 46(1)
C(42) 5482(2) 4540(2) 8711(1) 41(1)
C(43) 6168(1) 2805(1) 7902(1) 23(1)
C(44) 6876(1) 2312(1) 8149(1) 33(1)
C(45) 7733(1) 1817(1) 7943(1) 41(1)
C(46) 7894(2) 1812(1) 7488(1) 42(1)
C(47) 7215(1) 2290(1) 7235(1) 36(1)
C(48) 6359(1) 2780(1) 7441(1) 27(1)
C(49) 4974(1) 1467(1) 7224(1) 20(1)
C(50) 4953(1) 1283(1) 7683(1) 24(1)
c(51) 5685(1) 657(1) 7865(1) 30(1)
C(52) 6443(1) 200(1) 7589(1) 31(1)
C(53) 6478(1) 365(1) 7131(1) 30(1)
C(54) 5752(1) 993(1) 6952(1) 25(1)
C(55) 3283(1) 1672(1) 6752(1) 20(1)
C(56) 3416(1) 763(1) 6853(1) 28(1)
c(57) 2859(2) 308(1) 6706(1) 38(1)
C(58) 2157(2) 754(2) 6456(1) 39(1)
C(59) 2006(2) 1650(2) 6355(1) 37(2)
C(60) 2559(1) 2104(1) 6500(1) 28(1)
c(61) 3494(1) 3875(1) 5900(1) 21(1)
C(62) 2647(1) 4534(1) 5916(1) 28(1)
C(63) 1968(1) 4554(2) 5653(1) 36(1)
C(64) 2122(2) 3921(2) 5370(1) 38(1)
C(65) 2958(2) 3267(2) 5345(1) 35(1)
C(66) 3637(1) 3243(1) 5608(1) 27(1)
c(67) 5568(1) 3807(1) 5876(1) 20(1)
C(68) 5584(1) 4522(1) 5547(1) 24(1)
C(69) 6403(1) 4573(1) 5243(1) 30(1)
C(70) 7221(1) 3906(2) 5266(1) 34(1)
c(71) 7226(1) 3197(1) 5587(1) 36(1)
C(72) 6405(1) 3148(1) 5889(1) 28(1)
C(73) 3291(1) 7374(1) 6006(1) 23(1)
C(74) 3644(1) 6867(1) 5651(1) 29(1)
C(75) 4359(2) 7058(1) 5314(1) 36(1)
C(76) 4737(2) 7760(1) 5329(1) 36(1)
c(77) 4404(2) 8272(1) 5677(1) 35(1)
C(78) 3686(2) 8083(1) 6008(1) 30(1)
C(79) 1165(1) 7448(2) 6259(1) 37(1)
C(80) 645(2) 6846(3) 6232(1) 71(1)
C(81) -238(3) 7144(5) 6083(1) 140(2)
C(82) -590(3) 8009(5) 5951(1) 177(4)
C(83) -96(3) 8598(4) 5979(1) 138(3)
C(84) 780(2) 8319(2) 6132(1) 79(1)
C(85) 3147(1) 8094(1) 7513(1) 23(1)
C(86) 4027(1) 8017(1) 7231(1) 30(1)
C(87) 4736(1) 8371(1) 7318(1) 39(1)
C(88) 4593(2) 8803(2) 7689(1) 44(1)
C(89) 3734(2) 8890(2) 7972(1) 43(1)
C(90) 3020(1) 8541(1) 7883(1) 31(1)
C(91) 998(1) 8315(1) 7590(1) 24(1)
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Anhang

C(92) 319(2) 8029(2) 7906(1) 62(1)
C(93) -573(2) 8582(2) 8027(1) 80(1)
C(94) -797(2) 9421(2) 7835(1) 53(1)
C(95) -139(2) 9713(2) 7522(2) 85(1)
C(96) 746(2) 9165(2) 7400(1) 73(1)
N(1) 1564(1) 2314(1) 8024(1) 23(1)
C(97) 749(2) 2421(1) 8396(1) 33(1)
C(98) 188(2) 1737(2) 8391(1) 59(1)
C(99) 2216(2) 1431(1) 8086(1) 33(1)
C(100) 1622(2) 747(2) 8122(1) 50(1)
C(101) 1186(1) 2419(1) 7597(1) 29(1)
C(102) 682(2) 1678(2) 7614(1) 44(1)
N(2) 645(1) 1157(1) 8048(1) 42(1)
N(3) 5984(1) 5796(1) 6678(1) 26(1)
C(103) 6454(2) 4852(1) 6664(1) 40(1)
C(104) 7413(2) 4783(2) 6357(1) 46(1)
C(105) 5912(2) 6231(2) 6218(1) 46(1)
C(106) 6935(2) 6191(2) 5973(1) 50(1)
C(107) 6549(2) 6201(2) 6902(1) 41(1)
C(108) 7577(2) 6028(2) 6649(1) 47(1)
N(4) 7641(1) 5637(1) 6240(1) 44(1)
N(5) 2334(1) 6147(1) 8868(1) 34(1)
C(109) 2658(6) 5635(3) 9259(1) 187(4)
C(110) 2730(4) 6237(2) 9598(1) 119(2)
C(111) 1410(2) 6676(4) 8998(2) 192(4)
C(112) 1436(3) 7260(4) 9348(2) 182(3)
C(113) 2968(3) 6693(3) 8689(1) 102(2)
C(114) 2957(3) 7322(3) 9031(1) 86(1)
N(6) 2392(2) 7127(2) 9438(1) 58(1)
C(115) 6545(2) 9357(2) 5255(1) 49(1)
C(116) 6926(2) 8722(2) 5578(1) 56(1)
C(117) 6603(2) 8791(2) 6026(1) 60(1)
C(118) 5880(2) 9494(2) 6157(1) 56(1)
C(119) 5492(2) 10128(2) 5842(1) 54(1)
C(120) 5824(2) 10054(2) 5397(1) 54(1)
C(121) 6899(2) 9288(2) 4767(1) 70(1)
C(122) 8625(2) 974(2) 5467(1) 62(1)
C(123) 8195(2) 845(2) 5907(1) 65(1)
C(124) 8619(3) 926(2) 6253(1) 81(1)
C(125) 9487(3) 1134(3) 6170(1) 109(2)
C(126) 9921(3) 1257(4) 5741(1) 111(2)
C(127) 9500(2) 1179(3) 5394(1) 80(1)
C(128) 8151(3) 921(3) 5089(2) 101(1)
C(129) 3401(2) 913(2) 985(1) 52(1)
C(130) 3737(2) 1070(2) 529(1) 58(1)
C(131) 3748(2) 486(2) 245(1) 62(1)
C(132) 3439(3) -262(2) 398(1) 70(1)
C(133) 3102(3) -422(2) 836(1) 73(1)
C(134) 3084(2) 160(2) 1129(1) 57(1)
C(135) 3406(3) 1537(2) 1301(1) 79(1)
C(136) 10160(4) 250(3) 400(2) 113(2)
C(137) 9248(3) 480(3) 279(2) 104(2)
C(138) 9085(3) 231(3) -118(2) 112(2)
C(139) 10349(9) 486(6) 856(4) 130(4)
C(140) 352(4) 4244(5) 4648(2) 67(2)
C(141) 217(2) 4948(4) 4764(1) 106(2)
C(142) 447(3) 5691(5) 4483(2) 139(3)
C(143) 71(4) 3589(6) 4937(2) 77(2)
C(144) 272(5) 6310(8) 4638(3) 112(4)
Tabelle 60:Bindungslangen [A] und Winkel [°] fur sh2824.
Al(1)-0(5) 1.719(1) C(7)-C(8) 1.403(3)
Al(1)-0(16) 1.738(1) C(8)-C(9) 1.385(3)
Al(1)-0(2) 1.757(1) C(9)-C(10) 1.383(4)
Al(1)-0(1) 1.801(1) C(10)-C(11) 1.381(4)
Al(2)-0(7) 1.736(1) C(11)-C(12) 1.390(3)
Al(2)-0(8) 1.743(1) C(13)-C(14) 1.393(3)
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Anhang

Al(2)-0(3)
Al(2)-0(2)
Al(3)-0(10)
Al(3)-0(11)
AI(3)-0(3)
Al(3)-0(1)
Al(4)-0(13)
Al(4)-0(14)
Al(4)-0(4)
Al(4)-0(1)
Si(1)-0(5)
Si(1)-0(6)
Si(1)-C(7)
Si(1)-C(1)
Si(2)-0(7)
Si(2)-0(6)
Si(2)-C(19)
Si(2)-C(13)
Si(3)-0(8)
Si(3)-0(9)
Si(3)-C(31)
Si(3)-C(25)
Si(4)-0(10)
Si(4)-0(9)
Si(4)-C(43)
Si(4)-C(37)
Si(5)-0(11)
Si(5)-0(12)
Si(5)-C(49)
Si(5)-C(55)
Si(6)-0(13)
Si(6)-0(12)
Si(6)-C(61)
Si(6)-C(67)
Si(7)-0(14)
Si(7)-0(15)
Si(7)-C(79)
Si(7)-C(73)
Si(8)-0(16)
Si(8)-0(15)
Si(8)-C(91)
Si(8)-C(85)
C(1)-C(2)
C(1)-C(6)
c(2)-C(3)
C(3)-C(4)
C(4)-C(5)
C(5)-C(6)
C(7)-C(12)
C(62)-C(63)
C(63)-C(64)
C(64)-C(65)
C(65)-C(66)
C(67)-C(72)
C(67)-C(68)
C(68)-C(69)
C(69)-C(70)
C(70)-C(71)
C(71)-C(72)
C(73)-C(78)
C(73)-C(74)
C(74)-C(75)
C(75)-C(76)
C(76)-C(77)
C(77)-C(78)
C(79)-C(84)
C(79)-C(80)
C(80)-C(81)
C(81)-C(82)
C(82)-C(83)
C(83)-C(84)
C(85)-C(90)

1.750(1)
1.767(1)
1.725(1)
1.733(1)
1.747(1)
1.802(1)
1.718(1)
1.733(1)
1.767(1)
1.780(1)
1.590(1)
1.631(1)
1.865(2)
1.869(2)
1.597(1)
1.631(1)
1.870(2)
1.875(2)
1.598(1)
1.636(1)
1.866(2)
1.868(2)
1.588(1)
1.632(1)
1.866(2)
1.874(2)
1.600(1)
1.635(1)
1.864(2)
1.880(2)
1.597(1)
1.631(1)
1.861(2)
1.867(2)
1.600(1)
1.636(1)
1.859(2)
1.865(2)
1.601(1)
1.629(1)
1.859(2)
1.878(2)
1.390(3)
1.396(2)
1.389(3)
1.378(3)
1.374(3)
1.388(3)
1.399(3)
1.388(3)
1.379(3)
1.383(3)
1.385(3)
1.392(2)
1.402(3)
1.390(3)
1.382(3)
1.378(3)
1.391(3)
1.397(3)
1.399(3)
1.390(3)
1.380(3)
1.383(3)
1.383(3)
1.376(4)
1.392(4)
1.395(5)
1.361(9)
1.347(9)
1.390(5)
1.392(3)

C(13)-C(18)
C(14)-C(15)
C(15)-C(16)
C(16)-C(17)
C(17)-C(18)
C(19)-C(24)
C(19)-C(20)
C(20)-C(21)
C(21)-C(22)
C(22)-C(23)
C(23)-C(24)
C(25)-C(26)
C(25)-C(30)
C(26)-C(27)
C(27)-C(28)
C(28)-C(29)
C(29)-C(30)
C(31)-C(36)
C(31)-C(32)
C(32)-C(33)
C(33)-C(34)
C(34)-C(35)
C(35)-C(36)
C(37)-C(38)
C(37)-C(42)
C(38)-C(39)
C(39)-C(40)
C(40)-C(41)
C(41)-C(42)
C(43)-C(48)
C(43)-C(44)
C(44)-C(45)
C(45)-C(46)
C(46)-C(47)
C(47)-C(48)
C(49)-C(50)
C(49)-C(54)
C(50)-C(51)
C(51)-C(52)
C(52)-C(53)
C(53)-C(54)
C(55)-C(56)
C(55)-C(60)
C(56)-C(57)
C(57)-C(58)
C(58)-C(59)
C(59)-C(60)
C(61)-C(62)
C(61)-C(66)
C(111)-C(112)
C(112)-N(6)
C(113)-C(114)
C(114)-N(6)
C(115)-C(120)
C(115)-C(116)
C(115)-C(121)
C(116)-C(117)
C(117)-C(118)
C(118)-C(119)
C(119)-C(120)
C(122)-C(127)
C(122)-C(123)
C(122)-C(128)
C(123)-C(124)
C(124)-C(125)
C(125)-C(126)
C(126)-C(127)
C(129)-C(134)
C(129)-C(130)
C(129)-C(135)
C(130)-C(131)
C(131)-C(132)
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1.399(3)
1.393(3)
1.379(3)
1.382(3)
1.388(3)
1.392(3)
1.396(3)
1.388(3)
1.377(4)
1.367(4)
1.390(3)
1.395(3)
1.396(3)
1.387(3)
1.379(4)
1.373(4)
1.386(3)
1.398(3)
1.398(3)
1.384(3)
1.382(4)
1.381(4)
1.384(3)
1.380(3)
1.394(3)
1.395(3)
1.378(3)
1.376(4)
1.384(3)
1.397(3)
1.398(3)
1.393(3)
1.377(4)
1.373(3)
1.389(3)
1.394(3)
1.401(3)
1.394(3)
1.378(3)
1.384(3)
1.387(3)
1.399(3)
1.399(3)
1.395(3)
1.377(3)
1.378(3)
1.386(3)
1.399(3)
1.401(3)
1.539(5)
1.435(5)
1.557(4)
1.409(4)
1.380(4)
1.385(4)
1.506(4)
1.382(4)
1.376(4)
1.370(4)
1.378(4)
1.377(4)
1.392(4)
1.486(5)
1.368(5)
1.367(5)
1.364(5)
1.365(5)
1.378(4)
1.404(4)
1.494(4)
1.365(4)
1.367(4)



Anhang

C(85)-C(86)
C(86)-C(87)
C(87)-C(88)
C(88)-C(89)
C(89)-C(90)
C(91)-C(96)
C(91)-C(92)
C(92)-C(93)
C(93)-C(94)
C(94)-C(95)
C(95)-C(96)
N(1)-C(99)
N(1)-C(101)
N(1)-C(97)
C(97)-C(98)
C(98)-N(2)
C(99)-C(100)
C(100)-N(2)
C(101)-C(102)
C(102)-N(2)
N(3)-C(103)
N(3)-C(105)
N(3)-C(107)
C(103)-C(104)
C(104)-N(4)
C(105)-C(106)
C(106)-N(4)
C(107)-C(108)
C(108)-N(4)
N(5)-C(113)
N(5)-C(111)
N(5)-C(109)
C(109)-C(110)
C(110)-N(6)
O(13)-Al(4)-0(4)
O(14)-Al(4)-O(4)
O(13)-Al(4)-O(1)
0(14)-Al(4)-0(1)
O(4)-Al(4)-0(1)
0(5)-Si(1)-0(6)
0(5)-Si(1)-C(7)
0(6)-Si(1)-C(7)
0(5)-Si(1)-C(1)
0(6)-Si(1)-C(1)
C(7)-Si(1)-C(1)
0(7)-Si(2)-0(6)
O(7)-Si(2)-C(19)
0(6)-Si(2)-C(19)
0(7)-Si(2)-C(13)
0(6)-Si(2)-C(13)
C(19)-Si(2)-C(13)
0(8)-Si(3)-0(9)
0(8)-Si(3)-C(31)
0(9)-Si(3)-C(31)
0(8)-Si(3)-C(25)
0(9)-Si(3)-C(25)
C(31)-Si(3)-C(25)
0(10)-Si(4)-0(9)
0(10)-Si(4)-C(43)
0(9)-Si(4)-C(43)
0(10)-Si(4)-C(37)
0(9)-Si(4)-C(37)
C(43)-Si(4)-C(37)
0(11)-Si(5)-0(12)
0O(11)-Si(5)-C(49)
0(12)-Si(5)-C(49)
0(11)-Si(5)-C(55)
0(12)-Si(5)-C(55)
C(49)-Si(5)-C(55)
0(13)-Si(6)-0(12)
0(13)-Si(6)-C(61)
0(12)-Si(6)-C(61)

1.404(3)
1.389(3)
1.378(3)
1.380(3)
1.393(3)
1.370(3)
1.373(3)
1.392(3)
1.354(4)
1.351(4)
1.383(3)
1.484(2)
1.487(2)
1.489(2)
1.529(3)
1.460(3)
1.542(3)
1.454(3)
1.538(3)
1.458(3)
1.481(3)
1.484(3)
1.487(3)
1.532(3)
1.457(3)
1.540(3)
1.463(3)
1.540(3)
1.465(3)
1.416(3)
1.417(4)
1.429(4)
1.558(4)
1.412(4)
105.82(6)
109.97(7)
111.98(6)
107.48(6)
108.64(6)
113.94(7)
111.13(8)
106.96(8)
110.74(8)
107.97(8)
105.68(8)
113.89(7)
106.71(8)
107.81(8)
111.70(8)
106.70(8)
109.95(8)
115.02(7)
110.26(8)
106.32(8)
109.70(8)
106.60(8)
108.70(9)
113.85(7)
108.59(8)
107.40(8)
110.80(8)
107.27(8)
108.78(8)
111.39(7)
113.98(7)
105.26(7)
109.36(7)
108.97(7)
107.69(8)
112.30(7)
111.77(8)
107.34(7)

C(132)-C(133)
C(133)-C(134)
C(136)-C(137)
C(136)-C(138)#1
C(136)-C(138)#1
C(136)-C(139)
C(137)-C(138)
C(138)-C(136)#1
C(140)-C(141)
C(140)-C(143)
C(141)-C(142)
C(141)-C(141)#2
C(142)-C(144)
C(143)-C(144)#2
C(144)-C(143)#2
0O(5)-Al(1)-0(16)
O(5)-Al(1)-0(2)
0(16)-Al(1)-0(2)
O(5)-Al(1)-0(1)
0(16)-Al(1)-0(1)
0(2)-Al(1)-O(L)
O(7)-Al(2)-0(8)
O(7)-Al(2)-0(3)
0(8)-Al(2)-0(3)
O(7)-Al(2)-0(2)
0(8)-Al(2)-0(2)
O(3)-Al(2)-0(2)
0(10)-Al(3)-0(11)
0O(10)-AI(3)-0(3)
0O(11)-AI(3)-0(3)
0(10)-AI(3)-0(1)
O(11)-AI(3)-0(1)
0(3)-Al(3)-0(1)
O(13)-Al(4)-0(14)
Al(3)-0(3)-Al(2)
Si(1)-0(5)-Al(1)
Si(2)-0(6)-Si(1)
Si(2)-0(7)-Al(2)
Si(3)-0(8)-Al(2)
Si(4)-0(9)-Si(3)
Si(4)-0(10)-Al(3)
Si(5)-0(11)-Al(3)
Si(6)-0(12)-Si(5)
Si(6)-0(13)-Al(4)
Si(7)-0(14)-Al(4)
Si(8)-0(15)-Si(7)
Si(8)-0(16)-Al(1)
C(2)-C(1)-C(6)
C(2)-C(1)-Si(1)
C(6)-C(1)-Si(1)
C(3)-C(2)-C(1)
C(4)-C(3)-C(2)
C(5)-C(4)-C(3)
C(4)-C(5)-C(6)
C(5)-C(6)-C(1)
C(12)-C(7)-C(8)
C(12)-C(7)-Si(1)
C(8)-C(7)-Si(1)
C(9)-C(8)-C(7)
C(10)-C(9)-C(8)
C(11)-C(10)-C(9)
C(10)-C(11)-C(12)
C(11)-C(12)-C(7)
C(14)-C(13)-C(18)
C(14)-C(13)-Si(2)
C(18)-C(13)-Si(2)
C(13)-C(14)-C(15)
C(16)-C(15)-C(14)
C(15)-C(16)-C(17)
C(16)-C(17)-C(18)
C(17)-C(18)-C(13)
C(24)-C(19)-C(20)
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1.356(4)
1.381(4)
1.397(6)
1.402(6)
1.402(6)
1.60(1)
1.422(7)
1.402(6)
1.182(7)
1.36(1)
1.429(7)
1.489(8)
1.11(1)
1.33(1)
1.33(1)
111.88(6)
110.56(6)
108.55(6)
110.84(6)
107.53(6)
107.31(6)
109.39(7)
114.47(6)
111.58(6)
108.22(6)
110.11(6)
102.80(6)
111.28(6
112.70(6)
107.13(6)
104.83(6)
114.21(6)
106.73(6)
112.89(6)
121.9)
158.¢8
150(2]
147 69
142.239)
140.9%(
154(89
149(83
137(8)1
159(83
135(8)
141(9)1
158(8)
117.1(2)
120.8(1
122 8(2
1215(2
120.0(2)
119.7(2)
120.2(2)
121.4(2)
11742
12231
120.5(2
1218(2
12001(2
11@P
12@p
1228



Anhang

0O(13)-Si(6)-C(67)
0(12)-Si(6)-C(67)
C(61)-Si(6)-C(67)
0(14)-Si(7)-0(15)
O(14)-Si(7)-C(79)
0O(15)-Si(7)-C(79)
O(14)-Si(7)-C(73)
O(15)-Si(7)-C(73)
C(79)-Si(7)-C(73)
0O(16)-Si(8)-0(15)
0O(16)-Si(8)-C(91)
0O(15)-Si(8)-C(91)
0O(16)-Si(8)-C(85)
O(15)-Si(8)-C(85)
C(91)-Si(8)-C(85)
Al(4)-O(1)-Al(1)
Al(4)-O(1)-Al(3)
Al(1)-O(1)-Al(3)
Al(1)-0(2)-Al(2)
C(34)-C(33)-C(32)
C(35)-C(34)-C(33)
C(34)-C(35)-C(36)
C(35)-C(36)-C(31)
C(38)-C(37)-C(42)
C(38)-C(37)-Si(4)
C(42)-C(37)-Si(4)
C(37)-C(38)-C(39)
C(40)-C(39)-C(38)
C(41)-C(40)-C(39)
C(40)-C(41)-C(42)
C(41)-C(42)-C(37)
C(48)-C(43)-C(44)
C(48)-C(43)-Si(4)
C(44)-C(43)-Si(4)
C(45)-C(44)-C(43)
C(46)-C(45)-C(44)
C(47)-C(46)-C(45)
C(46)-C(47)-C(48)
C(47)-C(48)-C(43)
C(50)-C(49)-C(54)
C(50)-C(49)-Si(5)
C(54)-C(49)-Si(5)
C(51)-C(50)-C(49)
C(52)-C(51)-C(50)
C(51)-C(52)-C(53)
C(52)-C(53)-C(54)
C(53)-C(54)-C(49)
C(56)-C(55)-C(60)
C(56)-C(55)-Si(5)
C(60)-C(55)-Si(5)
C(57)-C(56)-C(55)
C(58)-C(57)-C(56)
C(57)-C(58)-C(59)
C(58)-C(59)-C(60)
C(59)-C(60)-C(55)
C(62)-C(61)-C(66)
C(62)-C(61)-Si(6)
C(66)-C(61)-Si(6)
C(63)-C(62)-C(61)
C(64)-C(63)-C(62)
C(63)-C(64)-C(65)
C(64)-C(65)-C(66)
C(65)-C(66)-C(61)
C(72)-C(67)-C(68)
C(72)-C(67)-Si(6)
C(68)-C(67)-Si(6)
C(69)-C(68)-C(67)
C(70)-C(69)-C(68)
C(71)-C(70)-C(69)
C(70)-C(71)-C(72)
C(71)-C(72)-C(67)
C(78)-C(73)-C(74)

111.32(7)
106.43(7)
107.37(8)
112.42(7)
109.83(9)
108.36(9)
111.34(7)
104.87(8)
109.89(9)
111.79(7)
112.68(8)
107.97(8)
109.70(7)
105.10(8)
109.30(8)
117.11(6)
123.73(7)
116.66(6)
121.78(7)
119.8(2)
120.0(2)
119.8(2)
121.6(2)
117.1(2)
121.0(2)
121.8(2)
121.6(2)
119.9(2)
119.6(2)
119.9(2)
121.8(2)
117.2(2)
119.7(1)
123.2(2)
121.2(2)
119.9(2)
120.5(2)
119.6(2)
121.8(2)
117.5(2)
123.7(1)
118.8(1)
121.2(2)
120.0(2)
120.0(2)
119.8(2)
121.4(2)
116.8(2)
121.7(1)
121.5(1)
121.6(2)
120.0(2)
119.6(2)
120.5(2)
121.5(2)
117.9(2)
123.8(1)
118.3(1)
120.8(2)
120.3(2)
120.0(2)
120.0(2)
121.1(2)
117.5(2)
123.9(1)
118.6(1)
121.5(2)
119.5(2)
120.3(2)
120.0(2)
121.2(2)
117.3(2)

C(24)-C(19)-Si(2)
C(20)-C(19)-Si(2)
C(21)-C(20)-C(19)
C(22)-C(21)-C(20)
C(23)-C(22)-C(21)
C(22)-C(23)-C(24)
C(23)-C(24)-C(19)
C(26)-C(25)-C(30)
C(26)-C(25)-Si(3)
C(30)-C(25)-Si(3)
C(27)-C(26)-C(25)
C(28)-C(27)-C(26)
C(29)-C(28)-C(27)
C(28)-C(29)-C(30)
C(29)-C(30)-C(25)
C(36)-C(31)-C(32)
C(36)-C(31)-Si(3)
C(32)-C(31)-Si(3)
C(33)-C(32)-C(31)
C(75)-C(76)-C(77)
C(78)-C(77)-C(76)
C(77)-C(78)-C(73)
C(84)-C(79)-C(80)
C(84)-C(79)-Si(7)
C(80)-C(79)-Si(7)
C(79)-C(80)-C(81)
C(82)-C(81)-C(80)
C(83)-C(82)-C(81)
C(82)-C(83)-C(84)
C(79)-C(84)-C(83)
C(90)-C(85)-C(86)
C(90)-C(85)-Si(8)
C(86)-C(85)-Si(8)
C(87)-C(86)-C(85)
C(88)-C(87)-C(86)
C(87)-C(88)-C(89)
C(88)-C(89)-C(90)
C(85)-C(90)-C(89)
C(96)-C(91)-C(92)
C(96)-C(91)-Si(8)
C(92)-C(91)-Si(8)
C(91)-C(92)-C(93)
C(94)-C(93)-C(92)
C(95)-C(94)-C(93)
C(94)-C(95)-C(96)
C(91)-C(96)-C(95)
C(99)-N(1)-C(101)
C(99)-N(1)-C(97)
C(101)-N(1)-C(97)
N(1)-C(97)-C(98)
N(2)-C(98)-C(97)
N(1)-C(99)-C(100)
N(2)-C(100)-C(99)
N(1)-C(101)-C(102)
N(2)-C(102)-C(101)
C(100)-N(2)-C(102)
C(100)-N(2)-C(98)
C(102)-N(2)-C(98)
C(103)-N(3)-C(105)
C(103)-N(3)-C(107)
C(105)-N(3)-C(107)
N(3)-C(103)-C(104)
N(4)-C(104)-C(103)
N(3)-C(105)-C(106)
N(4)-C(106)-C(105)
N(3)-C(107)-C(108)
N(4)-C(108)-C(107)
C(104)-N(4)-C(106)
C(104)-N(4)-C(108)
C(106)-N(4)-C(108)
C(113)-N(5)-C(111)
C(113)-N(5)-C(109)
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C(78)-C(73)-Si(7) 122.2(1) C(111)-N(5)-C(109) 16(7)
C(74)-C(73)-Si(7) 120.5(1) N(5)-C(109)-C(110) 1(3)
C(75)-C(74)-C(73) 121.5(2) N(6)-C(110)-C(109) 10@)
C(76)-C(75)-C(74) 119.6(2) N(5)-C(111)-C(112) (8)
N(6)-C(112)-C(111) 110.7(3)
N(5)-C(113)-C(114) 110.0(2)
N(6)-C(114)-C(113) 110.9(2)
C(114)-N(6)-C(110) 109.2(3)
C(114)-N(6)-C(112) 106.9(4)
C(110)-N(6)-C(112) 109.1(4)
C(120)-C(115)-C(116) 117.4(3)
C(120)-C(115)-C(121) 121.1(3)
C(116)-C(115)-C(121) 121.4(3)
C(117)-C(116)-C(115) 121.2(3)
C(118)-C(117)-C(116) 119.9(3)
C(119)-C(118)-C(117) 119.8(3)
C(118)-C(119)-C(120) 119.7(3)
C(119)-C(120)-C(115) 121.9(3)
C(127)-C(122)-C(123) 117.3(3)
C(127)-C(122)-C(128) 120.9(3)
C(123)-C(122)-C(128) 121.7(3)
C(124)-C(123)-C(122) 121.4(3)
C(125)-C(124)-C(123) 119.9(3)
C(126)-C(125)-C(124) 119.4(4)
C(125)-C(126)-C(127) 120.9(4)
C(126)-C(127)-C(122) 121.0(3)
C(134)-C(129)-C(130) 117.5(3)
C(134)-C(129)-C(135) 121.6(3)
C(130)-C(129)-C(135) 120.9(3)
C(131)-C(130)-C(129) 120.3(3)
C(130)-C(131)-C(132) 121.0(3)
C(133)-C(132)-C(131) 119.7(3)
C(132)-C(133)-C(134) 120.3(3)
C(129)-C(134)-C(133) 121.2(3)
C(137)-C(136)-C(138)#1 118.4(5)
C(137)-C(136)-C(139) 121.7(6)
C(138)#1-C(136)-C(139) 119.9(7)
C(136)-C(137)-C(138) 121.0(5)
C(136)#1-C(138)-C(137) 120.6(5)
C(141)-C(140)-C(143) 119.7(7)
C(140)-C(141)-C(142) 124.3(6)
C(140)-C(141)-C(141)#2 117.1(7)
C(142)-C(141)-C(141)#2 118.6(7)
C(144)-C(142)-C(141) 116.1(7)
C(144)#2-C(143)-C(140) 121.7(9)
C(142)-C(144)-C(143)#2 127(1)

Symmetry transformations used to generate equitatems:
#1 -X+2,-y,-z  #2 -X,-y+1,-z+1

2
Tabelle 61: Anisotropische AuslenkungsaparameterXA () fiir sh2824. Der anisotropische ExponentfaktorAlesienkungsparameter lautet:
2 h2a2ulls | +2hka*brd2]

ull 22 U33 U23 e ul2

Al(L) 15(1) 15(1) 18(1) -3(1) 0(1) 2(1)
Al(2) 17(1) 18(1) 15(1) -3(1) -1(1) -3(1)
Al(3) 16(1) 15(1) 15(1) -3(1) -1(1) 2(1)
Al(4) 19(1) 15(1) 16(1) -2(1) 1(1) -3(1)
Si(1) 16(1) 24(1) 21(1) -2(1) -1(1) -4(1)
Si(2) 19(1) 25(1) 18(1) -2(1) 2(1) -6(1)
Si(3) 24(1) 26(1) 16(1) -2(1) -5(1) -3(1)
Si(4) 18(1) 23(1) 19(1) -3(1) -4(1) -2(1)
Si(s) 21(1) 14(1) 15(1) -2(1) 2(1) 2(1)
Si(6) 18(1) 17(1) 15(1) -2(1) 0(1) -2(1)
Si(7) 22(1) 16(1) 19(1) -1(1) -3(1) -1(1)
Si(8) 19(1) 14(1) 21(1) -4(1) -1(1) -3(1)
o(1) 17(1) 13(1) 16(1) -2(1) 0(1) -3(1)
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0(2)

0o(3)

0(4)

o(5)

o(6)

o(7)

o(8)

0(9)

0(10)
0(11)
0(12)
0(13)
o(14)
0(15)
0(16)
c@)

c@)

c@3)

C(4)

6]

c(6)

c(7)

c(8)

c(9)

C(10)
c@1)
c(12)
C(13)
c(14)
C(15)
C(16)
c@7)
c(18)
C(19)
C(20)
c(21)
C(22)
C(23)
C(24)
C(25)
C(26)
c(@7)
C(28)
C(29)
C(30)
C(31)
C(32)
C(33)
C(34)
C(35)
C(36)
c(37)
C(38)
C(39)
C(40)
C(41)
C(42)
C(43)
C(44)
C(45)
C(46)
C(47)
C(48)
C(49)
C(50)
C(51)
C(52)
C(53)
C(54)
C(55)
C(56)
C(57)

25(1)
20(1)
23(1)
16(1)
24(1)
21(1)
26(1)
26(1)
19(1)
23(1)
23(1)
26(1)
25(1)
35(1)
22(1)
20(1)
26(1)
44(1)
33(1)
20(1)
20(1)
25(1)
31(1)
48(1)
67(2)
55(1)
36(1)
18(1)
37(1)
48(1)
42(1)
42(1)
34(1)
26(1)
40(1)
63(2)
60(2)
40(1)
34(1)
30(1)
34(1)
39(1)
56(2)
50(1)
33(1)
32(1)
36(1)
49(1)
68(2)
60(2)
37(1)
20(1)
58(1)
76(2)
43(1)
51(1)
53(1)
20(1)
29(1)
25(1)
23(1)
30(1)
24(1)
24(1)
28(1)
37(1)
28(1)
24(1)
28(1)
24(1)
32(1)
48(1)

18(1)
18(1)
22(1)
25(1)
35(1)
27(1)
28(1)
30(1)
25(1)
16(1)
18(1)
20(1)
18(1)
17(1)
16(1)
25(1)
40(1)
35(1)
27(1)
38(1)
32(1)
23(1)
33(1)
33(1)
35(1)
40(1)
31(1)
29(1)
32(1)
29(1)
40(1)
47(1)
35(1)
33(1)
35(1)
36(1)
50(2)
66(2)
48(1)
33(1)
52(1)
76(2)
81(2)
68(2)
44(1)
29(1)
35(1)
45(1)
33(1)
30(1)
34(1)
27(1)
39(1)
38(1)
46(1)
47(2)
34(1)
20(1)
29(1)
26(1)
29(1)
34(1)
25(1)
17(1)
21(1)
29(1)
25(1)
26(1)
22(1)
21(1)
22(1)
24(1)

16(1)
16(1)
28(1)
30(1)
21(1)
20(1)
19(1)
21(1)
22(1)
17(1)
18(1)
20(1)
21(1)
22(1)
22(1)
26(1)
48(1)
55(2)
49(1)
49(1)
35(1)
26(1)
38(1)
60(2)
49(2)
29(1)
26(1)
28(1)
33(1)
50(2)
48(1)
31(1)
27(1)
22(1)
25(1)
31(1)
57(2)
77(2)
53(2)
21(1)
27(1)
40(1)
36(1)
34(1)
32(1)
16(1)
22(1)
33(1)
41(1)
44(1)
29(1)
29(1)
26(1)
37(1)
48(1)
50(2)
40(1)
30(1)
42(1)
73(2)
72(2)
44(1)
32(1)
22(1)
23(1)
25(1)
40(1)
39(1)
24(1)
16(1)
32(1)
47(1)

-4(1)
-3(1)
-9(1)
-2(1)
-1(1)
-2(1)
-3(1)
0(1)
-2(1)
-4(1)
-2(1)
-5(1)
-2(1)
-2(1)
-4(1)
-4(1)
10(1)
16(1)
-8(1)
-8(1)
-1(1)
0(1)
0(1)
-2(1)
-12(1)
-8(1)
-2(1)
-7()
-4(1)
-9(1)
-22(1)
-16(1)
-6(1)
-9(1)
-4(1)
-5(1)
-11(1)
-10(2)
-4(1)
-2(1)
-10(1)
-13(1)
-20(1)
-24(1)
-10(1)
0(1)
-2(1)
6(1)
5(1)
-6(1)
-5(1)
-8(1)
-6(1)
-3(1)
-22(1)
-16(1)
-5(1)
-4(1)
-4(1)
-71(1)
-17(1)
-14(1)
-6(1)
-3(1)
-3(1)
(1)
1)
-4(1)
-2(1)
-5(1)
-4(1)
-9(1)
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-1(1)
0(1)
3(1)
-2(1)
-2(1)
3(1)
-6(1)
-3(1)
-4(1)
0(1)
1(1)
3(1)
-4(1)
-2(1)
-1(1)
-3(1)
4(1)
-4(1)

-16(1)

-4(1)
-1(1)
-8(1)

-10(1)
-26(1)
-34(1)
-13(1)

-5(1)
o(1)

-3(1)
-5(1)
-1(1)
-2(1)
-3(1)
7(1)

4(1)

11(1)
15(1)
0(1)

-4(1)
-7(1)
-9(1)

-19(1)
-21(1)

-5(1)
-6(1)
-7(1)
-3(1)
-7(1)

-16(1)
-14(1)

-5(1)
-3(1)
-5(1)
2(1)
6(1)

-23(1)
-23(1)

-4(1)

-14(1)
-20(1)

4(1)
8(1)
-1(1)
-5(1)
-5(1)

-13(1)
-17(1)

-3(1)
-3(1)
0(1)
-5(1)
-4(1)

-6(1)
-6(1)
-8(1)
-4(1)
-8(1)
-5(1)
-3(1)
-4(1)
-3(1)
-4(1)
-2(1)
-3(1)
-4(1)
-3(1)
-4(1)
-2(1)
-3(1)
-2(1)
5(1)
-1(1)
-4(1)
-3(1)

-10(1)
-15(1)

-1(1)
2(1)
-4(1)
-5(1)
-4(1)
0(1)
-3(1)
-6(1)
-4(1)

-12(1)
-15(1)
-23(1)
-37(1)
-32(1)
-19(1)

-9(1)
-2(1)
-3(1)

-13(1)

-8(1)
-6(1)
-5(1)
-8(1)

-22(1)
-22(1)

-3(1)
-4(1)
-4(1)

-21(1)
-28(1)
-24(1)
-12(1)

-8(1)
-5(1)
-5(1)
0(1)
-4(1)

-10(1)

-6(1)
-5(1)
-4(1)
-7(1)
-4(1)
-1(1)
-3(1)
-6(1)
-6(1)

-14(1)
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C(58)
C(59)
C(60)
C(61)
C(62)
C(63)
C(64)
C(65)
C(66)
c(67)
C(68)
C(69)
C(70)
c(71)
c(72)
C(73)
C(74)
C(75)
C(76)
c(77)
C(78)
C(79)
C(80)
c(81)
C(82)
C(83)
C(84)
C(85)
C(86)
C(87)
C(88)
C(89)
C(90)
C(91)
C(92)
C(93)
C(94)
C(95)
C(96)
N(1)
c(97)
C(98)
C(99)
C(100)
C(101)
C(102)
N(2)
N(3)
C(103)
C(104)
C(105)
C(106)
C(107)
C(108)
N(4)
N(5)
C(109)
C(110)
c(11)
C(112)
C(113)
C(114)
N(6)
C(115)
C(116)
CQ17)
C(118)
C(119)
C(120)
c(121)
Cc(122)
C(123)

48(1)
40(1)
32(1)
21(1)
23(1)
21(1)
29(1)
36(1)
27(1)
22(1)
24(1)
32(1)
25(1)
22(1)
24(1)
27(1)
37(1)
47(1)
39(1)
46(1)
42(1)
25(1)
38(1)
45(2)
36(2)
91(3)
71(2)
23(1)
24(1)
24(1)
34(1)
45(1)
30(1)
21(1)
41(1)
43(2)
26(1)
36(1)
31(1)
24(1)
34(1)
58(2)
35(1)
70(2)
32(1)
55(1)
53(1)
22(1)
38(1)
36(1)
37(1)
50(1)
35(1)
30(1)
27(1)
42(1)
464(11)
261(6)
37(2)
71(3)
155(4)
135(3)
74(2)
55(2)
52(2)
79(2)
82(2)
70(2)
70(2)
78(2)
52(2)
44(2)

42(1)
45(1)
26(1)
23(1)
28(1)
42(1)
55(2)
42(1)
30(1)
20(1)
25(1)
35(1)
43(1)
33(1)
24(1)
19(1)
24(1)
34(1)
36(1)
29(1)
22(1)
52(1)
129(3)
317(8)
395(11)
185(5)
73(2)
15(1)
23(1)
30(1)
32(1)
38(1)
28(1)
19(1)
45(2)
70(2)
37(1)
26(1)
34(1)
21(1)
37(1)
66(2)
26(1)
25(1)
31(1)
39(1)
34(1)
29(1)
31(1)
48(2)
56(2)
62(2)
53(2)
66(2)
63(1)
35(1)
57(2)
75(3)
330(8)
274(7)
153(4)
103(3)
65(2)
53(2)
55(2)
57(2)
56(2)
44(2)
43(2)
77(2)
47(2)
46(2)

39(1)
34(1)
26(1)
18(1)
28(1)
40(1)
34(1)
29(1)
23(1)
17(1)
22(1)
23(1)
32(1)
45(1)
30(1)
21(1)
27(1)
26(1)
31(1)
31(1)
24(1)
25(1)
53(2)
74(3)
59(2)
66(2)
63(2)
30(1)
39(1)
60(2)
73(2)
53(2)
38(1)
33(1)
68(2)
88(2)
92(2)
165(4)
125(3)
23(1)
31(1)
63(2)
33(1)
58(2)
25(1)
47(1)
45(1)
29(1)
53(2)
50(2)
36(1)
32(1)
42(1)
54(2)
40(1)
29(1)
72(3)
48(2)
257(7)
235(6)
46(2)
53(2)
48(1)
45(2)
64(2)
54(2)
41(2)
51(2)
50(2)
54(2)
88(2)
97(3)

-11(1)
1(1)
1(1)
2(1)
-2(1)
2(1)
0(1)
-7(1)
-2(1)
-5(1)
-1(1)
2(1)
-8(1)
-7(1)
-1(1)
0(1)
-5(1)
-9(1)
0(1)
-1(1)
-4(1)
-3(1)

-16(2)

-25(4)
-25(4)
2(3)
4(2)
0(1)
-1(1)
1(1)
-4(1)

-16(1)
-9(1)
-8(1)
14(1)
11(2)

-27(1)
9(2)
19(2)
-4(1)

-13(1)

-29(2)
-1(1)
2(1)
-2(1)
-7(1)
(1)
51
-7(1)

-20(1)
8(1)
2(1)

-23(1)

-20(1)

-14(1)

-13(1)
-2(2)
-8(2)

-268(7)

-230(6)
-35(2)
-18(2)

-32(1)
-4(1)

-12(1)
1(1)

-10(1)
-9(1)
2(1)

-13(2)

-18(2)

-12(2)
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-8(1)

-16(1)

-7(1)
-1(1)
-1(1)
-7(1)

-12(1)

-6(1)
-4(1)
-1(1)
-2(1)
-1(1)
7(1)
3(1)
-2(1)
-3(1)
-1(1)
7(1)
7(1)
-1(1)
-1(1)
-5(1)
-8(1)

-16(2)

-25(2)

-29(2)
22(2)

-5(1)
-1(1)
-4(1)

-20(1)
-16(1)

-4(1)
-3(1)
23(1)
32(2)
0(1)

10(2)
19(2)
0(1)

8(1)

26(1)
-6(1)

-19(1)

-6(1)

-20(1)
-1(1)
-2(1)

-9(1)
-8(1)
-8(1)
6(1)
3(1)
-1(1)
5(1)
2(1)

-133(5)
-52(3)

0(3)
22(3)
19(2)
-12(2)
2(1)
-2(1)

-11(1)
-26(2)

-8(1)
-3(1)
-9(1)
8(2)

-10(2)

6(2)

-25(1)
-19(1)
-10(1)

-6(1)
-3(1)
-2(1)

-13(1)
-12(1)

-4(1)
-5(1)
-5(1)

-15(1)
-12(1)

0(1)
-2(1)
-2(1)

-11(1)
-12(1)
-14(1)
-19(1)

-9(1)
5(1)

-31(2)

-65(3)
33(3)
92(3)
35(2)
-4(1)
-5(1)
-8(1)

-13(1)
-11(1)

-9(1)
-3(1)
12(1)
14(1)
5(1)
9(1)
5(1)

-6(1)
-15(1)
-42(1)

-1(1)

-13(1)

-8(1)

-17(1)
-24(1)
-7(1)

-6(1)
6(1)
2(1)

-16(1)
-19(1)
-21(1)

-9(1)

-16(1)

-61(4)

-67(3)

-5(3)
13(3)

-128(3)

-85(3)

-33(1)
-27(1)
-15(1)
-24(2)
-34(2)
-22(1)
-20(1)
-26(2)

-6(1)
7(1)



Anhang

C(124) 73(2) 93(3) 72(2) -23(2) 13(2) -21(2)
C(125) 83(3) 180(5) 80(3) -40(3) 0(2) -53(3)
C(126) 65(2) 200(5) 86(3) -38(3) 7(2) -64(3)
C(127) 52(2) 111(3) 76(2) -21(2) 6(2) -25(2)
C(128) 94(3) 106(3) 121(4) -13(3) -36(3) -39(2)
C(129) 47(1) 60(2) 43(1) -9(1) -18(1) 8(1)
C(130) 67(2) 60(2) 45(2) 4(1) -13(1) -13(1)
C(131) 68(2) 74(2) 35(1) -1(1) -9(1) 2(2)
C(132) 94(2) 59(2) 56(2) -6(2) -30(2) -6(2)
C(133) 97(3) 69(2) 59(2) 15(2) -31(2) -29(2)
C(134) 50(2) 78(2) 36(1) 13(1) -11(1) -10(1)
C(135) 88(2) 85(2) 62(2) -24(2) -25(2) 3(2)
C(136) 123(4) 60(2) 153(4) 22(3) 0@3) -50(3)
C(137) 94(3) 61(2) 155(4) 13(3) -6(3) -41(2)
C(138) 100(3) 51(2) 170(5) 20(3) 8(3) -33(2)
C(139) 192(11) 79(6) 155(9) 14(6) -89(8) -64(7)
C(140) 38(3) 101(5) 67(4) -28(4) -27(3) 0(3)
C(141) 31(2) 191(5) 79(2) 2(3) -30(2) 8(2)
C(142) 36(2) 278(8) 76(3) 0(4) -10(2) -2(3)
C(143) 37(3) 141(7) 61(4) -13(4) -20(3) -26(4)
C(144) 33(4) 201(11) 95(7) -3(7) -8(4) -28(5)

Tabelle 62:Koordinaten des Wasserstoffs ( ¥)10nd isotrope Auslenkungsparamete?)(,ﬂlﬁ) fur sh2824.

X y z U(eq)
H(4) 4017(19) 6165(18) 7207(9) 55(8)
H(2) -258 7107 7171 50
H(3) -1442 8295 6938 58
H(4) -3032 8419 7262 44
H(5) -3427 7371 7832 44
H(6) -2247 6183 8067 36
H(8) -1382 4307 7783 40
H(9) -1523 3364 7306 52
H(10) -459 3172 6643 58
H(11) 742 3935 6456 51
H(12) 888 4884 6931 38
H(14) -937 6681 8617 42
H(15) -1399 7854 9044 53
H(16) -1412 7605 9812 52
H(17) -1004 6168 10156 48
H(18) -561 4996 9731 39
H(20) 100 3129 9387 40
H(21) -665 2002 9664 52
H(22) -2168 2089 9488 64
H(23) -2885 3286 9034 70
H(24) -2112 4402 8740 53
H(26) 5513 2368 9402 46
H(27) 5990 2488 10066 61
H(28) 4888 3214 10616 66
H(29) 3329 3863 10496 60
H(30) 2858 3777 9826 43
H(32) 2028 2275 9322 38
H(33) 1643 924 9415 50
H(34) 2816 -326 9224 55
H(35) 4372 -217 8935 54
H(36) 4761 1132 8848 a1
H(38) 4942 5255 7728 47
H(39) 5281 6517 7890 59
H(40) 5790 6522 8563 52
H(41) 5901 5280 9083 56
H(42) 5519 4042 8928 49
H(44) 6772 2316 8463 39
H(45) 8206 1484 8116 49
H(46) 8479 1474 7348 50
H(47) 7329 2287 6921 43
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H(48)
H(50)
H(51)
H(52)
H(53)
H(54)
H(56)
H(57)
H(58)
H(59)
H(60)
H(62)
H(63)
H(64)
H(65)
H(66)
H(68)
H(69)
H(70)
H(71)
H(72)
H(74)
H(75)
H(76)
H(77)
H(78)
H(80)
H(81)
H(82)
H(83)
H(84)
H(86)
H(87)
H(88)
H(89)
H(90)
H(92)
H(93)
H(94)
H(95)
H(96)
H(1)
H(O7A)
H(97B)
H(98A)
H(98B)
H(99A)
H(99B)
H(L0A)
H(10B)
H(10C)
H(10D)
H(LOE)
H(LOF)
H(2)
H(10G)
H(LOH)
H(L01)
H(10J)
H(LOK)
H(10L)
H(1OM)
H(LON)
H(100)
H(10P)
H(10Q)
H(1OR)
H(3)
H(11A)
H(11B)
H(11C)
H(11D)

5891
4430
5663
6940
6999
5783
3897
2963
1780
1520
2445
2534
1395
1653
3067
4209
5023
6400
7782
7792
6415
3389
4586
5228
4667
3456

890
-602

-1182
-347
1123
4141
5323
5082
3630
2431

460

-1030

-1406
-285
1194
1870(17)

329
990
142
-469
2500
2739
1928
1615
1716
729
23
1026
5372(16)
6048
6557
7924
7386
5544
5581
7016
7041
6547
6267
7779
8015
2260(20)
3292
2207
2346
3404

3108
1589
546
-227
49
1103
448
-310
445
1960
2722
4974
5006
3934
2835
2791
4982
5063
3936
2742
2655
6381
6708
7891
8753
8444
6238
6735
8196
9204
8742
7716
8315
9040
9187
8610
7443
8367
9797
10301
9385
2790(16)
3019
2338
1384
2039
1365
1349
330
410
2385
2997
1934
1292
5834(14)
4555
4568
4372
4545
6849
5925
5953
6791
5940
6840
6588
5628
5640(20)
5239
5268
6098
6130
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7264
7876
8178
7712
6941
6638
7026
6779
6354
6184
6427
6110
5667
5192
5148
5589
5530
5023
5059
5602
6109
5639
5074
5101
5687
6243
6314
6073
5840
5894
6148
6975
7120
7749
8228
8080
8045
8247
7918
7385
7177
8027(8)
8359
8683
8686
8336
8361
7830
7899
8421
7344
7557
7549
7382
6823(7)
6550
6967
6507
6082
6225
6063
5685
5909
7216
6897
6573
6842
8548(11)



Anhang

H(11E) 966 6296 9123 231
H(11F) 1172 7050 8734 231
H(11G) 1192 7884 9238 218
H(11H) 1015 7120 9627 218
H(L11) 2772 7041 8411 123
H(11J) 3623 6327 8616 123
H(11K) 3619 7266 9081 103
H(11L) 2701 7936 8909 103
H(116) 7417 8229 5491 67
H(117) 6880 8354 6243 73
H(118) 5651 9539 6464 67
H(119) 4996 10616 5931 64
H(120) 5547 10497 5182 65
H(12A) 6426 9120 4634 105
H(12B) 7505 8843 4731 105
H(12C) 6997 9856 4619 105
H(123) 7593 697 5968 78
H(124) 8312 838 6551 97
H(125) 9784 1193 6409 131
H(126) 10526 1398 5683 133
H(127) 9816 1267 5098 95
H(12D) 8142 1451 4877 152
H(12E) 7495 871 5201 152
H(12F) 8505 404 4939 152
H(130) 3958 1585 418 70
H(131) 3973 602 -63 75
H(132) 3459 -667 197 84
H(133) 2878 -937 942 88
H(134) 2848 39 1435 69
H(13A) 2837 1576 1529 119
H(13B) 3402 2118 1138 119
H(13C) 3981 1325 1444 119

10 Daten zur Molekil- und Kristallstruktur von

(Ph32Si0)12(Al20,)(AIO 2)2[AIO(OH)] 4(CeH12N20), 13

Tabelle 63:Kristalldaten und Strukturverfeinerungen fiir {80 ) (Al ,0,)(AlO;).[AIO(OH)] 4(CsH12N20), (sh2892)

Identifikationscode sh2892

Summenformel C188 H214 AI8 N8 O35 Si12

Molmasse [g/mol] 3698.60

Messtemperatur [K] 132(2)

Wellenlange [A] 0.71073

Kristallsystem monoklin

Raumgruppe P2(1)/n

Gitterkonstanten a =18.5590(18) A a=90°
b =24.169(3) A B=97.693(7)°
c=21.627(2) A y=90°

Zellvolumen [A3] 9613.3(18)
Anzahl der Formeleinheiten Z 2

Dichte (berechnet) [g/cth 1.278
Absorptionskoeffizient [mrﬂ'] 0.190

F(000) 3900
Messbereiclt [°] 1.27 t0 27.92

hkl - Indexbereich

Gemessene Reflexe
Symmetrieunabhéngige Reflexe
Vollstandigkeit des Datensatzes (bis 27.92°)

-24<=h<=24, -29<=k<=31, -28<=I<=28

81260
22880 [R(int) = 0.1545
99.4 %

Absorptionskorrektur Multiscan
Strukturverfeinerungsmethode Full-matrix least-sgsan R
Daten / Einschrankungen / Parameter 22880/02116

Giite des Fit auf& 1.069

Endglltige R-Werte [I>2sigma(l)]

R1=0.0723, wWRDA727
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R-Werte (alle Daten) R1 =0.2005, wR2 = 0.2248
Restelektronendichte (min./max.) [éﬁ} 1.774 and -0.432

2
Tabelle 64: Atomkoordinaten (x 1%) und aquivalente isotrope Auslenkungsparametex &) fiir sh2892. U(eq) wird berechnet als ein Drittel
der Spur des orthogonalisiertet Tensors.

X y z U(eq)
Al(L) 772(1) 3611(1) 4814(1) 20(1)
Al(2) 331(1) 4564(1) 5356(1) 19(1)
Al(3) 1323(1) 5210(1) 4421(1) 20(1)
Al(4) -900(1) 3619(1) 5022(1) 20(1)
Si(1) 939(1) 2398(1) 5497(1) 24(1)
Si(2) -708(1) 2319(1) 5365(1) 24(1)
Si(3) 1504(1) 3554(1) 3553(1) 24(1)
Si(4) 1545(1) 4749(1) 3037(1) 24(1)
Si(5) 2774(1) 5242(1) 5396(1) 24(1)
Si(6) -2200(1) 3757(1) 3889(1) 23(1)
o(1) 1204(2) 4132(2) 5322(2) 22(1)
0(2) -69(1) 3925(1) 4916(1) 18(1)
0o(3) 529(2) 5031(1) 4716(1) 20(1)
0(4) 879(2) 2947(1) 5083(2) 24(1)
o(5) 140(2) 2168(1) 5614(2) 26(1)
o(6) -831(2) 2972(1) 5348(2) 26(1)
o(7) 983(2) 3667(2) 4070(1) 27(1)
0(8) 1554(2) 4075(1) 3088(2) 26(1)
0(9) 1357(2) 5022(2) 3665(2) 28(1)
0(10) 2080(2) 4998(1) 4944(1) 22(1)
0(11) 2498(2) 5634(2) 5936(2) 28(1)
0(12) 1322(2) 5952(2) 4455(2) 22(1)
0(13) -1469(2) 3612(2) 4326(1) 26(1)
c@) 1464(2) 2518(2) 6278(2) 29(1)
c@) 1258(3) 2273(2) 6810(2) 35(1)
C@3) 1663(3) 2335(3) 7392(3) 45(2)
C(4) 2292(3) 2644(3) 7452(3) 48(2)
6] 2512(3) 2889(3) 6941(3) 51(2)
C(6) 2095(3) 2839(3) 6360(3) 42(2)
c(7) 1378(3) 1835(2) 5087(2) 28(1)
c(8) 996(3) 1547(3) 4599(3) 42(2)
C(9) 1318(4) 1142(3) 4268(3) 54(2)
C(10) 2038(4) 1021(3) 4433(3) 60(2)
c@1) 2434(3) 1296(3) 4935(3) 60(2)
c(12) 2104(3) 1696(3) 5253(3) 42(2)
c(13) -937(2) 2008(2) 4571(2) 28(1)
c(14) -1167(3) 1466(3) 4499(3) 54(2)
C(15) -1283(4) 1214(3) 3919(3) 72(2)
C(16) -1202(4) 1518(3) 3383(3) 60(2)
c@7) -976(3) 2056(3) 3446(3) 42(2)
c(18) -840(3) 2292(2) 4035(2) 35(1)
C(19) -1256(3) 1998(2) 5936(2) 28(1)
C(20) -964(3) 1624(2) 6388(3) 39(1)
c(21) -1363(3) 1413(3) 6821(3) 50(2)
C(22) -2079(3) 1581(3) 6824(3) 53(2)
C(23) -2379(3) 1949(3) 6378(3) 47(2)
C(24) -1973(3) 2154(3) 5945(3) 38(2)
C(25) 2450(3) 3411(2) 3937(2) 28(1)
C(26) 3046(3) 3707(2) 3792(3) 36(1)
c@7) 3748(3) 3600(3) 4095(3) 42(2)
C(28) 3861(3) 3186(3) 4534(3) 40(2)
C(29) 3279(3) 2883(3) 4683(3) 40(2)
C(30) 2581(3) 2994(2) 4391(2) 32(1)
C(31) 1150(2) 2963(2) 3041(2) 28(1)
C(32) 1173(3) 2962(2) 2403(2) 36(1)
C(33) 962(3) 2499(3) 2037(3) 43(2)
C(34) 720(3) 2024(3) 2305(3) 41(2)
C(35) 675(3) 2023(3) 2932(3) 44(2)
C(36) 897(3) 2488(2) 3306(3) 37(1)
C(37) 887(3) 4892(2) 2322(2) 28(1)
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4511(3 2081(3) 40(2)
oo 322((2)) 4593((3)) 1503(3) 42(2)
o) 34(3) 5050(3) 1156(3) 45(2)
) 549(3) 5440(3) 1384(3) 46(2)
cliz) 961(3) 5362(2) 1965(2) 33(1)
i) 2449(3) 4991(2) 2852(2) 27(1)
i 2666(3) 4894(3) 2270(2) 37(1)
o) 3330(3) 5060(3) 2120(3) 49(2)
cli) 3802(3) 5335(3) 2556(3) 51(2)
i 3613(3) 5444(3) 3134(3) 60(2)
o) 2943(3) 5266(3) 3283(3) 46(2)
Clao) 3402(2) 5668(2) 4976(2) 26(1)
o) 3164(3) 6147(2) 4660(2) 30(1)
ey 3637(3) 6494(3) 4400(2) 37(2)
ce) 4364(3) 6361(3) 4444(3) 38(1)
o) 4613(3) 5887(3) 4746(3) 42(2)
o 4143(3) 5543(2) 5012(3) 33(1)
ce) 3286(2) 4670(2) 5845(2) 27(1)
e 3282(3) 4127(2) 5645(2) 31(1)
e 3662(3) 3720(3) 6015(3) 37(2)
o) 4046(3) 3849(3) 6585(3) 42(2)
o) 4059(3) 4387(3) 6791(3) 52(2)
o) 3686(3) 4788(3) 6429(3) 43(2)
ey -2939(2) 3239(2) 3966(2) 25(1)
o) -3676(2) 3380(2) 3838(2) 30(1)
e -4214(3) 2997(3) 3886(3) 42(2)
con -4034(3) 2456(3) 4056(3) 55(2)
o -3311(3) 2311(3) 4186(3) 51(2)
e -2769(3) 2699(3) 4138(3) 38(1)
e -1983(3) 3771(2) 3071(2) 30(1)
e -2487(3) 3927(3) 2563(3) 46(2)
ceo) -2326(4) 3893(3) 1957(3) 59(2)
o) -1670(4) 3691(3) 1843(3) 63(2)
oy -1158(4) 3534(3) 2338(3) 54(2)
o2 -1310(3) 3577(3) 2941(3) 39(1)
s 157(2) 4191(1) 6102(1) 22(1)
Nox 872(2) 5077(2) 6038(2) 25(1)
N 441(2) 4026(2) 7116(2) 35(1)
o 508(2) 4317(2) 6630(2) 26(1)
o 830(3) 4128(3) 7752(2) 47(2)
oo 1635(3) 4049(3) 7789(3) 52(2)
o 2020(3) 4531(3) 7527(3) 52(2)
o 1797(3) 4640(3) 6821(3) 40(2)
o) 1013(2) 4808(2) 6659(2) 28(1)
oy 3379(2) 1345(2) 1587(2) 59(1)
oY 4562(3) 1951(2) 1850(2) 38(1)
N 2794(3) 1628(3) 2350(2) 53(2)
oo 3376(3) 1647(3) 2041(2) 36(1)
o) 2655(3) 1964(3) 2890(3) 59(2)
o 3201(3) 1887(3) 3459(3) 47(2)
e 3922(3) 2160(3) 3428(3) 47(2)
Cloo) 4338(3) 1947(3) 2934(2) 41(2)
o 3989(3) 2034(2) 2265(2) 31(1)
e 1473(3) 4995(3) 10031(2) 83(2)
e 1815(4) 4687(4) 10546(4) 81(3)
o 2416(9) 4417(7) 10362(8) 83(5)
Claon) 2471(8) 4618(7) 9746(7) 84(5)
oty 2086(12) 4146(9) 10199(10) 93(6)
coon) 1979(11) 4296(9) 9577(9) 89(6)
ctooy) 1852(5) 4900(4) 9503(4) 87(3)
ot 772(2) 6577(2) 9436(2) 74(2)
e 587(3) 6294(4) 9961(3) 67(2)
cloo) -228(3) 6276(3) 9928(3) 62(2)
Clon 206(4) 6972(4) 9277(4) 91(3)
clos) -474(4) 6720(4) 9439(4) 102(3)
o 325(7) 533(6) 5684(6) 54(3)
clon 970(10) 455(9) 5999(9) 108(6)
o 826(9) 367(8) 6622(8) 91(5)
288 -118(7) 184(6) 6012(6) gg(j))
0(18) 224(6) 91(5) 6575(5) (
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Tabelle 65:Bindungslangen [A] und Winkel [°] fir sh2892.

Al(1)-O(4) 1.709(4) C(22)-C(23) 1.373(8)
Al(1)-0(7) 1.712(3) C(23)-C(24) 1.372(7)
Al(1)-0(2) 1.774(3) C(25)-C(26) 1.388(7)
Al(1)-0(1) 1.788(4) C(25)-C(30) 1.405(7)
Al(1)-AI(2) 2.757(2) C(26)-C(27) 1.402(7)
Al(2)-0(3) 1.861(3) C(27)-C(28) 1.376(8)
Al(2)-0(3)#1 1.861(3) C(28)-C(29) 1.378(8)
Al(2)-0(2) 1.910(3) C(29)-C(30) 1.390(7)
Al(2)-0(14) 1.913(3) C(31)-C(32) 1.385(7)
Al(2)-0(1) 1.937(4) C(31)-C(36) 1.392(7)
Al(2)-N(1) 2.080(5) C(32)-C(33) 1.396(8)
Al(2)-Al(2)#1 2.798(3) C(33)-C(34) 1.386(8)
AI(3)-0(9) 1.707(3) C(34)-C(35) 1.370(8)
AI(3)-0(3) 1.738(3) C(35)-C(36) 1.414(8)
AI(3)-0(10) 1.757(3) C(37)-C(42) 1.391(7)
Al(3)-0(12) 1.793(4) C(37)-C(38) 1.396(7)
Al(4)-0(6) 1.712(4) C(38)-C(39) 1.397(7)
Al(4)-0(13) 1.720(3) C(39)-C(40) 1.361(8)
Al(4)-0(2) 1.754(3) C(40)-C(41) 1.385(8)
Al(4)-0(12)#1 1.792(4) C(41)-C(42) 1.394(7)
Si(1)-0(4) 1.596(4) C(43)-C(48) 1.386(7)
Si(1)-0(5) 1.636(3) C(43)-C(44) 1.391(7)
Si(1)-C(1) 1.855(5) C(44)-C(45) 1.375(7)
Si(1)-C(7) 1.871(5) C(45)-C(46) 1.370(8)
Si(2)-0(6) 1.595(4) C(46)-C(47) 1.369(8)
Si(2)-0(5) 1.633(3) C(47)-C(48) 1.393(7)
Si(2)-C(13) 1.869(5) C(49)-C(50) 1.388(7)
Si(2)-C(19) 1.870(5) C(49)-C(54) 1.400(6)
Si(3)-0(7) 1.595(3) C(50)-C(51) 1.386(7)
Si(3)-0(8) 1.622(4) C(51)-C(52) 1.378(7)
Si(3)-C(25) 1.871(5) C(52)-C(53) 1.369(8)
Si(3)-C(31) 1.872(5) C(53)-C(54) 1.384(7)
Si(4)-0(9) 1.591(3) C(55)-C(56) 1.382(7)
Si(4)-0(8) 1.633(4) C(55)-C(60) 1.405(7)
Si(4)-C(37) 1.869(5) C(56)-C(57) 1.396(7)
Si(4)-C(43) 1.871(5) C(57)-C(58) 1.376(8)
Si(5)-0(10) 1.620(3) C(58)-C(59) 1.371(9)
Si(5)-0(11) 1.639(4) C(59)-C(60) 1.375(8)
Si(5)-C(55) 1.874(5) C(61)-C(66) 1.382(8)
Si(5)-C(49) 1.878(5) C(61)-C(62) 1.400(6)
Si(6)-0(13) 1.585(3) C(62)-C(63) 1.377(7)
Si(6)-O(11)#1 1.634(4) C(63)-C(64) 1.386(9)
Si(6)-C(67) 1.868(5) C(64)-C(65) 1.378(8)
Si(6)-C(61) 1.881(5) C(65)-C(66) 1.390(8)
O(3)-Al(2)#1 1.861(3) C(67)-C(68) 1.396(7)
O(11)-Si(6)#1 1.634(4) C(67)-C(72) 1.397(7)
O(12)-Al(4)#1 1.791(4) C(68)-C(69) 1.384(8)
C()-C(2) 1.393(7) C(69)-C(70) 1.365(9)
C(1)-C(6) 1.395(7) C(70)-C(71) 1.384(9)
C(2)-C(3) 1.384(7) C(71)-C(72) 1.376(7)
C(3)-C(4) 1.378(8) 0(14)-C(73) 1.274(5)
C(4)-C(5) 1.363(8) N(1)-C(78) 1.482(6)
C(5)-C(6) 1.390(7) N(2)-C(73) 1.283(6)
C(7)-C(8) 1.380(7) N(2)-C(74) 1.486(7)
C(7)-C(12) 1.388(7) C(73)-C(78) 1.509(7)
C(8)-C(9) 1.393(8) C(74)-C(75) 1.498(8)
C(9)-C(10) 1.368(9) C(75)-C(76) 1.515(8)
C(10)-C(11) 1.396(9) C(76)-C(77) 1.549(7)
C(11)-C(12) 1.377(8) C(77)-C(78) 1.506(7)
C(13)-C(18) 1.379(7) 0(15)-C(79) 1.226(6)
C(13)-C(14) 1.380(8) N(3)-C(84) 1.492(7)
C(14)-C(15) 1.386(9) N(4)-C(79) 1.343(7)
C(15)-C(16) 1.399(9) N(4)-C(80) 1.472(8)
C(16)-C(17) 1.367(9) C(79)-C(84) 1.503(8)
C(17)-C(18) 1.388(7) C(80)-C(81) 1.499(8)
C(19)-C(24) 1.385(7) C(81)-C(82) 1.503(8)
C(19)-C(20) 1.386(7) C(82)-C(83) 1.490(7)
C(20)-C(21) 1.370(7) C(83)-C(84) 1.519(7)
C(21)-C(22) 1.389(8) 0(16)-C(87) 1.417(9)
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0(16)-C(90)
C(87)-C(88A)
C(87)-C(88B)
C(88A)-C(89A)
C(89A)-C(90)
C(88B)-C(89B)
C(89B)-C(90)
0(17)-C(91)
0(17)-C(94)
C(91)-C(92)
C(92)-C(93)
C(94)-C(93)
C(95)-C(96)
C(95)-C(98)
C(96)-C(97)
C(97)-0(18)
C(98)-0(18)

O(4)-Al(1)-O(7)
0(4)-Al(1)-0(2)
O(7)-Al(1)-0(2)
0(4)-Al(1)-0(1)
O(7)-Al(1)-0(1)
0(2)-Al(1)-0(1)
O(4)-Al(1)-Al(2)
O(7)-Al(1)-Al(2)
O(2)-Al(1)-Al(2)
O(1)-Al(1)-Al(2)
O(3)-Al(2)-O(3)#1
0(3)-Al(2)-0(2)
O(3)#1-Al(2)-0(2)
O(3)-Al(2)-0(14)
O(3)#1-Al(2)-0(14)
0(2)-Al(2)-0(14)
0(3)-Al(2)-0(1)
O(3)#1-Al(2)-0(1)
0(2)-Al(2)-0(1)
0(14)-Al(2)-0(1)
0(3)-Al(2)-N(1)
O(3)#1-Al(2)-N(L)
0(2)-Al(2)-N(1)
O(14)-Al(2)-N(1)
O(1)-Al(2)-N(1)
O(3)-Al(2)-Al(1)
O(3)#1-Al(2)-Al(1)
0(2)-Al(2)-Al(1)
O(14)-Al(2)-Al(L)
O(1)-Al(2)-Al(1)
N(1)-Al(2)-Al(1)
O(3)-Al(2)-Al(2)#1
O(3)#1-Al(2)-Al(2)#1
O(2)-Al(2)-Al(2)#1
O(14)-Al(2)-Al(2)#1
O(1)-Al(2)-Al(2)#1
N(1)-Al(2)-Al(2)#1
Al(1)-AI(2)-Al(2)#1
0(9)-Al(3)-0(3)
0(9)-Al(3)-0(10)
0(3)-Al(3)-0(10)
0(9)-Al(3)-0(12)
0(3)-Al(3)-0(12)
0(10)-Al(3)-0(12)
0(6)-Al(4)-O(13)
0(6)-Al(4)-0(2)
O(13)-Al(4)-0(2)
0(6)-Al(4)-0(12)#1
O(13)-Al(4)-0(12)#1
0(2)-Al(4)-0(12)#1
0(4)-Si(1)-0(5)
0(4)-Si(1)-C(1)
0(5)-Si(1)-C(1)
0(4)-Si(1)-C(7)

1.438(8)
1.40(2)
1.62(2)
1.44(2)
1.38(2)
1.38(2)
1.48(2)

1.407(8)

1.428(9)

1.504(8)
1.53(1)
1.49(1)
1.31(2)
1.43(2)
1.42(2)
1.29(2)
1.32(2)

111.3(2)
115.1(2)
113.5(2)
115.4(2)
112.4(2)
87.32)
131.8(1)
116.9(1)
43.5(1)
44.4(1)
82.5(1)
102.8(1)
96.4(1)
170.3(2)
94.6(1)
86.7(1)
92.8(2)
173.0(2)
79.4(1)
90.9(2)
92.4(2)
94.2(2)
162.5(2)
78.6(2)
91.2(2)
95.2(1)
134.7(1)
39.72(9)
93.4(1)
40.2(1)
131.1(2)
41.3(1)
41.3(1)
102.8(1)
135.1(1)
133.9(1)
94.4(2)

121.90(8)

115.3(2)
114.2(2)
109.6(2)
107.9(2)
103.2(2)
105.7(2)
110.8(2)
114.9(2)
109.7(2)
106.5(2)
106.8(2)
107.7(2)
111.8(2)
111.7(2)
106.9(2)
109.9(2)
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0(5)-Si(1)-C(7)
C(1)-Si(1)-C(7)
0(6)-Si(2)-0(5)
0(6)-Si(2)-C(13)
0(5)-Si(2)-C(13)
0(6)-Si(2)-C(19)
0(5)-Si(2)-C(19)
C(13)-Si(2)-C(19)
O(7)-Si(3)-0(8)
O(7)-Si(3)-C(25)
0(8)-Si(3)-C(25)
O(7)-Si(3)-C(31)
0(8)-Si(3)-C(31)
C(25)-Si(3)-C(31)
0(9)-Si(4)-0(8)
0(9)-Si(4)-C(37)
0(8)-Si(4)-C(37)
0(9)-Si(4)-C(43)
0(8)-Si(4)-C(43)
C(37)-Si(4)-C(43)
0(10)-Si(5)-0(11)
0(10)-Si(5)-C(55)
O(11)-Si(5)-C(55)
0O(10)-Si(5)-C(49)
O(11)-Si(5)-C(49)
C(55)-Si(5)-C(49)
0(13)-Si(6)-O(11)#1
0(13)-Si(6)-C(67)
O(11)#1-Si(6)-C(67)
0O(13)-Si(6)-C(61)
O(11)#1-Si(6)-C(61)
C(67)-Si(6)-C(61)
Al(1)-O(1)-Al(2)
Al(4)-0(2)-Al(1)
Al(4)-0(2)-Al(2)
Al(1)-0(2)-Al(2)
Al(3)-0(3)-Al(2)
Al(3)-0(3)-Al(2)#1
Al(2)-0(3)-Al(2)#1
Si(1)-0(4)-Al(1)
Si(2)-0(5)-Si(1)
Si(2)-0(6)-Al(4)
Si(3)-0(7)-Al(1)
Si(3)-0(8)-Si(4)
Si(4)-0(9)-Al(3)
Si(5)-0(10)-Al(3)
Si(6)#1-0(11)-Si(5)
Al(4)#1-0(12)-Al(3)
Si(6)-0(13)-Al(4)
C(2)-C(1)-C(6)
C(2)-C(1)-Si(1)
C(6)-C(1)-Si(1)
C(3)-C(2)-C(1)
C(4)-C(3)-C(2)
C(5)-C(4)-C(3)
C(4)-C(5)-C(6)
C(5)-C(6)-C(1)
C(8)-C(7)-C(12)
C(8)-C(7)-Si(1)
C(12)-C(7)-Si(1)
C(7)-C(8)-C(9)
C(10)-C(9)-C(8)
C(9)-C(10)-C(11)
C(12)-C(11)-C(10)
C(11)-C(12)-C(7)
C(18)-C(13)-C(14)
C(18)-C(13)-Si(2)
C(14)-C(13)-Si(2)
C(13)-C(14)-C(15)
C(14)-C(15)-C(16)
C(17)-C(16)-C(15)
C(16)-C(17)-C(18)

106.7(2)
109.6(2)
110.9(2)
111.2(2)
107.7(2)
109.7(2)
106.0(2)
111.2(2)
113.1(2)
109.9(2)
106.9(2)
110.4(2)
105.6(2)
110.8(2)
110.9(2)
115.8(2)
103.9(2)
111.1(2)
109.0(2)
105.7(2)
109.9(2)
110.6(2)
104.0(2)
113.7(2)
107.6(2)
110.5(2)
110.5(2)
107.0(2)
108.9(2)
112.1(2)
107.9(2)
110.4(2)
95.4(2)
129.7(2)
124.4(2)
96.8(1)
133.3(2)
126.7(2)
97.5(1)
165.3(2)
136.7(2)
156.3(2)
151.8(2)
144.6(2)
165.8(2)
141.7(2)
146.4(2)
127.5(2)
153.7(2)
116.7(5)
121.1(4)
122.1(4)
122.0(5)
119.6(5)
120.1(5)
120.3(6)
121.3(5)
117.2(5)
121.3(4)
121.5(4)
122.4(5)
119.2(6)
119.7(6)
120.0(6)
121.5(6)
116.7(5)
122.2(4)
120.9(4)
121.9(6)
119.8(7)
118.9(6)
119.8(6)
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C(13)-C(18)-C(17)
C(24)-C(19)-C(20)
C(24)-C(19)-Si(2)

C(20)-C(19)-Si(2)

C(21)-C(20)-C(19)
C(20)-C(21)-C(22)
C(23)-C(22)-C(21)
C(24)-C(23)-C(22)
C(23)-C(24)-C(19)
C(26)-C(25)-C(30)
C(26)-C(25)-Si(3)

C(30)-C(25)-Si(3)

C(25)-C(26)-C(27)
C(28)-C(27)-C(26)
C(27)-C(28)-C(29)
C(28)-C(29)-C(30)
C(29)-C(30)-C(25)
C(32)-C(31)-C(36)
C(32)-C(31)-Si(3)

C(36)-C(31)-Si(3)

C(31)-C(32)-C(33)
C(34)-C(33)-C(32)
C(35)-C(34)-C(33)
C(34)-C(35)-C(36)
C(31)-C(36)-C(35)
C(42)-C(37)-C(38)
C(42)-C(37)-Si(4)

C(38)-C(37)-Si(4)

C(39)-C(38)-C(37)
C(40)-C(39)-C(38)
C(39)-C(40)-C(41)
C(40)-C(41)-C(42)
C(37)-C(42)-C(41)
C(48)-C(43)-C(44)
C(48)-C(43)-Si(4)

C(44)-C(43)-Si(4)

C(45)-C(44)-C(43)
C(46)-C(45)-C(44)
C(45)-C(46)-C(47)
C(46)-C(47)-C(48)
C(43)-C(48)-C(47)
C(50)-C(49)-C(54)
C(50)-C(49)-Si(5)

C(54)-C(49)-Si(5)

C(51)-C(50)-C(49)
C(52)-C(51)-C(50)
C(53)-C(52)-C(51)
C(52)-C(53)-C(54)
C(53)-C(54)-C(49)
C(56)-C(55)-C(60)
C(56)-C(55)-Si(5)

C(60)-C(55)-Si(5)

C(55)-C(56)-C(57)
C(58)-C(57)-C(56)
C(59)-C(58)-C(57)
C(58)-C(59)-C(60)
C(59)-C(60)-C(55)
C(66)-C(61)-C(62)
C(66)-C(61)-Si(6)

C(62)-C(61)-Si(6)

C(63)-C(62)-C(61)
C(62)-C(63)-C(64)
C(65)-C(64)-C(63)
C(64)-C(65)-C(66)
C(61)-C(66)-C(65)
C(68)-C(67)-C(72)
C(68)-C(67)-Si(6)

C(72)-C(67)-Si(6)

C(69)-C(68)-C(67)
C(70)-C(69)-C(68)
C(69)-C(70)-C(71)
C(72)-C(71)-C(70)

122.7(6)
117.0(5)
120.3(4)
122.6(4)
122.0(5)
119.9(6)
119.0(5)
120.3(5)
121.8(6)
117.3(5)
122.2(4)
120.5(4)
121.2(5)
120.2(5)
119.7(5)
120.2(6)
121.3(5)
117.6(5)
122.4(4)
119.8(4)
121.6(6)
120.5(5)
118.8(6)
120.8(6)
120.7(5)
116.6(5)
120.5(4)
122.4(4)
121.5(6)
120.7(6)
119.5(6)
119.8(6)
121.9(5)
116.3(5)
122.5(4)
121.1(4)
122.7(5)
119.4(5)
120.2(5)
119.8(6)
121.6(5)
116.9(5)
121.3(3)
121.6(4)
121.9(5)
119.8(6)
119.6(5)
120.6(5)
121.2(5)
117.0(5)
123.9(4)
119.1(4)
120.5(5)
121.0(6)
119.4(6)
119.9(6)
122.2(6)
117.8(5)
120.6(4)
121.6(4)
121.3(6)
120.2(5)
119.3(5)
120.4(6)
121.0(5)
117.1(5)
122.9(4)
119.7(4)
121.5(6)
120.2(6)
119.7(6)
120.4(6)
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C(71)-C(72)-C(67)
C(73)-0(14)-Al(2)
C(78)-N(1)-Al(2)
C(73)-N(2)-C(74)
O(14)-C(73)-N(2)
0(14)-C(73)-C(78)
N(2)-C(73)-C(78)
N(2)-C(74)-C(75)
C(74)-C(75)-C(76)
C(75)-C(76)-C(77)
C(78)-C(77)-C(76)
N(1)-C(78)-C(77)
N(1)-C(78)-C(73)
C(77)-C(78)-C(73)
C(79)-N(4)-C(80)
O(15)-C(79)-N(4)
O(15)-C(79)-C(84)
N(4)-C(79)-C(84)
N(4)-C(80)-C(81)
C(80)-C(81)-C(82)
C(83)-C(82)-C(81)
C(82)-C(83)-C(84)
N(3)-C(84)-C(79)
N(3)-C(84)-C(83)
C(79)-C(84)-C(83)
C(87)-0(16)-C(90)
C(88A)-C(87)-O(16)
C(88A)-C(87)-C(88B)
0O(16)-C(87)-C(88B)
C(87)-C(88A)-C(89A)
C(90)-C(89A)-C(88A)
C(89B)-C(88B)-C(87)
C(88B)-C(89B)-C(90)
C(89A)-C(90)-0(16)
C(89A)-C(90)-C(89B)
0(16)-C(90)-C(89B)
C(91)-0(17)-C(94)
0(17)-C(91)-C(92)
C(91)-C(92)-C(93)
0(17)-C(94)-C(93)
C(94)-C(93)-C(92)
C(96)-C(95)-C(98)
C(95)-C(96)-C(97)
0(18)-C(97)-C(96)
0(18)-C(98)-C(95)
C(97)-O(18)-C(98)

121.1(6)
121.3(3)
113.0(3)
125.4(5)
120.6(5)
117.7(4)
121.6(4)
112.6(5)
113.5(5)
115.0(5)
113.4(4)
112.1(4)
105.9(4)
111.9(5)
127.8(6)
118.0(5)
122.9(5)
119.1(5)
114.3(5)
114.6(5)
115.5(5)
116.1(5)
107.1(4)
107.9(4)
115.3(5)
109.0(6)
108.3(8)
35.0(9)
101.2(9)
105(1)
111(1)
103(2)
111(2)
104.3(9)
50(1)
99(1)
105.6(6)
109.2(6)
102.6(6)
106.8(7)
105.4(6)
102(1)
104(2)
106(2)
109(1)
107(1)
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Symmetry transformations used to generate equivatems:
#1 -X,-y+1,-z+1

2
Tabelle 66: Anisotropische AuslenkungsaparameterA () fiir sh2829. Der anisotropische ExponentfaktorAleslenkungsparameter
lautet: -2r[h2 a*2UlLl+ .. + 2 hka*b* 32]

ull U22 U33 U23 e ul2
Al(L) 15(1) 24(1) 22(1) 1(1) 2(1) 2(1)
Al(2) 12(1) 24(1) 19(1) 0(1) -1(1) 0(1)
Al(3) 13(1) 24(1) 22(1) 1(1) 2(1) 1(1)
Al(d) 14(1) 22(1) 24(1) -1(1) 0(1) 2(1)
Si(1) 19(1) 25(1) 28(1) 3(1) 1(1) 2(1)
Si(2) 19(1) 25(1) 30(1) 1(1) 2(1) -1(1)
Si(3) 21(1) 29(1) 23(1) 0(1) 4(1) 2(1)
Si(4) 22(1) 28(1) 23(1) 0(1) 4(1) 0(1)
Si(5) 14(1) 28(1) 29(1) 0(1) -2(1) 0(1)
Si(6) 17(1) 28(1) 23(1) -2(1) 0(1) -2(1)
o(1) 12(2) 28(2) 25(2) 1(2) 1(1) -2(2)
0(2) 13(1) 23(2) 16(2) 0(1) -1(1) 2(1)
o(3) 13(2) 24(2) 21(2) -2(2) 0(1) 0(1)
0(4) 18(2) 25(2) 29(2) 5(2) 0(1) 2(1)
o(5) 19(2) 26(2) 33(2) 2(2) 1(1) 2(1)
o(6) 20(2) 26(2) 31(2) 1(2) 3(1) 0(1)
o) 23(2) 32(2) 25(2) 0(2) 2(1) 3(2)
o(8) 26(2) 25(2) 27(2) -1(2) 7(1) -2(2)
0(9) 25(2) 31(2) 29(2) -5(2) 8(2) -1(2)
0(10) 13(2) 24(2) 29(2) 2(2) -2(1) 0(1)
0(11) 24(2) 29(2) 31(2) 0(2) 3(2) -3(2)
0(12) 16(2) 28(2) 21(2) 4(2) 4(1) 0(1)
0(13) 16(2) 35(2) 26(2) -4(2) -3(1) 0(2)
c@) 22(2) 32(4) 33(3) 3(3) -2(2) 2(2)
c@) 30(3) 37(4) 37(3) 7(3) 0(2) -2(2)
c@) 41(3) 62(5) 31(3) 13(3) -1(3) -1(3)
c@) 38(3) 65(5) 37(3) 10(3) -11(3) 0(3)
C(5) 40(3) 68(5) 41(4) -3(4) -5(3) -17(3)
c(6) 36(3) 56(5) 32(3) 9(3) 1(3) -12(3)
c@) 26(3) 27(3) 32(3) 3(2) 3(2) -1(2)
C(8) 37(3) 42(4) 48(4) -2(3) 5(3) 9(3)
c(9) 62(4) 47(5) 52(4) -9(4) 2(3) 10(3)
C(10) 66(5) 45(5) 76(5) -4(4) 31(4) 23(4)
c(11) 40(4) 64(6) 78(5) -4(4) 11(4) 19(3)
C(12) 29(3) 40(4) 57(4) -6(3) 7(3) 5(3)
C(13) 18(2) 29(3) 35(3) -1(3) -2(2) 2(2)
C(14) 66(4) 58(5) 40(4) -6(3) 8(3) -19(4)
C(15) 109(6) 50(5) 56(5) -16(4) 13(4) -36(4)
C(16) 68(5) 71(6) 39(4) -15(4) 0(3) -10(4)
c@7) 40(3) 47(5) 37(3) -1(3) 1(3) 8(3)
C(18) 37(3) 31(4) 37(3) -2(3) 5(2) 3(3)
C(19) 27(3) 24(3) 33(3) 2(2) 2(2) -5(2)
C(20) 34(3) 33(4) 53(4) 16(3) 12(3) 5(3)
c(21) 55(4) 45(5) 53(4) 17(3) 11(3) -2(3)
c(22) 52(4) 57(5) 53(4) 8(4) 22(3) -15(3)
C(23) 30(3) 63(5) 50(4) 7(4) 11(3) -8(3)
C(24) 24(3) 53(4) 38(3) 5(3) 5(2) -5(3)
C(25) 27(3) 31(3) 26(3) -5(2) 42) 5(2)
C(26) 25(3) 41(4) 42(3) 0(3) 10(2) -1(2)
c@7) 23(3) 55(5) 48(4) -3(3) 6(3) 0(3)
C(28) 24(3) 49(4) 44(3) -12(3) -1(3) 8(3)
C(29) 35(3) 43(4) 40(3) -2(3) 1(3) 10(3)
C(30) 26(3) 37(4) 31(3) -4(3) 1(2) -1(2)
C(31) 20(2) 32(3) 31(3) 1(2) 5(2) 42)
C(32) 35(3) 38(4) 36(3) -2(3) 5(2) -2(3)
C(33) 41(3) 56(5) 30(3) -12(3) 0(3) -2(3)
C(34) 29(3) 45(4) 48(4) -16(3) 0(3) -4(3)
C(35) 38(3) 40(4) 54(4) -2(3) 9(3) -10(3)
C(36) 34(3) 42(4) 37(3) 0(3) 10(3) 7(3)
c(37) 27(3) 37(4) 22(3) -3(2) 42) 2(2)
C(38) 39(3) 44(4) 36(3) 6(3) -4(3) -6(3)
C(39) 40(3) 47(4) 36(3) 1(3) -10(3) -5(3)
C(40) 44(3) 54(5) 33(3) 2(3) -3(3) 4(3)
C(41) 46(4) 52(5) 37(3) 9(3) -5(3) 7(3)
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Anhang

C(42) 32(3) 35(4) 32(3) 1(3) -1(2) -3(2)
C(43) 29(3) 25(3) 27(3) 1(2) 6(2) 3(2)
C(44) 29(3) 50(4) 32(3) -5(3) 7(2) -4(3)
C(45) 46(4) 56(5) 48(4) -5(3) 19(3) -2(3)
C(46) 29(3) 64(5) 62(4) -3(4) 13(3) -8(3)
C(47) 35(3) 81(6) 65(5) -26(4) 9(3) -22(3)
C(48) 35(3) 64(5) 40(3) -20(3) 8(3) -15(3)
C(49) 18(2) 32(3) 29(3) -8(2) 1(2) -7(2)
C(50) 21(2) 39(4) 30(3) -1(3) 4(2) -3(2)
C(51) 36(3) 39(4) 36(3) 5(3) 6(2) -4(3)
C(52) 24(3) 47(4) 45(3) -1(3) 10(2) -11(3)
C(53) 19(3) 50(4) 57(4) -3(3) 7(3) -3(3)
C(54) 22(3) 31(4) 47(3) -2(3) 5(2) -3(2)
C(55) 17(2) 34(4) 29(3) 1(3) -4(2) 0(2)
C(56) 26(3) 38(4) 29(3) -3(3) 3(2) 4(2)
C(57) 33(3) 35(4) 44(3) 5(3) 8(3) 10(3)
C(58) 33(3) 51(5) 42(3) 11(3) 1(3) 13(3)
C(59) 45(4) 58(5) 45(4) 3(4) -22(3) 11(3)
C(60) 38(3) 40(4) 43(3) -10(3) -17(3) 0(3)
C(61) 19(2) 34(3) 20(2) -2(2) 1(2) -1(2)
C(62) 20(2) 37(4) 32(3) -8(3) 0(2) -3(2)
C(63) 23(3) 60(5) 43(3) -6(3) 3(2) -9(3)
C(64) 38(3) 64(5) 61(4) 11(4) -3(3) -27(3)
C(65) 47(4) 39(4) 64(4) 17(4) -4(3) -10(3)
C(66) 28(3) 41(4) 43(3) 4(3) -6(2) -4(3)
C(67) 29(3) 32(3) 28(3) -1(2) 1(2) -7(2)
C(68) 38(3) 66(5) 32(3) 7(3) 0(3) -5(3)
C(69) 54(4) 93(6) 29(3) 2(4) 0(3) -26(4)
C(70) 81(5) 81(6) 31(3) -15(4) 21(4) -39(4)
C(71) 55(4) 66(5) 47(4) -8(4) 24(3) -13(4)
C(72) 36(3) 48(4) 34(3) -5(3) 13(3) -3(3)
0O(14) 16(2) 28(2) 22(2) 1(2) -1(1) -2(1)
N(1) 19(2) 29(3) 28(2) 2(2) 2(2) -3(2)
N(2) 32(2) 46(3) 25(2) 7(2) -4(2) -12(2)
C(73) 18(2) 36(3) 23(3) -1(2) -1(2) -1(2)
C(74) 47(4) 63(5) 29(3) 10(3) -2(3) -13(3)
C(75) 39(3) 71(5) 41(3) 23(4) -16(3) -1(3)
C(76) 36(3) 64(5) 50(4) 24(4) -15(3) -9(3)
C(77) 24(3) 52(4) 43(3) 9(3) -1(2) -3(3)
C(78) 26(3) 37(4) 20(2) 3(2) -2(2) -8(2)
0O(15) 61(3) 72(4) 47(3) -28(3) 22(2) -27(2)
N(3) 32(3) 44(4) 40(3) -2(3) 7(2) -1(2)
N(4) 28(3) 88(5) 42(3) -16(3) 1(2) 2(3)
C(79) 40(3) 41(4) 26(3) -5(3) 5(2) 3(3)
C(80) 39(3) 96(6) 42(4) -18(4) 2(3) 25(4)
C(81) 40(3) 62(5) 41(3) -9(3) 9(3) 5(3)
C(82) 51(4) 56(5) 34(3) -8(3) 5(3) -2(3)
C(83) 37(3) 45(4) 39(3) -1(3) -2(3) -1(3)
C(84) 35(3) 25(3) 33(3) -2(3) -3(2) 5(2)
0O(16) 79(4) 101(5) 65(3) -5(3) -2(3) 29(3)
C(87) 73(5) 104(8) 64(5) 5(5) 1(4) -34(5)
C(90) 97(6) 106(8) 57(5) 7(5) 4(5) 34(6)
O(17) 56(3) 96(5) 70(3) 11(3) 0(3) 4(3)
C(91) 53(4) 95(7) 51(4) 2(4) -3(3) -4(4)
C(92) 49(4) 76(6) 60(4) 0(4) -1(3) 8(4)
C(94) 54(5) 98(8) 110(7) 37(6) -31(5) 0(5)
C(93) 71(6) 156(10) 77(6) 37(6) 8(5) 48(6)
Tabelle 67:Koordinaten des Wasserstoffs ( X)L0Ond isotrope Auslenkungsparameteﬁ)(ﬁlﬁ) fur sh2892.
X y z U(eq)
H(1) 1510(20) 4270(19) 5217(19) 3(12)
H(2) 1400(30) 6100(20) 4130(20) 38(17)
H(2) 827 2058 6773 42
H(3) 1507 2165 7748 55
H(4) 2572 2687 7850 58
H(5) 2952 3095 6983 61
H(6) 2243 3027 6012 50
H(8) 495 1627 4484 51
H(9) 1041 953 3932 65
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H(10)
H(11)
H(12)
H(14)
H(15)
H(16)
H(17)
H(18)
H(20)
H(21)
H(22)
H(23)
H(24)
H(26)
H(27)
H(28)
H(29)
H(30)
H(32)
H(33)
H(34)
H(35)
H(36)
H(38)
H(39)
H(40)
H(41)
H(42)
H(44)
H(45)
H(46)
H(47)
H(48)
H(50)
H(51)
H(52)
H(53)
H(54)
H(56)
H(57)
H(58)
H(59)
H(60)
H(62)
H(63)
H(64)
H(65)
H(66)
H(68)
H(69)
H(70)
H(71)
H(72)
H(3)
H(4)
H(4)
H(5)
H(74A)
H(74B)
H(75A)
H(75B)
H(76A)
H(76B)
H(77A)
H(77B)
H(78)
H(6)
H(7)
H(8)
H(80A)
H(80B)
H(81A)
H(81B)
H(82A)
H(82B)
H(83A)
H(83B)

2268
2931
2379
-1248
-1418
-1302
911
675
472
-1152
-2356
-2871
-2188
2977
4147
4338
3356
2184
1336
984
587
492
873
283
-419
-248
620
1303
2342
3460
4262
3937
2822
2663
3461
4690
5113
4326
3019
3655
4299
4326
3699
-3806
-4710
-4404
-3183
2273
-2950
2674
-1565
-700
-951
570(30)
1280(30)
100(30)
790(40)
640
731
1730
1842
2550
1922
2111
1885
884
4910(30)
4400(40)
2330(30)
2167
2648
3282
2994
3840
4226
4417
4821

750
1207
1881
1260

834
1354

2268
2664
1512
1151
1444
2061
2412
3987
3813
3109
2597
2784
3283
2509
1706
1705
2477
4188
4327
5101
5761
5637
4704
4985
5451
5641
5334
6241
6823
6597
5792
5217
4029
3349
3569
4481
5158
3748
3104
2189
1943
2501
4060
4010
3658
3396
3473
5320(20)
5220(30)
3640(30)
3680(30)

3873
4511
3709
3993
4463
4870
4936
4300
5072
2290(30)
1830(40)
1500(30)
1870
2359
1485
2035
2561
2115
1545
2126
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4207
5058
5503
4858
3886
2981
3087
4071
6397
7120
7130
6369
5643
3482
3996
4734
4986
4500
2211
1601
2058
3118
3741
2315
1350
760
1145
2121
1964
1719
2457
3433
3689
4620
4191
4266
4774
5223
5253
5870
6835
7183
6578
3715
3804
4082
4310
4224
2634
1620
1427
2259
3276
6070(20)
5930(30)
6990(30)
6860(30)
8050
7880
7556
8230
7602
7759
6686
6586
6982
1920(30)
1440(40)
2240(30)
2995
2769
3529
3824
3359
3837
3001
2987



Anhang

H(84)

H(87A)
H(87B)
H(88A)
H(88B)
H(89A)
H(89B)
H(88C)
H(88D)
H(89C)
H(89D)
H(90A)
H(90B)
H(91A)
H(91B)
H(92A)
H(92B)
H(94A)
H(94B)
H(93A)
H(93B)
H(95A)
H(95B)
H(96A)
H(96B)
H(O7A)
H(97B)
H(98A)
H(98B)

3808
1972
1470
2343
2862
2896
2550
2605
1792
1555
2411
1553
1976
801
783
-383
-422
156
316
-758
-778
311
174
1283
1211
1226
775
-590
-212

2424
4937
4413
4011
4505
4868
4303
4067
3817
4093
4191
4675
5254
6485
5912
6368
5908
7058
7319
6552
7002
416
925
784
129
155
725
366
-170

2218
10901
10680
10357
10650

9762

9471
10342
10274

9361

9381

9182

9313
10347

9969
10336

9793

8826

9514

9066

9612

5244

5698

5973

5841

6862

6835

6040

5786
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