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Abstract

An Organometallic compound, C,;H;sB,,IrS,Si, was synthesized from o-carborane, Cp*Ir(S,C,B,,H,,),
and Me,;SiCHN,. The molecular structure of this complex has been determined by X-ray diffraction.
Crystallographic data : monoclinic, space group P2,/n, a=10.1986(12) A, b=14.834(5) A, c=
17.139 A, B=92.24(2)°, Z=4, V=2591.0(14) A’. The structure was solved by direct methods and
refined by full-matrix leat-squares methods to give a model with a reliability factor R =0.053 for
5080 reflections.
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Table 1. Experimental and Crystal data

Chemical formular
Molecular weight
Crystal system
Space group

Unit cell dimension

Unit cell volume

Molecular number
per unit cell

Radiation

Density

Theta range for data
collection

Absorption coefficient

Temperature

Crystal size

Index range

Reflections collected/unique
Data/parameters
Final reliability factor

C,6H;sB, IrS,Si
M,=619.95
Monoclinic

P2,/n
a=10.1986(12) A
b=14.834(5) A
c=17.139(7) A
V'=2591.0(14) A’
Z=4

MMo-Ka) =0.71070 A
D,=1.589 g/cm’
0 =1.82-25.98°

B =5.364 mm™"
T-2932) K

0.2 x 0.3 x 0.3 mm’
0<h<12,

0<k<18, 21<1<21
5409/5080

5080/288

R=10.053

Fig. 1. Molecular structure and atomic numbering
scheme and dis-placement ellipsoids drawn at the
50% probablility level. Hydrogen atoms have been
omitted for clarity.

LERE LR

Aol AREEITE. 1.82°<0 <2598 Alo]elA]
5080 7H2] 38ubd-& S48k v a=10.1986(12) A,
b=14.834(5) A, ¢=17.1392 (7) A, B=92.24(2),
V'=2591.0(14) A*el5)em ZAA = monoclinic
q& At

0<h<12, 0<k<18, 21<[<21 Alo]E 4

Fig. 2. Unit cell packing structure, viewing along to
a-axis. Displayment ellipsoids drawn at the 50%
probability level.

Fig. 3. Unit cell packing structure, viewing along to
c-axis. Displayment ellipsoids drawn at the 50%
probability level.
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Table 2. Atomic coordinates (x 10%) and equivalent
isotropic displacement parameters (A’x 10°) U(eq) is
defined as one third of the trace of the orthogonalized
Uij tensor

X y z Uleq)
(1) 8120(1)  5897(1)  1374(1)  33(1)
S(1)  9628(3)  7080(2)  1705(2)  42(1)
S(2)  10094(3)  5214(2)  952(2) 40(1)
Si(1)  10283(3)  8080(2)  165(2) 42(1)
C(l)  10451(11) 6306(8)  2352(6)  37(2)
C(2)  10656(11) 5260(8)  1950(6)  40(3)
C(3)  6641(12)  4985(9)  925(9) 59(4)
C(d)  6554(10)  5726(9)  391(7) 46(3)
C(5)  6237(10)  6490(9)  819(8) 473)
C6)  6093(11)  6265(9) 1625(8)  51(3)
C(7)  6278(12)  5291(9) 1677(7)  50(3)
C®)  6897(15)  4017(9) 710(12)  81(5)
C9)  6687(14)  5666(13) —467(8)  78(5)
C(10)  5992(16)  7427(11) 514(12)  90(6)
C(11) 5672(16)  6844(13) 2274(10)  96(6)
C(12) 6089(18)  4724(14) 2389(11)  98(6)
C(13) 10885(12) 7378(9)  1027(7)  52(3)
C(14) 9233(16)  9011(8)  528(9) 64(4)
C(15) 9393(15)  7361(10) —564(8)  65(4)
C(16) 11793(14) 8547(9)  —265(8)  60(4)
B(3)  11971(15) 5858(11) 2316(9)  57(4)
B(4)  11427(16) 6452(11) 315209)  57(4)
B(5)  9722(16)  6205(12) 3211(8)  56(4)
B(6)  9194(12)  5523(10) 2381(7)  38(3)
B(7)  11781(15) 4681(12) 2481(10)  58(4)
B(8)  12237(14) 5417(12) 3263(8)  56(4)
B(9)  10873(18) 5640(14) 3804(9)  69(5)
B(10) 9461(15)  5062(12) 3356(8)  56(4)
B(11)  10048(15) 4488(11) 2566(9)  52(4)
B(12) 11056(18) 4571(12) 3407(10)  66(5)

(M’-Cp*)(Ir-B3)(1,2-S,S(CH,SiMe;)-o-carborane) (C,oH;sB,IrS,S)2] ... 3

A3t AL Xw(F, - |FLy & #4302
o o=1/[c(F)+(0.1319 x P)v+1.08 x P], P=
[Max(F,)+2 x F2)/3 0|3 ¥W42] = 288 0|},
HFAF = 593405l 508070 i 3hed
R=0.053°]c}. o]uf o]-g-3k A} Abatel A= In-
ternational Table for X-ray Crystallography'” ¢l 4=
=5 7S o83k

3.8 % nF

CHysB ,IrS,Si #-Ake} AZPH & F-ofof] w3t ¢
A 13L& ORTEPLE Fig. 1, ©¢] AE WollA
o] EAujd-e Fig. 29} Fig 3¢ as3} c=9
projectiong YJEPN Il Table 20= FHF 45
A 23t 25 Yxpe] HFEE, Table 30l|= AHE
o] 5, Table 4= ZgZS Pl Table 5
o= v SRS A7 eRsiEh

Table 3. Bond lengths [A]

Ir(1-B(6)  2.082(12) Ix(1)-C3)  2.147(12)
Ir(1)-C(7)  2.164(11) TIr(1)-C(6)  2.197(11)
Ir(1)-C(5)  2.286(11) TIr(1)-C(4)  2.290(11)
Ir(1)-S(1)  2.387(3)  Ir(1)-SQ2)  2.391(3)
S(1)-C(1)  1.784(11)  S(1)-C(13)  1.818(13)
S(2-C(2)  1.784(11)  Si(1)-C(15)  1.852(13)
Si(1)-C(16)  1.865(13)  Si(1)-C(14)  1.869(14)
Si(1)-C(13)  1.892(11)  C(1)-B(4)  1.676(17)
C(1)»-B(5)  1.681(17) C(1)-B3)  1.690(19)
C(1)-C(2)  1.713(16) C(1)-B(6)  1.732(17)
C(2)}-B(7)  1.673(18) C(2)-B(11)  1.692(19)
C(2)-B3)  1.706(17) C(2)-B(6)  1.734(16)
C(3)-C(7)  1.428(18) C(3)-C(4)  1.430(19)
C(3)-C(8)  1.508(18) C(4)-C(5)  1395(17)
C(4)-C(9)  1486(18) C(5-C(6)  1.434(18)
C(5)-C(10)  1.502(19) C(6)-C(7)  1.459(19)
C(6)-C(11)  1.482(17) C(7)-C(12)  1.501(19)
B(3)-B(8)  1.76(2)  B@B)-B(7)  1.78(2)
B(3)-B(@4)  1.79Q2)  B@#)-B®)  1.75(2)
B@4)-B(9)  1.752)  B@#)-B()  1.78(2)
B(5)-B(10) 1.74Q2)  B(5)-BO)  1.74(2)
B(5)-B(6)  1.81(2)  B6)-B(11)  1.79(2)
B(6)-B(10)  1.816(19) B(7)-B(8)  1.78(2)
B(7)-B(12) 1.78Q2)  B(7)-B(11)  1.80(2)
B(8)-B(9)  1.732)  B(8)-B(12) 1.76(2)
B(9)-B(12) 1.74(3)  B(9)-B(10)  1.82(2)
B(10)-B(11) 1.73Q2)  B(10)-B(12) 1.78(2)
B(11)-B(12) 1.74(2)
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Table 4. Bond angles [deg]

B(6)-Ir(1)-C(3) 117.9(6) B(6)-Ir(1)-C(7) 97.1(5) C(1)-B(3)-B(8) 102.7(11)
C(3)-Ir(1)-C(7) 38.7(5) B(6)-Ir(1)-C(6) 111.9(5) C(1)-B(3)-B(7) 105.9(10)
C(3)-Ir(1)-C(6) 64.7(5) C(7)-Tr(1)-C(6) 39.1(5) B(8)-B(3)-B(7) 60.2(9)
B(6)-Ir(1)-C(5) 148.6(5) C(3)-Ir(1)-C(5) 61.7(5) C(2)-B(3)-B(4) 106.6(11)
C(7)-Ir(1)-C(5) 62.4(5) C(6)-Ir(1)-C(5) 37.3(5) B(7)-B(3)-B(4) 108.5(11)
B(6)-Ir(1)-C(4) 155.4(5) C(3)-Ir(1)-C(4) 37.4(5) C(1)-B(4)-B(9) 103.7(11)
C(7)-Ir(1)-C(4) 62.8(4) C(6)-Ir(1)-C(4) 62.4(4) C(1)-B(4)-B(5) 58.0(7)
C(5)-Ir(1)-C(4) 35.5(4) B(6)-Ir(1)-S(1) 71.7(4) B(9)-B(4)-B(5) 58.9(10)
C(3)-Ir(1)-S(1) 170.3(4) C(7)-Ir(1)-S(1) 143.7(4) B(8)-B(4)-B(3) 59.7(9)
C(6)-Ir(1)-S(1) 112.03) C(5)-Ir(1)-8(1) 109.8(3) B(5)-B(4)-B(3) 106.1(10)
C(4)-Ir(1)-S(1) 132.9(3) B(6)-Ir(1)-S(2) 73.5(4) C(1)-B(5)-B(9) 104.1(11)
C(3)-Ir(1)-S(2) 102.3(4) C(7)-Ir(1)-S(2) 130.2(4) C(1)-B(5)-B(4) 57.7(8)
C(6)-Ir(1)-S(2) 167.03) C(5)-Ir(1)-S(2) 137.8(3) B(9)-B(5)-B(4) 59.7(10)
C(4)-Ir(1)-S(2) 107.6(3) S(1)-Ir(1)-S(2) 80.86(10)  B(10)-B(5)-B(6) 61.6(9)
C(1)-S(1)-C(13) 103.2(5) C(1)-S(1)-Ir(1) 87.6(4) B(4)-B(5)-B(6) 109.3(10)
C(13)-S(1)-Ir(1) 119.4(4) C(2)-S(2)-Ir(1) 86.4(4) C(1)-B(6)-B(11) 103.0(9)
C(15)-Si(1)-C(16)  109.8(7) C(15)-Si(1)-C(14)  112.2(7) C(1)-B(6)-B(5) 56.6(7)
C(16)-Si(1)-C(14)  110.5(6) C(15)-Si(1)-C(13) 110.2(6) B(11)-B(6)-B(5) 102.3(10)
C(16)-Si(1)-C(13)  105.3(6) C(14)-Si(1)-C(13) 108.7(7) C(2)-B(6)-B(10) 101.9(9)
B(4)-C(1)-B(5) 64.2(9) B(4)-C(1)-B(3) 64.2(9) B(5)-B(6)-B(10) 57.2(8)
B(5)-C(1)-B(3) 115.8(10)  B(4)-C(1)-C(2) 111.6(9) C(2)-B(6)-Ir(1) 98.1(7)
B(5)-C(1)-C(2) 109.7(10)  B(3)-C(1)-C(2) 60.2(7) B(5)-B(6)-Ir(1) 129.2(10)
B(4)-C(1)-B(6) 118.7(9) B(5)-C(1)-B(6) 64.0(8) C(2)-B(7)-B(8) 104.4(11)
B(3)-C(1)-B(6) 114.7(9) C(2)-C(1)-B(6) 60.4(7) C(2)-B(3)-B(8) 103.7(10)
B(4)-C(1)-S(1) 132.5(9) B(5)-C(1)-S(1) 112.8(9) C(2)-B(3)-B(7) 57.3(8)
B(3)-C(1)-S(1) 129.8(8) C(2)-C(1)-S(1) 113.2(7) C(1)-B(3)-B(4) 57.5(8)
B(6)-C(1)-S(1) 96.8(7) B(7)-C(2)-B(11) 64.7(9) B(8)-B(3)-B(4) 59.1(9)
B(7)-C(2)-B(3) 63.6(9) B(11)-C(2)-B(3) 115.1(10)  C(1)-B(4)-B(8) 103.8(11)
B(7)-C(2)-C(1) 109.8(9) B(11)-C(2)-C(1) 108.0(9) B(8)-B(4)-B(9) 59.3(10)
B(3)-C(2)-C(1) 59.2(8) B(7)-C(2)-B(6) 117.8(10)  B(8)-B(4)-B(5) 105.7(12)
B(11)-C(2)-B(6) 62.9(8) B(3)-C(2)-B(6) 113.8(10)  C(1)-B(4)-B(3) 58.3(8)
C(1)-C(2)-B(6) 60.3(7) B(7)-C(2)-S(2) 133.5(9) B(9)-B(4)-B(3) 106.9(12)
B(11)-C(2)-S(2) 117.4(9) B(3)-C(2)-S(2) 126.2(8) C(1)-B(5)-B(10) 106.7(11)
C(1)-C(2)-S(2) 112.4(7) B(6)-C(2)-S(2) 99.6(7) B(10)-B(5)-B(9) 63.2(10)
C(7)-C(3)-C(4) 108.7(11)  C(7)-C(3)-C(8) 1252(14)  B(10)-B(5)-B(4) 111.4(12)
C(4)-C(3)-C(8) 125.6(14)  C(7)-C(3)-Ir(1) 71.3(7) C(1)-B(5)-B(6) 59.3(7)
C(4)-C(3)-Ir(1) 76.7(7) C(8)-C(3)-Ir(1) 124.2(9) B(9)-B(5)-B(6) 111.3(13)
C(5)-C(4)-C(3) 107.4(11)  C(5)-C(4)-C(9) 126.9(13)  C(1)-B(6)-C(2) 59.3(7)
C(3)-C(4)-C(9) 125.6(13)  C(5)-C(4)-Ir(1) 72.1(6) C(2)-B(6)-B(11) 57.4(8)
C(3)-C(4)-Ir(1) 65.9(6) C(9)-C(4)-Ir(1) 130.3(8) C(2)-B(6)-B(5) 103.1(9)
C(4)-C(5)-C(6) 110.5(11)  C(4)-C(5)-C(10) 127.4(13)  C(1)-B(6)-B(10) 101.2(9)
C(6)-C(5)-C(10) 122.0(13)  C(4)-C(5)-Ir(1) 72.4(6) B(11)-B(6)-B(10)  57.2(8)
C(6)-C(5)-Ir(1) 68.0(6) C(10)-C(5)-Ir(1) 128.8(9) C(1)-B(6)-Ir(1) 99.4(7)
C(5)-C(6)-C(7) 105.8(10)  C(5)-C(6)-C(11) 129.1(14)  B(11)-B(6)-Ir(1) 127.8(9)
C(7)-C(6)-C(11) 124.714)  C(5)-C(6)-Ir(1) 74.7(6) B(10)-B(6)-Ir(1) 156.6(9)
C(7)-C(6)-Ir(1) 69.3(7) C(11)-C(6)-Ir(1) 1263(10)  C(2)-B(7)-B(3) 59.1(8)
C(5)-C(6)-C(7) 105.8(10)  C(5)-C(6)-C(11) 129.1(14)  B(11)-B(6)-Ir(1) 127.8(9)
C(7)-C(6)-C(11) 124.7(14)  C(5)-C(6)-Ir(1) 74.7(6) B(10)-B(6)-Ir(1) 156.6(9)
C(7)-C(6)-Ir(1) 69.3(7) C(11)-C(6)-Ir(1) 1263(10)  C(2)-B(7)-B(3) 59.1(8)
C(3)-C(7)-C(6) 107.3(11)  C(3)-C(7)-C(12) 127.0(14)  B(8)-B(7)-B(3) 59.4(9)
C(6)-C(7)-C(12) 125.714)  C(3)-C(7)-Ir(1) 70.0(7) B(8)-B(7)-B(12) 59.3(9)
C(6)-C(7)-Ir(1) 71.7(6) C(12)-C(7)-Ir(1) 124.6(10)  C(2)-B(7)-B(12) 103.4(11)

S(1)-C(13)-Si(1) 114.7(7) C(1)-B3)-C(2) 60.6(7) B(3)-B(7)-B(12) 106.4(12)
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Table 4. Continued

(M’-Cp*)(Ir-B3)(1,2-S,S(CH,SiMe;)-o-carborane) (C,oH;sB,,IrS,Si)2]

C(2)-B(7)-B(11) 58.1(8) B(8)-B(7)-B(11)
B(3)-B(7)-B(11) 106.4(11)  B(12)-B(7)-B(11)
B(9)-B(8)-B(4) 60.4(10) B(9)-B(8)-B(3)
B(4)-B(8)-B(3) 61.2(9) B(9)-B(8)-B(12)
B(4)-B(8)-B(12) 108.5(11)  B(3)-B(8)-B(12)
B(9)-B(8)-B(7) 109.2(11)  B(4)-B(8)-B(7)
B(3)-B(8)-B(7) 60.4(9) B(12)-B(8)-B(7)
B(8)-B(9)-B(5) 108.5(11)  B(8)-B(9)-B(12)
B(5)-B(9)-B(12) 1069(11)  B(8)-B(9)-B(4)
B(5)-B(9)-B(4) 61.5(9) B(12)-B(9)-B(4)
B(8)-B(9)-B(10) 108.8(11)  B(5)-B(9)-B(10)
B(12)-B(9)-B(10) 60.0(10) B(4)-B(9)-B(10)
B(11)-B(10)-B(5) 108.1(11)  B(11)-B(10)-B(12)
B(5)-B(10)-B(12) 105.2(11)  B(11)-B(10)-B(6)
B(5)-B(10)-B(6) 61.2(8) B(12)-B(10)-B(6)
B(11)-B(10)-B(9) 105.7(11)  B(5)-B(10)-B(9)
B(12)-B(10)-B(9) 57.7(10) B(6)-B(10)-B(9)
C(2)-B(11)-B(10) 107.6(11)  C(2)-B(11)-B(12)

105.4(12)  B(12)-B(11)-B(6) 110.7(12)
58.1(9) B(10)-B(11)-B(7) 110.9(12)
108.9(11)  B(6)-B(11)-B(7) 108.8(11)
59.6(10) B(9)-B(12)-B(8) 59.3(10)
108.1(10)  B(9)-B(12)-B(10)  62.3(10)
110.3(10)  B(8)-B(12)-B(10)  109.3(12)
60.5(10) B(11)-B(12)-B(7)  61.4(9)
61.0(11) B(10)-B(12)-B(7)  109.2(11)
60.3(10) B(10)-B(11)-B(6)  62.2(9)
109.5(12)  C(2)-B(11)-B(7) 57.1(8)
58.3(9) B(12)-B(11)-B(7)  60.4(9)
108.9(11)  B(9)-B(12)-B(11) 108.7(12)
59.5(9) B(11)-B(12)-B(8) 108.6(11)
60.6(8) B(11)-B(12)-B(10)  58.7(9)
107.6(11)  B(9)-B(12)-B(7) 108.7(12)
58.5(10) B(8)-B(12)-B(7) 60.2(9)
107.4(11)  B(10)-B(11)-B(12)  61.8(9)
104.4(11)  C(2)-B(11)-B(6) 59.7(7)

Table 5. Anisotropic displacement parameters (A x
10°). The anisotropic displacement factor exponent
takes the form: 27 [h? a** Uy +..+2 h k a* b* Up)

Table 6. Least-squares planes (x, y, z in crystal
coordinates) and deviations from them (* indicates
atom used to define plane)

Ull U22 U33 U23 Ul3 U12
I(l) 19(1) 41(1) 40(1) o)  1(1) -2(1)
S() 362) 382) 512) (1) -1(1) -5(1)
S 25(1) 552) 41(1)  -7(1) o) (1)
Si(1) 44(2) 38Q2) 442) 41  0() —4(1)
() 296) 386) 426) 305 250 -5(5
CQ) 275 S547) 396) 1(5) -135) -1(5
CB3) 206) 608) 96(11) —23(8) —-5(6) —6(6)
C@) 14(5) 7409) 50(7) —2(6) —2(4) 05)
() 17(5) 578) 67(8) 10(6) —13(5) 0(5)
C6) 226) 678) 658) -25(7) 5(5) 9(6)
C(7) 326) 57(8) 618) 106) —-1(6) —-18(6)
C@8) 42(8) 5209) 150(16) —25(9) —2(9) —-1(7)
CO) 33(7) 141(16) 598) —21(9) —-2(6) —-2(9)
C(10) 48(9) 68(10) 153(17) 18(11) —3(10) 18(8)
C(11) 5109) 127(16) 112(14) —58(12) 23(9) 14(10)
C(12) 64(11) 120(16) 112(14) 31(12) 22(10) —43(11)
C(13) 36(6) 66(8) S47) 196) —10(5) —13(6)
C(14) 76(10) 44(7) 7409) 11(7) 238) 2(7)
C(15) 58(9) 61(8) 76(10) —8(7) —13(7) O(7)
C(16) 58(9) 54(8) 719 13(7) 22(7) -8(7)
B(3) 41(8) 76(11) 518) 6(8)  —18(6) —23(8)
B@) 4509) 63(10) 62(9) —4@\8) -19(7) -3(8)
B(S) 4709) 88(12) 33(7) —4(7) 6(6) -7(8)
B(6) 23(6) 57(8) 34(6) -2(6) 0(5) —4(6)
B(7) 40(8) 65(10) 69(10) —1(8) —9(7) 8(8)
B(8) 33(7) 91(12) 418) 68)  -10(6) 1(8)
B 60(10) 111(15) 35(7) —6(8) —9(7) —13(10)
B(10) 40(8) 86(12) 41(7) 0@8)  -2(6) -10(8)
B(11) 478) 579) 528) 15(7) —6(7) 3(7)
B(12) 60(11) 68(11) 67(10) 18(9) —14(8) 2(9)

£ 0.0745 (40) Irl
* _0.0877 (48) S2
*0.1182 (65) C2
* -0.1050 (57) B6

Table 7. Angle to previous plane (with approximate
esd) = 80.35

* _0.1015 (40) Irl
£ 0.1182 (45) S1
* ~0.1598 (60) C1
£ 0.1430 (54) B6

o] Ex}e] Rlo A ol 3)E= pentamethyl-
cyclopentadienyl 71¢] C8, C9, C10, C11, C12¢] &
EQIzk= & Ao Yepdon Fig 194E =
A vehd A& £ 5 9l

Table 63} Table 794 E=o] Irl, S2, C2, B6
A7k} Irl, S1, Cl, B6 UA7} A2 FH L o]+
= AR AEE o] AL e AeE e

i
Aol 2

E AFE= 2005 9= Mgty A7
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