ORGANOMETALLICS

Organometallics, 1998, 17(5), 902-907, DOI:10.1021/o0m970664q

Terms & Conditions

Electronic Supporting Information files are available without a subscription to ACS Web Editions. The American Chemical
Society holds a copyright ownership interest in any copyrightable Supporting Information. Files available from the ACS
website may be downloaded for personal use only. Users are not otherwise permitted to reproduce, republish,
redistribute, or sell any Supporting Information from the ACS website, either in whole or in part, in either machine-
readable form or any other form without permission from the American Chemical Society. For permission to reproduce,
republish and redistribute this material, requesters must process their own requests via the RightsLink permission
system. Information about how to use the RightsLink permission system can be found at
http://pubs.acs.org/page/copyright/permissions.html

ACS Publications

@ MOST TRUSTED. MOST CITED. MOST READ. Copyright © 1998 American Chemical Society



http://dx.doi.org/10.1021/issn.0276-7333
http://dx.doi.org/10.1021/om970664q
http://pubs.acs.org/page/copyright/permissions.html
http://pubs.acs.org/

Table 1. Crystal Data and Structure Refinement for 2 [7-{C(CH;)CH, 3-9.9,9-(CO)(PMej),-nido-

9,7,8 -IrC2B SHl 0] and 3 [5 ,5 ,5 -(CO) (PMBB)Z'u-6’7_ {CHC(CHa)CHz }-nzdo—5 ,6-IICB 8H11] .

compound No.
empirical formula
fw

temp/K

crystal system
space group

alA

b/A

/A

pre

VIA3

VA

D (calcdyMg/m>
abs coeff/mm’*
cryst size/mm
F(000)

0 range for data collcn/®
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reflecns collcd
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Data/restraints/parameters

Goodness-of-fit on F?

final R indices [I> 20(1)] R,
wR,

largest diff peak and hole/e A

2
Ci2H33BsITOP,
534.00

193(2)
orthorhombic
Pbca
13.3600(10)
10.7029(2)
30.1704(4)

4307.01(10)

8

1.647

6.346

0.44x 0.33 x 0.06
2080

1.35 to 31.00
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-39<1<43

30087
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3
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536.02

183(2)
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P2, /c
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8

1.571
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2096
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-23<h<22,-14<k<14,
-37<1<40
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3.058 and -1.930
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Table 2. Atomic coordinates (x104) and equivalent isotropic di A
pic displacement parameters (A2 x 103
for 2 [7-{C(CHz)CH, }9.9,9-(CO)(PMes),-nido-9,7,8-IrC,BgH, 1. ( )

X v Z U(eq)
Ir(9) 4902 (1) 6256 (1) 8512 (1
P(1) 5007 (1) 4525(1) 8987§l§ égéii
P(2) 6188 (1) 5705 (1) 8028 (1) 26 (1)
0(1) 3421(3) 5020 (4) 7879 (1) 53(1)
B(1) 4755 (4) 9463 (5) 8626 (2) 27 (1)
B(2) 4539(3) 9425 (4) 9206 (2) 24 (1)
B(3) 3599 (3) 8904 (4) 88456 (2) 24 (1)
B(4) 4178 (4) 8094 (4) 8396 (2) 25(1)
B(5) ‘ 5538(3) 8185(4) 8482 (2) 25(1)
B(6) 5720(3) 8993 (4) 3000(2) 28 (1)
B(10) 5914 (3) 7335(4) 8973 (2) 23(1)
B(11) 5157 (3) 8063 (4) 9431(2) 21(1)
C(1) 3978 (3) 5489(4) 8112 (2) 29(1)
C(7) 3933(3) 8014 (3) 9299(1) 19(1)
C(8) 3741 (3) 7325(4) 8858 (1) 21 (1)
C(11) " 6246 (4) 4100(6) 9195(2) 43(1)
c(12) 4534 (5) 3053(5) 8771(2) 42 (1)
C{13) 4276 (4) 4670(5) 9489(2) 32(1)
c(21) 7457 (3) 6020(5) 8207(2) 37(1)
Cc(22) 6094 (4) 6477 (6) 7493 (2) 45(1)
C(23) 6249 (5) 4069 (5) 7865 (2) 45(1)
C(7n) 3185(3) 7898 (4) 9670(1) 23 (1)
C{7B) 2464 (3) 7042 (5) 9671 (2) 33(1)
C(7¢C) 3278 (4) 8791 (5) 10049 (2) 33(1)




Table 3. Atomic coordinates (x104) and equivalent isotropic displacemnt parameters (A2 x 10%)
for 3 [5,5,5 -(CO)(PMeg),--6,7-{CH.C(CH,)CH, }-nido-5 ,6-IrCBgH 4 ].

X y z U(eq)

Ix(5) 1591(1) 4196(1) 3539(1) 23(1)
P(L) 572(1) 3030(1) 3091(1) 30(1)
P(2) 1220(1) 3516(2) 4309(1) 35(1)
0(1) 2764(3) 1918(5) 3329(2) 66(2)
B(1) 2434(3) 3463(6) 3113(2) 25(1)
B(2) 1361(4) 5922(6) 3063(2) 26(1)
B(3) 2146(4) 7171(6) 3062(2) 28(1)
B(4) 3061(4) 6738(6) 3393(2) 31(L)
B(7) 1238(4) 7540(5) 3404(2) 25(1)
B(8) 2371(4) 8034(6) . . 3580(3) 33(L)
B(9) 2923(4) 6983(6) 3993(2) 30(1)
B(10) 2760(4) 5284(6) - 3753(2) 26 (1)
C(L) 2321(4) 2771(5) 3413(2) 39(L)
C(6) 799(3) .5932(5) 3571(2) 24(1)
C(61) 891(3) 7012(5) 3934(2) 28(1)
C(62) 156(4) 7743(6) 4128(2) 34(1)
C(63) 282(5) 8561(7) 4508(3) T 55(2)
. C(64) -645(5) 7665(11) 3896(4) 90(4)
C(11) 904.(4) 2748(7) 2481(2) 47(2)
C(12) 298(5) 1357(6) 3287(3) 53(2)
C(13) -442(3) 3781(6) 3006(2) 37(L)
C(21) 1687(5) 4406 (9) - 4804(2) 61(2)
C(22) 130(4) 3679(8) 4451.(2) 31(2)
C(23) 1463(6) 1797(8) 4455(3) 69(2)
Ix(S') 3345(1) 8894(1) 1330(1) 23(1)
P(1") 3946(1) 10954(1) 1112(1) 32(1)
P(2") 4213(1) 8335(1) 1974 (1) 27(1)
o(1") 2150(3) 10487(5) 1930(2) 68(2)
B(1") 2298(4) 8247 (6) 873(2) 28(1)
B(2") 3249(4) 8450(6) 556(2) 28(1)
“B(37) 2551 (4) 7153(6) " 391(2) 32(1)
B(4!) - 1940(4) 6544(6) - 874(3) 35(L)
B(7") 3641 (4) . 6698(6) 407(2) 31(1)
B(8") 2720(4) 5551(6) 596(2) 34(1)
B(9") 2488 (4) 3455(6) 1225(2) 35(1)
B(10") 2427 (4) 7207(6) 1416(2) 30(L)
C(1") 2597(3) 9875(6) 1706(2) 36(1)
C(6") 4122(3) 7864(5) 820(2) 25(1)
c(6l1l") 4311(3) 6423(5) 841(2) 28(1)
C(62") 5176(4) 5968(6) 723(2) 36(1)
C(63") 5556(4) 5072(6) 1007(3) 47(2)
C(64") 5623(5) 6533(8) 308(3) 60(2)
C(ll") 4870(4) 10968(7) 741(3) 48(2)
c(121) 4241.(5) 12055(6) 1601(3) 54(2)
C(13") 3230(4) 12003 (6) 782(3) 46(2)
C(21") 4042(4) 9276 (6) 2519(2) 39(1)
Cc(22") 5323(4) 8511(8) 1866(2) ' 46(2)
C(23") 4141(4) 6626(6) 2188(2) 37(L)




Table 4. Interatomic Distances [A] and Angles [°] for 2 [7- {C(CH3)CH,} -9,9,9- -(CO)(PMes),-
nido- 9 7 8- IIC2B8H10]

Ir(9)-C(1) 1.910(4) Ir{9)-C(8) 2.192(4)
Ir(9)-B(4) 2.220(5) Ir(9)-B(5) 2.235(5)
Ir(9)-B(10) 2.257(5) Ir(9)-p(2) 2.3278(11)
Ir(9)-pP(1) 2.3456(11) P(1)-C(13) 1.806(5)
P(1)-C(12) 1.818(5) P(1)-C(11) 1.827(5)
P(2)-C(21) 1.811(5) P(2)-C(22) 1.815(6)
P(2)-C(23) 1.820(s6) o(1)~-C(1) 1.141(5)
B(1)-B(2) 1.769(7) B(1)-B(5) 1.776(7)
B(1)-B(6) 1.784(8) B(1)-B(3) 1.785(7)
B(1)-B(4) 1.795(7) B(2)-C(7) 1.738(6)
B(2)-B(3) 1.751(7) B(2)-B(6) 1.758(7)
B(2)-B(11) 1.807(6) B(3)-C(8) 1.700(6)
B(3)-C(7) 1.723(6) B(3)-~B(4) 1.786(7)
B(4)-C(8) 1.718(6) B(4)-B(5) 1.839(7)
B(5)-B(6) 1.798(7) B{5)-B(10) 1.806(7)
B(6)-B{10) 1.795(6) B(6)-B{11) 1.800(7)
B(10)-B(11) 1.878(7) B{11)-C{(7) 1.685(5)
C(7)-C(7n) 1.502(5) C(7)-C(8) 1.541(6)
C(7A) -C(7B) 1.330(s6) C{7A)-C(7C) 1.494 (6)
C(1)~Ir(9)-C(8) 93.8(2) C(1)-Ir(9)-B(4) 90.0(2)
C(8)-Ir(9)-B(4) 45.8(2) C(1) -Ir(9)-B(5) 128.2(2)
C(8)-Ir(9)-B(5) 78.8(2) B{4) -Ir(9)-B(5) 48.8(2)
C(1)-Ir(9)-B{(10) 174.5(2) C(8)-Ir(3)-B(10) 82.2(2)
B{4)-Ir(9)-B(10) 84.5(2) B(5)-Ir(3)-B(10) 47.4(2)
C(1)-Ir(9)-pP(2) . 88.57(13) C(8)-Ir(9)-p(2) 162.21(11)
B(4)-Ixr(9)-p(2) 116.62(14) B(5)-Ir(9)-pP(2) 85.89(12)
B(10)-Ir(9)-p(2) 94.12(12) C(1)-Ir{9)-P(1) 94.85(14)
C(8)-Ir(9)-pP(1) 99.47(11) B(4)-Ir(9)-P(1) 145.27(14)
B(5)~Ir(9)-P(1) 136.95(13) B(10)-Ix(9)-P(1) 89.56{12)
P(2)-Ir(9)-P(1) 97.89(4) C{13)-P(1)-C(12) 100.7(3)
C({13)-P(1)-C{11) 103.1(3) C{12)-P(1)-C(11) 102.9(3)
C(13)-P{1)-Ir(9) 114.2(2) C(12)~P(1)-Ir(9) . 116.4(2)
C(11)-P(1)-Ir(9) 117.4(2) C(21)-P(2)-C(22) 104.1(3)
C(21) -P(2) -C(23) 102.6(3) C(22)-P(2)-C(23) 101.6(3)
C(21)-P(2)-Ir(9) 117.3(2) C(22)-P(2)-Ir(9) 112.8(2)
C(23)-P(2)-Ix(9) 116.5(2) B(2)-B(1)-B(5) 108.6(3)
B(2)-B(1)-B(6) 59.3(3) B(5)-B(1)-B(6) 60.7(3)
B(2)-B(1)-B(3) 59.0(3) B(5)-B(1)-B(3) 110.0(3)
B(6)-B(1)-B(3) 107.3(3) B{2)-B(1)-B(4) 107.0(3)
B(5)~B{1)-B(4) 62.0(3) B(6)-B(1)-B(4) 108.9(3)
B(3)-B(1)-B(4) 59.9(3) C{7)-B(2)-B(3) 59.2(2)
C(7)-B(2)-B(6) 104.3(3) B(3) -B(2)-B(6) 110.0(4)
C(7)-B(2)-B(1) 104.8(3) B(3)-B(2)-B(1) 60.9(3)
B(6)-B(2)-B(1) 60.8(3) C(7)-B(2)-B(11) 56.7(2)
B(3)-B(2)-B{11) 107.6(3) B{(6)-B(2)-B(11) 60.6(3)
B(1)-B(2)-B(11) 108.3(3) C(8)-B(3)-C(7) 53.5(2)
C(8)-B(3)-B(2) 102.9(3) C(7)-B{(3)-B(2) 60.0(3)
C(8)-B(3)-B(1) 104.1(3) C(7)-B(3)-B(1) 104.8(3)
B(2)-B{(3)-B(1) 60.0(3) C(8)-B(3)-B(4) 59.0(3)
C(7)-B(3)-B(4) 102.7(3) B{2) -B(3)-B(4) 108.2(3)
B(1)-B(3)-B(4) 60.4(3) C(8)-B(4)-B(3) 58.0(3)
C(8)-B(4)-B(1) 102.9(3) B(3)-B(4)-B(1) 59.8(3)
C(8)-B(4)-B(5) 104.3(3) B{(3)-B(4)-B{(5) 107.2(3)
B(1)-B(4)-B(5) 58.5(3) C(8)-B(4)-Ir(9) : 66.2(2)




B(3)-B(4)-Ir(9) 120.0(3) B(1)-B(4)-Ir{9) 118.4(3)

B(5)-B(4)-Ir(9) 66.1(2) B(1)-B(5)-B(6) 59.9(3)
B(1)-B(5)-B(10) ©110.6(3) B(6)-B(5)-B(10) 59.8(3)
B(1)-B(5)-B(4) 59.5(3) B(6)-B(5)-B(4) 106.4(3)




B(10) -B(5) -B(4) 111.3(3) B(1)-B{5)-Ir(9)

B(6)-B(5)-Ir(9) 117.5(3) B(10)-B(5)-Ir(9)
B(4)-B(5)-Ir(9) 65.2(2) B{(2)-B(6)-B(1)
B(2)-B(6)-B(10) 113.9(3) B(1)-B(6)-B{10)
B(2)-B(6)-B{5) 108.1(3) B(1)-B(6)-B(5)
B(10) -B(6) -B(5) 60.3(3) B(2)-B({6)-B(11)
B(1)-B(6)-B(11) 107.9(3) B(10)-B(6)-B(11)
B(5)-B(6)-B(11) 107.6(3) B(6)-B({10)-B(5)
B(6)-B(10)-B(11) 58.6(3) B(5)-B(10)-B(11)
B(6)-B(10)-Ir(9) 116.6(3) B(S5)-B(10)-Ir(9)
B(11)-B(10)-Ir(9) 110.0(2) C(7)-B{11)-B(6)
C(7)-B{11) -B(2) 59.6(2) B(6)-B(11)-B(2)
C(7)-B(11)-B(10) 109.8(3) B{6)-B(11)-B(10)
B(2)~-B(11)-B(10) 107.8(3) 0(1)-C({1)-Ix(9)
C(7A) -C(7)-C(8) 119.4(3) C(7n) -C(7)-B{11)
C(8)-C(7)-B(11) 112.2(3) C({7a) -C(7)-B(3)
C(8)-C(7)-B(3) 62.5(3) B(11)-C(7)-B(3)
C(7A)-C(7)-B(2) 120.1(3) C(8)-C(7)-B(2)
B(11)-C{(7)-B(2) 63.7(3) B(3)-C(7)-B(2)
C{7)-C(8)-B(3) 64.0(3) C(7)-C(8)-B(4)
B(3)-C(8)-B(4) 63.0(3) C(7)-C(8)-Ir(9)
B(3)-C(8)-Ir{9) 126.0(3) B(4)-C(8)-Ir(9)
C(7B) -C(7A) -C(7C) 119.9(4) C(7B) -C (77} -C(7)
c(7C)-C(7n)-C(7) 117.3(4)

118
66
59

59
61

59

65
104
58
58
178
118
117
114
110
60
114
122

122

-5(3)
.9(2)
-9(3)
110.

8(3)

-5(3)
.1(3)
63.

0(3)

-9(3)
104.

0(3)

.7(2)
-7(3)
.3(3)
.4(3)
.5(5)
.4 (3)
.4(3)
.8(3)
.7(3)
.8(3)
-4(3)
.8(2)
67.

9(2)

-8(4)

Symmetry transformations used to generate eguivalent atoms:




Table 5. Interatomic Distances [f\] and Angles [°] for 3 [5,5 5-(CO)(PMe;),-u-6,7-
{CH.C(CHs)CHz }-nido-5 ,6-IICB8H1 1] .

Ir(5)-C(1)
Ir(S5)-B(1l)
Ir(5)-B(10)
Ir(5)-p(1)
P(1)-C(11)
P(2)-C(22)
P(2)-C(23)
B(1)-B(3)
B(1)-B(4)
B(2)-G(6)
B(2)-B(7)
B(3)-B(4)
B(4)-B(9)
B(4)-B(10)
B(7)-C(6)
B(8)-B(9)
C(6)-C(61)
C(62)-C(63)
Ir(5')-C(1")
Ir(5')-B(1l")
Ir(5')-B(10")
Ir(5')-P(1")
P(1')-C(11")

P(2')-C(22")
P(2')-C(23")
B(L’)-B(2")
B(L')-B(4')
B(2')-C(6")
B(2')-B(7')
B(3')-B(4")
B(4')-B(9")
B(4')-B(10")
B(7')-C(6")
B(8')-B(9')

C(6’)-C(61")
C(62')-C(63")

C(1)-Ir(5)-C(6)
C(6)-TIr(5)-B(1)
C(6)-Ir(5)-B(2)
C(1)-Ixr(S5)-B(10)
B(1)-Ir(5)-B(10)
C(L)-Ir(5)-P(2)
B(1)-Ir(5)-P(2)
B(10)-Ir(5)-P(2)
C(6)-Ir(5)-P(1)
B(2)-Ir(5)-P(1)
P(2)-Ir(5)-P(1)
C(13)-P(1)-c(12)
C(13)-P(1)-Ir(5)
C(12)-P(1)-TIr(5)
C(22)-P(2)-C(23)
C(22)-P(2)-1r(5)
C(23)-P(2)-Ir(5)
B(3)-B(1)-B(&)
B(3)-B(1)-B(10)
B(4)-B(1)-B(10)
BC2)-B(L)-Ix(5)
B(10)-B(L1)-Ir(5)

.886(6)
.214(6)
.254(6)
.3710(14)
.818(6)
.807(7)
.816(8)
.783(8)
.806(8)
.692(8)
.897(8)
.789(9)
.716(9)
.841(8)
.826(7)
.797(9)
L495(7)
.359(9)
.882(5)
.209(6)
.262(6)
.3654(13)"
.817(7)
.820(6)
.823(6)
.785(9)
.805(8)
.692(8)
.915(8)
.786(10)
.713(10)
.831(9)
.818(8)
.807(10)

Ir(5)-C(6)
Ir(5)-B(2)
Ir(5)-P(2)
P(1)-G(13)
P(1)-C(12)
P(2)-C(21)
0(1)-c(1)

B(1)-B(2)

B(1)-B(10)
B(2)-B(3)

B(3)-B(8)

B(3)-B(7)

B(4)-B(8)

B(7)-C(61)
B(7)-B(8)

B(9)-B(10)
C(61)-C(62)
C(62)-C(64)
Ir(5')-C(6")
Ir(5')-B(2")
Ix(5')-P(2")
P(17)-C(13")
P(1")-c(12")
P(2° )
o(1’

B(4"
B(7"
B(7')-B(8")
B(9')-B(10")
C(61')-C(62")
C(62')-C(64")

C(1)-Ir(5)-B(1)
C(1)-Ir(5)-B(2)
B(1)-Ir(5)-B(2)
C(6)-Ir(5)-B(10)
B(2)-Ir(5)-B(10)
C(6)-Ir(5)-P(2)
B(2)-Ir(5)-P(2)
C(1)-Ir(5)-P(1)
B(1)-Ir(5)-P(1)
B(10)-Ir(5)-P(1)
C(13)-P(1)-C(11)
C(11)-P(L)-C(12)
C(11)-P(1)-Ir(5)
C(22)-P(2)-C(21)
C(21)-P(2)-C(23)
C(21)-P(2)-Ix(5)
B(3)-B(1)-B(2)
B(2)-B(1)-B(4)
B(2)-B(1)-B(10)
B(3)-B(1)-Ir(5)
B(4)-B(1)-Ir(5)
C(6)-B(2)-B(3)

"F‘h‘h’h“h‘h“h‘k‘P’P‘F‘F‘PJP‘HIQrOPOPJFJFJF‘F‘F‘H‘H‘P‘F‘F‘F‘F‘FJFJBJNJND

.162(5)
.219(6)
.345(2)
.812(6)
.822(6)
.811(7)
.140(7)
.792(8)
.874(8)
.780(8)
.730(9)
.790(8)
.791(9)
.675(8)
.950(9)
.853(8)
.498(7)
.443(10)
.165(5)
.221(6)
.3465(14)
.813(6)
.824(7)
.819(6)
.138(7)
.792(9)
.856(9)
.780(9)
.730(9)
.813(9)
.786(10)
.645(8)
.953(10)
.842(8)
.503(8)
484(9)

87.
125
47
95
85
92
137.
87.
115,
162.
102
102
111.
100.
102.
117.
59
112.
111.
115.
121.
112,

2(2)

.6(3)
.7(2)
.1(2)
.3(2)
.55(14)

7(2)
4(2)
0(2)
7(2)

L1(3)
.3(3)

7(2)
8(4)
1(4)
1(2)

.7(3)

8(4)
4(4)
9(3)
0(4)
3(4)




C(6)-B(2)-B(1)
C(6)-B(2)-B(7)
B(1)-B(2)-B(7)
B(3)-B(2)-Ir(5)
B(7)-B(2)-Ir(5)
B(8)-B(3)-B(L)
B(8)-B(3)-B(4)
B(1)-B(3)-B(4&)
B(2)-B(3)-B(7)
B(4)-B(3)-B(7)
B(9)-B(4)-B(8)
B(9)-B(4)-B(L)
B(8)-B(&4)-B(L)
B(3)-B(&4)-B(10)
B(1)-B(&)-B(10)
C(61)-B(7)-C(6)
C(61)-B(7)-B(2)
C(6)-B(7)-B(2)
B(3)-B(7)-B(8)
B(2)-B(7)-B(8)
B(3)-B(8)-B(9)
B(3)-B(8)-B(7)
B(9)-B(8)-B(7)
B(4)-B(9)-B(10)
B(4)-B(10)-B(9)
B(9)-B(10)-B(1)
B(9)-B(10)-Ir(5)
0(1)-G(1)-Ixr(5)
C(61)-G(6)-B(7)
C(61)-C(6)-TIr(5)
B(7)-C(6)-Ir(5)
C(6)-GC(61)-B(7)
C(63)-C(62)-C(64)
C(64)-C(62)-C(61)

C(1')-Ir(57)-B(L")
C(Ll')-Ix(5')-B(2")
B(L')-Ir(5')-B(2")
C(6’)-Ir(5')-B(10")
B(2')-Ir(5')-B(10")
C(6")-Ixr(5")-P(2")
B(2')-Ir(5')-P(2")

C(L')-Ir(5')-P(L")
B(L')-Ir(5')-P(L")
B(10')-Ixr(5')-P(1")
C(13")-P(L')-C(L1l")
C(11’)-P(1")-C(12")
C(11")-P(L')-Ix(5")
C(22')-P(2')-C(21")
C(21')-P(2')-C(23")
C(21')-P(2')-Ir(5")
B(2')-B(1l')-B(3")
B(3')-B(1l')-B(&")
B(3')-B(1')-B(10")
B(2')-B(L')-Ir(5")
B(4')-B(1’)-Ir(5")
C(6')-B(2')-B(3")

B(3")-B(2")-B(1")
B(3")-B(2')-B(7)
C(6')-B(2')-Ir(5")
B(1')-B(2')-Ix(5")
B(8')-B(3')-B(2")
B(27)-B(3")-B(4")
B(2")-B(3")-B(1")

117.

60.
106.
115.
112.
111.

138

119
104.
101.
115

59

104,
66
121.
112
60.
58
65.
65
119
113
60

0(4)
8(3)
4(4)
8(3)
5(3)
2(4)

.2(4)
.7(3)
.2(3)
L3(4)
.6(4)

0(4)
3(4)
0(4)

.8(3)

3(3)
3(4)

.0(3)
.9(3)
.3(4)
.3(4)
.8(3)
.2(4)
.0(3)
.3(3)
.3(4)-
3(4)
.9(6)
.6(3)

8(3)
3(3)
1(3)
1(6)
0(6)

.5(2)

6(2)

.5(2)
.3(2)
.9(2)
.86(13)
.0(2)
.1(2)
.8(2)
.0(2)
.9(3)
LA(4)
L4(2)

0(3)
7(3)

.5(2)
wACS
.6(4)

4(4)

.6(3)

4(4)

LA(4)

4(3)

.6(3)

6(3)

.9(3)
.8(4)
T(4)
.0(3)

B(3)-B(2)-B(1)
B(3)-B(2)-B(7)
C(6)-B(2)-1x(5)
B(1)-B(2)-Ix(5)
B(8)-B(3)-B(2)
B(2)-B(3)-B(1)
B(2)-B(3)-B(4)
B(8)-B(3)-B(7)
B(1)-B(3)-B(7)

B(9)-B(4)-B(3)

B(3)-B(4)-B(8)
B(3)-B(4)-B(1)
B(9)-B(4)-B(10)
B(8)-B(4)-B(10)
C(61)-B(7)-B(3)
B(3)-B(7)-C(6)
B(3)-B(7)-B(2)
C(61)-B(7)-B(8)
C(6)-B(7)-B(8)
B(3)-B(8)-B(4)
B(4)-B(8)-B(9)
B(4)-B(8)-B(7)
B(4)-B(9)-B(8)
B(8)-B(9)-B(10)
B(4)-B(10)-B(1)
B(4)-B(10)-Ix(5)
B(1)-B(10)-Ix(5)
C(61)-C(6)-B(2)
B(2)-G(6)-B(7)
B(2)-C(6)-Ir(5)
C(6)-C(61)-C(62)
C(62)-C(61)-B(7)
C(63)-C(62)-C(61)
C(L')-Ir(5')-C(6")

C(6')-Ir(5")-B(L')
C(6")-Ir(5')-B(2")
G(L')-Ix(5')-B(10")
B(1*)-Ir(5')-B(10")
C(1')-Ix(5')-P(2")

B(L')-Ir(5')-P(2")
B(10')-Ir(5')-P(2")
C(6')-Ir(5')-P(L")
B(2')-Ir(5')-P(1")
P(2')-TIr(5')-P(L")
C(137)y-P(1’)-C(12"
C(13')-P(1')-Ir(5"
C(12')-P(L')-Ir(5"
C(22')-P(2')-C(23"
C(22')-P(2')-Ir(5"
C(23')-P(2')-Ix(5"
B(2')-B(L')-B(4")
B(2°)-B(1')-B(10")
B(4')-B(1')-B(10")
B(3')-B(L')-Ir(5"')
B(10')-B(L’')-Ir(5")
C(6")-B(2')-B(L")
C(6')-B(2')-B(7")
B(L')-B(2')-B(7")
B(3')-B(2')-Ir(5")
B(7')-B(2')-1r(5")
B(8")-B(3')-B(4")
) )
)

)
)
)
)
)
)

B(8')-B(3")-B(1")

B(4')-B(3")-B(L")

59

58.
65.

66
119
60

114.

111.

104,

133

116.

106.

116

112.
61.
110.

60

.9(3)
2(3)
5(2)
.0(3)
.9(4)
4(3)
2(4)
3(4)
6(4)
.4(5)
.8(4)
4(3)
.7(3)
5(4)
36
.8(4)
.6(3)
.8(&)
.5(4)
1(4)
.1(3)
706
3(4)
.8(4)
.2(3)
4(3)
1(2)
7(4)
.1(3)
1(3)
.8(5)
.8(4)
.8(6)
.8(2)
.3(2)
4(2)
.0(2)
.0(2)
.3(2)
6(2)
.2(2)
.52(14)
.1(2)
.53(5)
.2(3)
.3(2)
.2(2)
.1(3)
.5(2)
1(2)
.5(4)
G (4)
.0(3)
.3(4)
.0(3)
9(4)
L1(3)
7(4)
.3(4)
0(3)
0(4)
8(5)
6(4)




Table 6. Anisotropic displacement parameters (A2 x 108) for 2 [7- {C(CH3)CH, }-9,9,9-
(COYPMey)y-nido-9,7,8-IrC,BH, o].

Ull U22 U33 U23 U13 ui2
Ir(9) 18 (1) 18(1) 18(1) -2(1) S =2(1) 2(1)
P(1) 24 (1) 17 (1) 25(1) 2(1) -3(1) 1(1)
P(2) 26 (1) 30(1) 22(1) -4 (1) 2(1) 7(1)
o(1) 47(2) 58 (2) 55(3) -16(2) -25(2) ~-5(2)
B(1) 37(2) 19(2) 25(3) 3(2) 8(2) 2(2)
B(2) 22(2) 19(2) 33(3) 2(2) 3(2) 2(2)
B(3) 27(2) 22(2) 25(3) -2(2) -1(2) 8(2)
B(4) 31(2) 21(2) 24 (3) 3(2) -2(2) 7(2)
B(5) 27(2) 22(2) 26 (3) -1(2) 7(2) 0(2)
B(6) 25(2) 25(2) 35(3) -2(2) 6(2) -6{2)
B(10) 18(2) 25(2) 27(3) -4(2) 2(2) -4 (2)
B(11) 18(2) 23(2) 22(2) . ~-1(2) -2(2) 1(2)
C(1) 33(2) 31(2) 23(2) -9(2) -4 (2) 6(2)
c(7) 17(2) 18(2) 21(2) ~1(2) 1(1) 1(1)
C(8) 15(2) 22(2) 26(2) -1(2) -2(1) 3(1)
c(11) 29(2) 41(3) 59(4) 17(3) -8(2) 3(2)
c(12) 64 (4) 23(2) 38(4) -4(2) 2(3) -8(2)
C(13) 34 (2) 31(2) 31(3) 4(2) -3(2) -5(2)
c(21) 27(2) 46 (4) 38(3) -2(3) 6(2) 4(2)
C(22) 47(3) 59 (4) 30(3) 7(3) 7(2) 17(3)
C(23) 46 (3) 43(3) 47(4) -14(3) 15(3) 7(2)
C(7a) 20(2) 23(2) 26(2) S 4(2) 2(2) 6(1)
C(7R) 24 (2) 35(3) 39(3) 3(2) 11(2) -1(2)
c(7c) 42(2) 31(2) 26(2) 0(2) 11(2) 4(2)




Table 7. Anisotropic displacemnt parameters (A2 x 103) for 3 [5 ,5,5-(CO)(PMe3)2-u-6,7-
{CH.C(CHg)CHz }-nido-5,6-IrCB8H11] .

Ull U22 U33 U23 Ul3 Ul2
Ir(s) 18(1) 22(1) 30(1) 2(1) -1(1) 0(1)
P(1) 26 (1) 25(1) 39(1) -5(1) -2(1) -2(1)
P(2) 28(1) 42(1) 34(1) 13(1) -5(1) -7(1)
0(1) 40(3) 32(2) 125(5) ~4(3) 6(3) 12(2)
B(1) 14(2) 29(3) 32(3) -1(2) 0(2) 0(2)
B(2) 27(3) 28(2) 24(3) 1(2) -3(2) ~1(2)
B(3) 27(3) 26(3) 31(3) 3(2) 1(2) -5(2)
B(4) 25(3) 32(3) 38(3) 2(2) 3(2) -8(2)
B(7) 27(3) 23(2) 24(3) -1(2) -3(2) 1(2)
B(8) 29(3) 21(2) 48(4) -1(2) -1(3) -8(2)
B(9) 21(3) 34(3) 36(3) -3(2) -1(2) -6(2)
B(10) 20(3) 30(3) 28(3) 3(2) -3(2) -2(2)
c(1) 27(3) 27(2) 63(4) 1(2) -1(3) -2(2)
c(6) 20(2) 23(2) . 30(2) 1(2) -2(2) 2(2)
C(61) 27(3) 29(2) 28(2) 0(2) -3(2) 4(2)
c(62) 30(3) 39(3) 35(3) 3(2) 1(2) 11(2)
C(63) 49 (&) 55(4) 62(5) -28(3) 13(3) -1(3)
C(64) 44(5) 130(9) - 97(7) -68(7) -14(4) 35(5)
C(11) 48 (4) 51(4) 4b(4) -22(3) 0(3) 5(3)
C(12) 60(5) 29(3) 69(5) 1(3) -11(4) -14(3)
C(13) 23(3) 40(3) 49(3) -6(3) ~7(2) -4.(2)
C(21).  60(5) 90(6) 33(3) 15(3) -13(3) ~29(4)
C(22) 38(4) 71(5) 44.(4) 12(3) 2(3) -6(3)
C(23) 75(6) 59(5) 74.(6) 36(4) 5(4) 10(4)
Ir(5')  18(1) 21(1) 30(1) -2(1) 0(1) 1(1)
P(1’) 29(1) 24(1) 43(1) 5(1) -7(1) -3(1)
P(2") 24(1) 32(1) 26(1) 3(1) 0(1) -3(1)
0(1")-  40(3) 59(3) 105(5) -39(3) 22(3) 2(2)
B(1') 21(3) 25(2) 38(3) 1(2) -6(2) 5(2)
B(2') 23(3) 26(2) 36(3) 5(2) -2(2). 3(2)
B(3') 30(3) 31(3) 33(3) -3(2) -11(2) 5(2)
B(4&") 26(3) 31(3) 47(4) -5(3) -4(3) -4(2)
B(7") 34(3) 31(3) 27(3) -1(2) -2(2) 8(2)
B(8") 36(3) 25(3) £1.(3) -5(2) -10(3) 4(2)
B(9') 38(4) 26(3) 40(3) 0(2) ~2(3) -3(2)
B(10')  27(3) 22(2) 41(3) -4.(2) 2(2) -2(2)
c(1") 18(2) 36(3) 52(3) -16(2) 4(2) -5(2)
c(6") 21(2) 23(2) 32(3) 3(2) -3(2) 2(2)
C(61')  28(3) 27(2) 29(2) 0(2) 2(2) 10(2)
C(62')  39(3) 35(3) 35(3) -4(2) 1(2) 10(2)
C(63")  43(4) 44,(3) 53(4) 12(3) 1(3) 16(3)
C(64')  45(4) 69(5) 66(5) 22(4) 23(4) 20(4)
C(11')  32(3) 49(4) 64 (4) 23(3) 3(3) -3(3)
C(12")  64(5) 35(3) 63(5) -3(3) 16 (4) -15(3)
C(13")  45(4) 30(3) 63(4) 5(3) -14(3) 9(3)
C(21')  45(4) 39(3) 34(3) -2(2) 2(2) -12(3)
C(22')  25(3) 68(4) 45(3) 14(3) -1(2) -2(3)
C(23')  43(3) 36(3) 31(3) 8(2) -1(2) 6(2)




B(8')-B(3")-B(7")
B(4")-B(3")-B(7")
B(9")-B(4")-B(3")
B(3")-B(4")-B(8")
B(3")-B(4")-B(1")
B(9')-B(4')-B(10")
B(8’)-B(4')-B(10")
C(61')-B(7')-B(3")
B(3')-B(7')-C(6")

)
B(3")-B(7')-B(2")
C(61')-B(7')-B(8")

C(6")-B(7")-B(8")
B(3')-B(8")-B(4")
B(4')-B(8")-B(9")
B(4’)-B(8')-B(7')
B(4")- B(9'> -B(8')
B(8')-B(9')-B(10")
B(4’)- B(lO’) B(L1')
B(4')-B(10')-Ixr(5")
B(1’)-B(10')-Ir(5")
C(6L')-C(6")-B(2")

B(2%)-C(6')y-B(7")
B(2')-C(6’)-Ix(5")

C(6')-C(6L")-C(62")
C(62')-C(61")-B(7")
C(637)-C(62')-C(61")

66.
.5(4)
.7(5)
.9(4)
.8(4)
.5(4)
L5(4)
.8(5)
.3(4)
.9(3)
.3(4)
.0(4)
J1(4)
.0(4&)
.9(4)
.9(4)
J1(4)
.6(3)
.5(4)
.0(3)
.8(4)
.0(3)
.1(3)
.6(5)
.6(5)
.5(6)

115

9(4)

B(1'

)-B
)-B
)-B
B(9')-B(
B(8')-B(
B(3")-B(4')-B(L0")
B(L')-B(&")-B(10")
C(61')-B(7')-C(6")
C(61')-B(7')-B(2")
C(6')-B(
B(3')-B(
B(2')-B(
B(3')-B( '
B(3')-B( '
B(9')-B(8')-B(7"
B(&4')-B(9')-B(10")
B(4')-B(10")-B(9")
B(9')-B(10")-B(1")
B(9')-B(L0")-Ir(5")
0(L'y-C(L")-Ix(5")
C(617)-C(6")-B(7")
C(61')-C(6')-Ir(5")
B(7')-C(6')-Ir(5")
C(6')-C(61")-B(7")

)-B(2")
)-B(8")
)-B(8")
')-B(9")
)-B(7")
)-B(7")
)-B(10’

C(63')-C(62")-C(64")
C(64')-C(62")-C(61")

64,
111.

116
105

50

103
110

117

120

4(3)
0(4)

.2(4)
.2(5)
107.

7(5)

7(4)
61.

4(3)

.3(3)
102.
53.
S4.

L(4)
8(3)
5(3)

(L)
.0(4)
58.

6(3)

14
L9(4)

55.
107.
130.
178.

58.
124
118.

70.

6(3)
8(4)
5(4)
9(6)
7(3)
1(4)
9(3)
9(4)

.0(6)
120.

5(5)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:




Table 8. Hydrogen coordinates (x 104) and isotropic displacement parameters (A2 x 10%) for 2
[7-{C(CH3)CH, }-9,9,9-(CO)(PMey),-nido-9,7,8-IrC,BgH .

x v z U(eq)

H{11n) 6638(41) 3926 (48) 8943 (20) 55(17)
H(1l1R) 6173(37) 3421(49) 9368 (19) 49(16)
H(11Q) 6471 (42) 4748 (57) 9373(20) 61(20)
H(12a) 4790(50) 2922(77) 8495 (25) 75(26)

H(12B) 38%1(57) 3118(63) 8644 (25) 88 (24)
H(120C) 4463 (48) 2475(53) 8974 (21) 65(19)

H(13A) - 4438 (35) 5383 (44) 9636 (16) 33(13)
H(13B) 4432(34) 4053 (42) 9689 (16) 31(12)
H(13Q) 3679(39) 4656 (48) 9392 (18) 44 (16)
H(21a) - 7539 (34) 6886 (44) 8260(18) 43(16)
H(21B) - 7934 (40) 5800 (48) 7985 (20) 55(16)
H(210) 7577 (31) 5569 (40) 8458 (16) 23(13)
H(223) 5509 (46) 6278 (48) 7352 (18) 50(16) -
H(22B) 6614 (44) 6234 (50) 7301(21) 65(18)
H(220C) 6072 (36) 7334 (51) 7525{19) 50(16)
H(23A) 5559(49) 3801 (51) 7736 (19) 64 (17)
H(23B) 6328 (42) 3642(50) 8133(22) 62(20)
H(23C) 6672 (42) 3986 (49) 7682(19) 51(17)
H(7B1) 2101(38) 7007 (51) 9881 (19) 48 (16)
H(7B2) 2364 (34) 6425 (44) 9427(18) 41(14)
H(7C1) 3906 (43) 8889 (48) 10170(18) 59(18)
H(7C2) 2826(39) 8535 (44) 10291(19) 49(15)
H(7C3) 3045(39) 9608 (55) 9951 (17) 52(16)
H(1) 4730(34) 10311 (50) 8431(17) 37(14)
H(2) 4450(32) 10278 (39) 9432 (15) 31(12)
H(3) 2836 (28) 9312(35) 8827(14) 19(10)
H(4) 3704 (33) 8164 (43) 8089(17) . 38(13)
H(5) 6093 {34) 8328(42) 8215{17) 38(14)
H(6) 6381 (31) 9607 (38) 9089 (15) 32(12)
H(8) 3092 (29) 6999 (37) 8857 (14) 19(10)
H(10) 6682 (30) 7041(37) 9063 (14) 24 (11)
H(11) 5424 (26) 8164 (33) 9766 (13) 8(9)

H(101) 5354 (30) 6947(37) 9276 (14) 20(11)




Table 9. Hydrogen coordinates (x 104) and isotropic displacement parameters (A2 x 10%) for 3
[5,5 ,5—(CO)(PMe3)2-u-6,7—{CH.C(CHS)CHZ }-nido-5,6-IrtCBgH;4].

X ¥y z U(eq)
H(1) 2761 (44) 4984(68) 2805(24) 46(19)
H(2) 1026 (40) 5810(59) 2756(22) 33(16)
H(3) 2206(37) 7709(56) 2735(20) 26(15)
H(&) 3675(46) 6931(70) 3249(25) 50(20)
H(7) 842(37) 8295(56) 3223(20) 26(15)
H(8) 2465(43) 9063 (64) 3596(23) 40(18)
H(9) 3440(39) 7241(58) 4253(21) 31(16)
H(89) 2367(46) 7692(70) 4064(25) 50(20)
H(910) 2525(37) 6015(55) 4128(20) 27(15)
H(10) 3291(41) 4667(62) 3858(22) 36(17)
H(6) 211(36) 5814(52) 3478(19) 20(13)
H(61) 1314(36) 6859(55) 4193(20) 24(14)
H(634) -160(5) 9094(7) 4624(3) 66
H(63B) 814(5) 8600(7) 4656 (3) 66
H(644) - -618(5) . 7029(11) 3632(4) 135
H(64B) -799(5) 8544(11) 3773(4) 135
H(64C) -1063(5) 7368(11) 4126 (4) 135
H(11la) 1456 (4) 2336(7) 2482(2) 71
H(11B) 928(4) 3600(7) 2311(2) 71
H(11lc) 508(4) 2156(7) 2320(2) 71
H(124) 806(5) 843(6) 3346(3) 79
H(12B) -35(5) 918(6) 3040(3) 79
H(12C) " -25(5) 1411(6) 3582(3) 79
H(13a) -687(3) 3980(6) 3318(2) 56
H(13B) -804(3) 3162(6) 2832(2) 56
H(13C) -384(3) 4607(6) 2824(2) 56
H(21A) 2293(5) 4396(9) 4771.(2) 91
H(21B) 1532(5) 3975(9) 5104(2) 91
H(21c) 1489(5) 5329(9) 4804 (2) 91
H(224) ~203(4) 3229(8) 4206(2) - 76
H(22B) -19(4) . 4624(8) 4462 (2) 76
H(22C) ~ T23(4) 3271(8) 4762(2) 76
H(234) 2050(6) 1622(8) 4387(3) 104
H(23B) 1115(6) 1202(8) 4262(3) 104
H(23C) 1356(6) 1639(8) 4794(3) 104
H(1l") 1800(49) 8915(71) 801(26) 54(21)
H(2') 3314(49) 9322(73) 274(26) 55(22)
H(3") 2266 (42) 7197(65) 67(24) 42(18)
H(4") 1285(40) 6363(60) 818(22) 34(16)
H(7") 3928(43) 6674(65) 72(24) 42(18)
H(8") 2596 (45) 4710(69) 358(25) 48(20)
H(9") 2227(43) 4596(65) 1425(23) 40(18)
H(89") 3110(36) 5045(55) 992(20) 25(14)
H(91") 2875(39) 6177(60) 1485(21) 33(16)
H(10") 2017(40) 7215(61) 1744(22) 34(16)
H(6") 4549 (44) 8252(67) 694 (24) 41.(18)
H(6L1") 4077(39) 6026 (58) 1145(22) 30(16)
H(63C) 6109 (4) 4802(6) 941(3) 56
H(63D) 5270(4) 4710(6) 1273(3) 56
H(64D) 5260(5) 7165(8) 141(3) 90
H(64E) 5779(5) 5814(8) 90(3) 90
H(64F) 6125(5) 6995(8) 419(3) 90
H(11D) 5303 (4) 10420(7) 890(3) 73




H(11E)
H(11F)
H(12D)
H(12E)
H(12F)
H(13D)
H(13E)
H(13F)
H(21D)
H(21E)
H(21F)
H(22D)
H(22E)
H(22F)
H(23D)
H(23E)
H(23F)

5071(4)
4733 (4)
4636(5)
3745(5)
4500(5)
2702(4)
3131(4)
3468 (4)
3453 (4)
4204 (4)
4378(4)
5471(4)
5634 (4)
5460(4)
3560(4)
4478(4)
4347 (4)

11884(7)
10608(7)
11597(6)
12299(6)
12861(6)
12061(6)
11618(6)
12895(6)
9234(6)
10206 (6)
8895(6)
8027(8)
8144(8)
9455(8)
6415(6)
6527(6)
6018(6)

708(3)
425(3)
1811(3)
1783(3)
1473(3)
954(3)
465(3)
747(3)
2604(2)
2469(2)
2777(2)
1575(2)
2137(2)
1828(2)
2259(2)
2478(2)

1942(2).




