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Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr, sed diam nonumy eirmod tempor invidunt ut labore et dolore magna aliquyam erat, sed diam voluptua. At vero eos et accusam et justo duo dolores et ea rebum. Stet clita kasd gubergren, no sea takimata sanctus est Lorem ipsum dolor sit amet. Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr, sed diam nonumy eirmod tempor invidunt ut labore et dolore magna aliquyam erat, sed diam voluptua. At vero eos et accusam et justo duo dolores et ea rebum. Stet clita kasd gubergren, no sea takimata sanctus est Lorem ipsum dolor sit amet.
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Abkürzungsverzeichnis

ii
AO	Atomorbital
Äq.	Äquivalent(e)
ATR	attenuated total reflection (abgeschwächte Totalreflexion)
ber.	berechnet
DSC	differential scanning calometry (Dynamische Differenzkalorimetrie)
DFT	Dichtefunktionaltheorie
DMAP	4-dimethylaminopyridine
Dmp	2,6-dimethylphenyl
EA	Elementaranalyse
ELF	Elektronenlokalisierungsfunktion
et al.	et alii/aliae (und andere)
exp.	experimentell
gef.	gefunden
GIAO	gauge-independent AO
HOMO	höchstes besetztes MO
iPr	isopropyl
IR	Infrarot
kov.	kovalent
LB	Lewis-Base
LS	Lewis-Säure
LUMO	tiefstes unbesetztes MO
m	meta
µ-	verbrückend (in Formeln)
Mes	mesityl (2,4,6-trimethylphenyl)
Mes*	supermesityl (2,4,6‑tri‑tert‑butylphenyl)
MO	Molekülorbital
NBO	natürliches Bindungsorbital
NHC	N-heterozyklisches Carben
NLMO	natürliches lokalisiertes MO
NMR	nuclear magnetic resonance (Kernresonanz)
NPA	Natürliche Populationsanalyse
o	ortho
p	para
ref.	Referenz
RF	hexafluoroisopropyl (CH(CF3)2)
RT	Raumtemperatur
sim.	simuliert
tBu	tert-butyl
Ter	terphenyl (2,6-dimesitylphenyl)
Tf	triflyl (CF3SO2)
TGA	Thermogravimetrische Analyse
THF	Tetrahydrofuran
vdW	van der Waals
WCA	weakly coordinating anion (schwach koordinierendes Anion)
bitte eigenständig erweitern/kürzen
alphabetische Reihenfolge!
keine Summenformeln (NaCl)
keine Abk. aus dem Duden



Maßeinheiten
In dieser Arbeit werden die im Internationalen Einheitensystem (SI) gültigen Maßeinheiten verwendet. Alle davon abweichenden Einheiten und deren Umrechnung in SI-Einheiten sind im Folgenden aufgeführt:
	Größe
	Einheit
	Bezeichnung
	Umrechnung in SI-Einheiten

	Frequenz
	MHz
	Megahertz
	1 MHz = 1  106 s−1

	
	Hz
	Hertz
	1 Hz = 1 s−1

	Länge
	Å
	Ångström
	1 Å = 1  10−10 m

	Leistung
	mW
	Milliwatt
	1 mW = 1  10−3 kg m2 s−1

	Temperatur
	°C
	Grad Celsius
	ϑ/°C = T/K − 273.15

	Volumen
	mL
	Milliliter
	1 mL = 1 cm3 = 1  10−6 m3

	Wärmemenge
	kJ
	Kilojoule
	1 kJ = 1  103 m2 kg s−2

	Wellenzahl
	cm−1
	reziproke Zentimeter
	1 cm–1 = 100 m−1

	Zeit
	d
	Tag
	1 d = 8.64  104 s

	
	h
	Stunde
	1 h = 3.6  103 s

	
	min
	Minute
	1 min = 60 s

	




Verzeichnis der synthetisierten Verbindungen

ii
	Name
	Strukturformel

	Mes*
	


	Ter
	


	Hyp
	


	1
	


	2
	


	3
	


	4
	


	5
	


	6
	


	
	bitte eigenständig anpassen
Wiley-Style verwenden!
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[bookmark: _Toc14430809]Zielsetzung und Motivation
Bis hier gilt: nur die markierten Stellen dürfen editiert werden. 
Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr, sed diam nonumy eirmod tempor invidunt ut labore et dolore magna aliquyam erat, sed diam voluptua. At vero eos et accusam et justo duo dolores et ea rebum. Stet clita kasd gubergren, no sea takimata sanctus est Lorem ipsum dolor sit amet. Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr, sed diam nonumy eirmod tempor invidunt ut labore et dolore magna aliquyam erat, sed diam voluptua. At vero eos et accusam et justo duo dolores et ea rebum. Stet clita kasd gubergren, no sea takimata sanctus est Lorem ipsum dolor sit amet.
Hinweise: Vor jedes neue Kapitel gehört ein „Abschnittswechsel auf ungerade Seite“ (Layout > Umbrüche > Abschnittsumbrüche > Ungerade Seite)
Für Reaktionsschemata bitte Wiley-Style verwenden (kann auf der Angew. Chem. Homepage heruntergeladen werden )
https://onlinelibrary.wiley.com/page/journal/15213773/homepage/authors
Abbildungen, Schemata, Tabellen werden automatisch nummeriert. Dazu einfach die Vorlagen kopieren. Die Zahlen aktualisieren sich beim Öffnen der Druckansicht. Querverweise auf Abbildungen etc. können über das Menü Einfügen > Querverweis erstellt werden (Verweistyp: „Abbildung“, „Schema“ etc., Verweisen auf: „Nur Bezeichnung und Nummer“)
Bei Fragen zum Template bitte bei Jonas melden
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[bookmark: _Toc14430810]Einleitung
[bookmark: _Toc14430811]Themengebiet 1
Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr, sed diam nonumy eirmod tempor invidunt ut labore et dolore magna aliquyam erat, sed diam voluptua.[1–5] At vero eos et accusam et justo duo dolores et ea rebum.[6] Stet clita kasd gubergren, no sea takimata sanctus est Lorem ipsum dolor sit amet.


[bookmark: _Ref439950045][bookmark: _Ref14339946]Schema 1. Formales Gleichgewicht zwischen oligomeren und monomeren Iminopniktanen, welches vom sterischen Anspruch der Substituenten R abhängig ist (E = P, As, Sb, Bi; X = (Pseudo)Halogen; R = sterisch anspruchsvoller Rest).
Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr, sed diam nonumy eirmod tempor invidunt ut labore et dolore magna aliquyam erat, sed diam voluptua. At vero eos et accusam et justo duo dolores et ea rebum. Stet clita kasd gubergren, no sea takimata sanctus est Lorem ipsum dolor sit amet.
Zum Zitieren bitte Mendeley verwenden. Zitationsstil: Angew. Chem.
[bookmark: _Toc14430812]Themengebiet 2
Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr, sed diam nonumy eirmod tempor invidunt ut labore et dolore magna aliquyam erat, sed diam voluptua. At vero eos et accusam et justo duo dolores et ea rebum. Stet clita kasd gubergren, no sea takimata sanctus est Lorem ipsum dolor sit amet.

[bookmark: _Toc14430813]Ergebnisse und Diskussion
[bookmark: _Toc14430814]Projektteil 1
Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr, sed diam nonumy eirmod tempor invidunt ut labore et dolore magna aliquyam erat, sed diam voluptua. At vero eos et accusam et justo duo dolores et ea rebum (Schema 2). Stet clita kasd gubergren, no sea takimata sanctus est Lorem ipsum dolor sit amet.


[bookmark: _Ref14340481]Schema 2. Synthese von Mes*PH2.
Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr (Abbildung 1).
[image: D:\Jonas\OneDrive\Dokumente\Promotion\Dissertation\Bilder\jb77.png]          [image: C:\Users\Jonas\AppData\Local\Microsoft\Windows\INetCache\Content.Word\jb99_p.png]
[bookmark: _Ref440876454][bookmark: _Ref14340541]Abbildung 1. Molekülstrukturen von 4 (links) und 7 (rechts) im Kristall. Thermische Ellipsoide entsprechen 50 % Wahrscheinlichkeit bei 123 K. Ausgewählte Bindungslängen (Å) und Winkel (°): P1–P2 2.223(4), P1–P4 … 
Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr, sed diam nonumy eirmod tempor invidunt ut labore et dolore magna aliquyam erat, sed diam voluptua. At vero eos et accusam et justo duo dolores et ea rebum. Stet clita kasd gubergren, no sea takimata sanctus est Lorem ipsum dolor sit amet.
[bookmark: _Toc14430815]Projektteil 2
[bookmark: _Ref441583703]Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr, sed diam nonumy eirmod tempor invidunt ut labore et dolore magna aliquyam erat (Tabelle 1), sed diam voluptua. At vero eos et accusam et justo duo dolores et ea rebum. Stet clita kasd gubergren, no sea takimata sanctus est Lorem ipsum dolor sit amet.
[bookmark: _Ref14340566]Tabelle 1: Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr.
	Spalte 1
	Spalte 2[a]
	Spalte 3
	Spalte 4

	Wert 1
	Wert 1
	Wert 1
	Wert 1

	Wert 2
	Wert 2
	Wert 2
	Wert 2

	Wert 3
	Wert 3
	Wert 3[b]
	Wert 3

	Wert 4
	Wert 4
	Wert 4
	Wert 4

	[a] experimentelle Werte; [b] mittels DSC bestimmt (Diese Zeile löschen, wenn keine Fußnoten vorh.)

	


Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr, sed diam nonumy eirmod tempor invidunt ut labore et dolore magna aliquyam erat (Tabelle 1), sed diam voluptua. At vero eos et accusam et justo duo dolores et ea rebum. Stet clita kasd gubergren, no sea takimata sanctus est Lorem ipsum dolor sit amet.


[bookmark: _Toc14430816]Zusammenfassung und Ausblick
Lorem ipsum dolor sit amet, consetetur sadipscing elitr, sed diam nonumy eirmod tempor invidunt ut labore et dolore magna aliquyam erat, sed diam voluptua. At vero eos et accusam et justo duo dolores et ea rebum. Stet clita kasd gubergren, no sea takimata sanctus est Lorem ipsum dolor sit amet.


[bookmark: _Toc14430817]Anhang
[bookmark: _Toc14430818]Arbeitstechnik
Sofern nicht anders angegeben, wurden alle Experimente, bei denen absolute Lösungsmittel verwendet wurden, unter Argon-Atmosphäre mit Hilfe der Schlenk-Technik durchgeführt. Alle Glasgeräte wurden dafür dreimal mit einem Heißluftgebläse im Hochvakuum ausgeheizt und unter Argon-Atmosphäre abgekühlt. Das Ab- und Umfüllen hydrolyseempfindlicher Substanzen wurde in einer Drybox unter Inertgasatmosphäre durchgeführt. Lösungsmittel wurden unter Argon-Atmosphäre destilliert und für die Versuche mit Einwegspritzen umgefüllt. Die Einwegspritzen wurden zuvor dreimal mit Argon gespült.
Die verwendeten Lösungsmittel wurden über den Chemikalienhandel erhalten und, wenn nötig, nach literaturbekannten Methoden gereinigt und getrocknet. Ausgangsverbindungen wurden entweder über den Chemikalienhandel erhalten oder nach bekannten Vorschriften aus der Literatur hergestellt (Tabelle 2).
[bookmark: _Ref14691541]Tabelle 2: Eingesetzte Lösemittel und Chemikalien, deren Herkunft und Aufreinigung.
	Substanz
	Herkunft
	Reinigung

	CH2Cl2
	lokaler Handel
	aufgereinigt gemäß Literaturvorschrift[7] 
getrocknet über P4O10, gelagert über CaH2
frisch destilliert und entgast (freeze-pump-thaw)

	Et2O, THF
	lokaler Handel
	getrocknet über Na/Benzophenon
frisch destilliert vor Verwendung

	n‑Pentan, n‑Hexan
	lokaler Handel
	getrocknet über Na/Benzophenon/Tetraglyme 
frisch destilliert vor Verwendung

	PhF
	lokaler Handel
	getrocknet über CaH2
frisch destilliert vor Verwendung

	HCCl3
	lokaler Handel
	–

	CD2Cl2
	euriso-top
	getrocknet über P4O10 und CaH2
frisch destilliert vor Verwendung

	C6D6
	euriso-top
	getrocknet über Na
frisch destilliert vor Verwendung

	THF-d8
	euriso-top
	getrocknet über Na
destilliert und über Molsieben (4 Å) gelagert

	PCl3
	Merck, zur Synthese
	getrocknet über P4O10
frisch destilliert und entgast (freeze-pump-thaw)

	NEt3
	Sigma Aldrich, 99 %
	getrocknet über Na
frisch destilliert vor Verwendung

	DBU
	Merck, zur Synthese
	destilliert

	TerNH2
	synthetisiert[8,9]
	umkristallisiert gemäß Literaturvorschrift

	…
	…
	…

	…
	…
	…

	eigenständig anpassen
	
	

	


[bookmark: _Toc14430819]Analysenmethoden
NMR-Spektren wurden auf Bruker-Spektrometern des Typs AVANCE 250, AVANCE 300 und AVANCE 500 aufgenommen. Die Spektren wurden intern auf die verwendeten deuterierten Lösemittel (13C: CD2Cl2 δref = 54.0 ppm, C6D6 δref = 128.4 ppm, THF‑d8 δref,1 = 25.4 ppm, δref,2 = 67.6 ppm) bzw. die protischen Verunreinigungen in den deuterierten Lösemitteln (1H: CHDCl2 δref = 5.32 ppm, C6HD5 δref = 7.16 ppm, THF‑d7 δref,1 = 1.73 ppm, δref,2 = 3.58 ppm) oder extern kalibriert (31P: 85% H3PO4 δref = 0 ppm; 19F: CFCl3 δref = 0 ppm, 29Si: SiMe4 δref = 0 ppm). Alle Messungen wurden bei Raumtemperatur durchgeführt, soweit nicht anders vermerkt. NMR-Signale wurden anhand experimenteller Daten (chemische Verschiebungen, Kopplungskonstanten, Integrale) sowie berechneter Daten (GIAO-Methode, vgl. Rechenmethoden S. 14) zugeordnet. Die Vorzeichen von J(31P,31P)-Kopplungskonstanten wurden anhand von Berechnungen ermittelt. (Nicht Zutreffendes löschen. Liste der Lösemittel und Referenzverschiebungen selbstständig anpassen.)
IR-Spektren wurden von kristallinen Proben gemessen. Dazu wurde ein Bruker Alpha-II-Spektrometer mit ATR-Einheit verwendet. (Falls das DRIFT-Modul für Festverreibungen oder das Transmissionsmodul für Gasmessungen verwendet wurde, entsprechend angeben)
Raman-Spektren wurden von kristallinen oder flüssigen Proben aufgenommen. Dazu wurde ein LabRAM HR 800 Horiba Jobin YVON Raman-Spektrometer verwendet, welches mit einem Olympus BX41-Mikroskop mit variablen Linsen ausgestattet ist. Zur Anregung der Proben wurde ein Infrarotlaser (758 nm, 100 mW, luftgekühlter Diodenlaser), ein roter Laser (633 nm, 17 mW, HeNe-Laser), ein grüner Laser (532 nm, 50 mW, luftgekühlter, frequenzverdoppelter Nd:YAG-Festkörperlaser) oder ein blauer Laser (473 nm, 20 mW, luftgekühlter Festkörperlaser) verwendet. (Nicht Zutreffendes löschen)
Elementaranalysen wurden mithilfe eines Elementar vario Micro cube CHNS-Analysators erhalten.
Schmelzpunkte (unkorrigiert) wurden mithilfe eines EZ-Melt von Stanford Research Systems bei einer Heizrate von 20 °C/min ermittelt.
DSC-Messungen wurden bei einer Heizrate von 5 °C/min auf einem 823e von Mettler-Toledo durchgeführt.
TGA-Messungen wurden an einer Setaram LapSys 1600 TGA-DSC unter Argon mit einer Heizrate von 5 °C/min durchgeführt. Massenverluste wurden über die Ableitung der TG-Kurve ausgewertet (dTG-Kurve). Die Temperaturen der Massenverluste wurden über die Integration der dTG-Kurve bestimmt. Die angegebenen Temperaturen entsprechen dem interpolierten Schnittpunkt der Tangente am Wendepunkt der dTG-Kurve mit der interpolierten Basislinie der dTG-Kurve. Alle Daten wurden unter Verwendung der Setsoft 2000 Software erhalten.
N2-Adsorptionsmessungen wurden mit einem Thermo Sorptomatic 1990 bei 77 K angefertigt. Die Proben wurden zuvor bei 80 °C im Hochvakuum aktiviert.
Massenspektren wurden mit einem Thermo Electron MAT 95-XP Sektorfeld-Massenspektrometer unter Verwendung kristalliner Proben aufgenommen.
UV-Vis-Spektren wurden mit einem Perkin-Elmer Lambda 19 UV-Vis-Spektrometer aufgenommen.
(Nur die tatsächlich verwendeten Methoden angeben!)
[bookmark: _Toc14430820]Strukturaufklärung
Kristalle zur Einkristall-Röntgenstrukturanalyse wurden in Fomblin YR-1800 Perfluorether (Alfa Aesar) bei Raumtemperatur (10, 11, 12) oder in Fomblin Y LVAC 06/6 Perfluorether (Aldrich) bei 220 K (20, 21) selektiert. Alle Proben wurden während der Messung auf 123(2) K gekühlt. (Falls andere Temperaturen verwendet wurden, muss dies gesondert angegeben werden!) Die Daten wurden auf einem Bruker Kappa Apex-II Diffraktometer oder einem Bruker D8 Quest Diffraktometer mit monochromatischer Mo-Kα-Strahlung (λ = 0.71073 Å) aufgenommen. Die Strukturen wurden durch iterative Methoden (SHELXT)[10] gelöst und durch full-matrix-least-squares-Prozeduren (SHELXL)[11] verfeinert. Semi-empirische Absorptionskorrekturen wurden angewendet (SADABS).[12] Alle Nicht-Wasserstoff-Atome wurden anisotrop verfeinert, Wasserstoff-Atome wurden rechnerisch mit einem riding model eingefügt.
In Verbindung 7 waren die co-kristallisierten Solvensmoleküle stark fehlgeordnet. Sie wurden daher als diffuser Beitrag zur Gesamtstreuung mittels PLATON/SQUEEZE[13] behandelt. (Bei Besonderheiten bitte immer vorab Alex fragen)


Tabelle 3: Kristallographische Daten zu Verbindungen 10, 11, 12.
	Verbindung
	10
	11
	12

	Chem. Formel
	C36H58P4
	C36H58P4
	C36H58P4

	Molmasse [g/mol]
	614.70
	614.70
	614.70

	Farbe
	farblos
	farblos
	farblos

	Kristallsystem
	monoklin
	monoklin
	triklin

	Raumgruppe
	P21/n
	P21/c
	P

	a [Å]
	16.7738(4)
	15.0599(7)
	10.4770(5)

	b [Å]
	10.7853(2)
	18.3797(8)
	13.2999(8)

	c [Å]
	20.6732(5)
	14.3330(7)
	13.5005(7)

	α [°]
	90
	90
	102.674(4)

	β [°]
	95.943(1)
	109.316(3)
	93.615(4)

	γ [°]
	90
	90
	90.136(4)

	V [Å3]
	3719.9(1)
	3744.0(3)
	1831.5(2)

	Z
	4
	4
	2

	ρber. [g/cm3]
	1.098
	1.091
	1.117

	μ [mm−1]
	0.225
	0.223
	0.228

	T [K]
	173(2)
	173(2)
	173(2)

	Gemessene Reflexe
	50752
	52969
	37485

	Unabhängige Reflexe
	9868
	10962
	7574

	Reflexe mit I > 2σ(I)
	7015
	6386
	3504

	Rint
	0.0472
	0.0836
	0.1593

	F(000)
	1336
	1336
	670

	R1(R[F2>2σ(F2)])
	0.0499
	0.0539
	0.0616

	wR2(F2)
	0.1346
	0.1342
	0.1226

	GooF
	1.029
	1.020
	0.980

	Anzahl Parameter
	415
	423
	379

	Labcode
	ab123
	is_ab99
	av_ab33

	





[bookmark: _Ref14361458][bookmark: _Toc14430821]Rechenmethoden
Elektronische Strukturberechnungen wurden mit der Software Gaussian09[14] oder ORCA 4.1[15] sowie dem Programm NBO 6.0 durchgeführt.[16–19]
Strukturoptimierungen wurden mit dem Hybrid-Dichtefunktional PBE0[20–22] in Verbindung mit Grimmes Dispersionskorrektur D3(BJ)[23,24] und dem Basissatz def2-SVP[25] durchgeführt (Notation: PBE0-D3/def2-SVP). Alle Strukturen wurden vollständig optimiert und durch Frequenzanalysen als lokale Minima auf der Potentialhyperfläche charakterisiert. Berechnete harmonische Frequenzen wurden für den Vergleich mit experimentellen Daten mit dem Skalierungsfaktor 0.950 skaliert, welcher mithilfe des Reduzierten Skalierungsfaktor-Optimierungsmodells von Truhlar et al. abgeleitet wurde.[26] Partialladungen wurden durch Natürliche Populationsanalyse mithilfe des NBO-Programms bestimmt. NMR-Daten wurden mittels GIAO-Methode berechnet.[27–31] Die berechneten absoluten Verschiebungen (σber,X) wurden auf die berechneten absoluten Verschiebungen des jeweiligen NMR-Standards (σber,ref) referenziert.

Im Falle von 31P wurden die berechneten Verschiebungen auf die absolute Verschiebung von 85 %iger H3PO4 in der Gasphase (exp. σref,1 = 328.35 ppm)[32] referenziert, indem PH3 (exp. σref,2 = 594.45 ppm) als sekundärer Standard verwendet wurde:[33]


Auf PBE0-D3/def2-SVP-Niveau beträgt = 629.17 ppm. Spin-Spin-Kopplungskonstanten wurden in einem Zwei-Stufen-Prozess berechnet, wobei ein modifizierter Basissatz zur Berechnung des Fermikontakt-Terms verwendet wurde.[34]
Es sei darauf hingewiesen, dass alle Berechnungen für isolierte Moleküle in der Gasphase durchgeführt wurden (ideales Gas). Es können signifikante Unterschiede zwischen Gasphase und kondensierter Phase auftreten.
(Für spezielle Methoden, besondere Berechnungen, Anpassungen an diesem Text bitte vorab immer Jonas fragen!)
(Bitte alle optimierten Strukturen als xyz-File abspeichern und der digitalen Version der Arbeit beifügen)
[bookmark: _Toc14430822]Darstellung der Verbindungen
[bookmark: _Toc14430823][Li(solv)2][Mes*PPNMes*] (20)


Eine Lösung von n‑Butyllithium (2.5 M in Hexan, 3.6 mL, 9.0 mmol) wird tropfenweise über einen Zeitraum von zwei Minuten zu einer gerührten Lösung von Mes*PPN(H)Mes* (4.00 g, 7.0 mmol) bei 0 °C gegeben, wobei eine gelbliche Suspension erhalten wird. Die Mischung wird zwei Stunden bei 0 °C gerührt und dann auf Raumtemperatur erwärmt. Der ausgefallene Feststoff wird durch Filtration abgetrennt, mit geringen Mengen an Et2O gewaschen und im Vakuum getrocknet, wodurch eine erste Fraktion des Produkts erhalten wird. Das Filtrat wird bis zur einsetzenden Kristallisation eingeengt und bei 0 °C gelagert. Dies führt zur Kristallisation einer zweiten Produktfraktion, welche isoliert und im Vakuum getrocknet wird. Gesamtausbeute: 4.48 g (6,2 mmol, 88 %).
Schmp. 305 °C. EA ber. (gef.) in %: C 73.20 (69.35), H 10.89 (9.07), N 1.94 (1.95). Die größeren Abweichungen liegen in der extremen Feuchtigkeitsempfindlichkeit der Verbindung begründet. 31P{1H}-NMR (THF‑d8, 121.5 MHz): δ = 242.2 (d, 1J(31P,31P) = −551 Hz, 1 P, Mes*P), 486.4 (d, 1J(31P,31P) = −546 Hz, 1 P, Mes*NP). 1H-NMR (THF-d8, 300.1 MHz): δ = 1.12 (t, 3J(1H,1H) = 7.0 Hz, 6 H, CH3, Et2O), 1.24 (s, 9 H, p‑t‑Bu), 1.29 (s, 9 H, p‑t‑Bu), 1.43 (s, 18 H, o‑t‑Bu), 1.65 (s, 18 H, o‑t‑Bu), 3.39 (q, 3J(1H,1H) = 7.0 Hz, 4 H, CH2, Et2O), 7.13 (s, 2 H, m‑H), 7.27 (s, 2 H, m‑H). 13C{1H}-NMR (THF-d8, 62.9 MHz): δ = 15.8 (s, CH3, Et2O), 32.2 (s, p‑C(CH3)3), 32.6 (s, p‑C(CH3)3), 33.3 (d, J(13C,31P) = 3.7 Hz, o‑C(CH3)3, NMes*), 35.0 (s, p‑C(CH3)3), 35.3 (d, J(13C,31P) = 8.7 Hz, o‑C(CH3)3, PMes*), 35.3 (s, p‑C(CH3)3), 37.4 (s, o‑C(CH3)3, NMes*), 39.7 (s, o‑C(CH3)3, PMes*), 66.5 (s, CH2, Et2O), 120.5 (s, m‑C, PMes*), 121.8 (s, m‑C, NMes*), 136.7 (s, p‑C, NMes*), 137.4 (m, o‑C, NMes*), 145.5 (s, p‑C, PMes*), 155.4 (m, o‑C, PMes*), 157.5 (d, 2J(13C,31P) = 6.0 Hz, i‑C, NMes*), ipso‑C of PMes* not observed. IR konnte aufgrund der Empfindlichkeit der Probe nicht gemessen werden. Raman (633 nm, 30 s, 20 scans, cm−1):  = 3093 (1), 2968 (2), 2912 (2), 2874 (1), 2766 (1), 2706 (1), 1602 (2), 1589 (2), 1481 (1), 1458 (1), 1446 (1), 1418 (2), 1389 (1), 1359 (1), 1283 (2), 1259 (3), 1204 (2), 1182 (1), 1151 (2), 1129 (1), 1039 (2), 1025 (1), 973 (3), 924 (2), 905 (2), 838 (1), 823 (2), 796 (2), 776 (2), 754 (2), 689 (2), 647 (1), 592 (10), 568 (2), 516 (2), 481 (2), 436 (2), 418 (2), 388 (1), 362 (2), 256 (2), 214 (2), 172 (2), 130 (2), 99 (3). MS (EI, 70 eV, m/z): 510 [Mes*PPNMes* −iso-Bu]+, 454 [Mes*PPNMes* −2 iso-Bu]+, 307 [Mes*PP]+, 246 [Mes*]+, 57 [t-Bu]+.
[bookmark: _Ref473719445][bookmark: _Ref14427097]Abbildung 2: NMR-, IR- und Raman-Spektren von [Li(OEt2)2][Mes*PPNMes*] (Lösemittelsignale mit Sternchen markiert).
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Abbildung 2 (Fortsetzung).
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[bookmark: _Toc14430824]Mes*PPN(PCl2)Mes* (21)


PCl3 (0.3 mL, 3.4 mmol) wird zügig zu einer gerührten Suspension von [Li(OEt2)2] [Mes*PPNMes*] (700 mg, 0.97 mmol) in n-Pentan (20 mL) bei −80 °C gegeben. Nach vollständiger Zugabe wird das Reaktionsgefäß langsam auf Raumtemperatur erwärmt. Mit fortschreitender Reaktion ist eine Verfärbung der Suspension von dunkelgelb zu tiefrot zu beobachten. Nach zwei Stunden werden alle flüchtigen Komponenten im Vakuum entfernt. Der Rückstand wird mit n‑Hexan extrahiert und unlösliche Bestandteile durch Filtration über Kieselgur entfernt. Das klare Filtrat wird eingeengt und bei 0 °C gelagert, was zur Bildung von orangen Kristallen führt. Nach Entfernen des Überstandes werden die Kristalle vorsichtig mit kaltem n‑Hexan gewaschen und im Vakuum getrocknet. Ausbeute: 397 mg (0.59 mmol, 61 %).
Schmp. 117 °C. EA ber. (gef.) in %: C 64.66 (64.58), H 8.74 (8.53), N 2.09 (2.23). 31P{1H}-NMR (C6D6, 121.5 MHz): δ = 160.8 (dd, 3J(31P,31P) = 242 Hz, 2J(31P,31P) = −10 Hz, 1 P, PCl2), 395.2 (dd, 1J(31P,31P = −562 Hz, 3J(31P,31P) = 242 Hz, 1 P, Mes*PPN), 461.6 (dd, 1J(31P,31P) = −562 Hz, 2J(31P,31P) = −10 Hz, 1 P, Mes*PPN). 1H-NMR (C6D6, 300.1 MHz): δ = 1.23 (s, 9 H, p‑t‑Bu), 1.27 (s, 9 H, p‑t‑Bu), 1.60 (s, 18 H, o‑t‑Bu), 1.62 (s, 18 H, o‑t‑Bu), 7.57 (s, 2 H, m‑H), 7.58 (s, 2 H, m‑H). 13C{1H}-NMR (C6D6, 75.5 MHz): δ = 31.7 (s, p‑C(CH3)3), 31.7 (s, p‑C(CH3)3), 35.1 (m, o‑C(CH3)3, PMes*), 35.2 (s, p-C(CH3)3), 35.3 (s, p-C(CH3)3), 35.6 (m, o‑C(CH3)3, NMes*), 38.9 (s, o‑C(CH3)3), 39.2 (s, o‑C(CH3)3), 123.2 (s, m‑C, PMes*), 126.2 (s, m‑C, NMes*), 138.8 (m, i‑C, NMes*), 149.5 (s, p‑C, PMes*), 149.5 (s, p‑C, NMes*), 150.6 (s, o‑C, NMes*), 157.6 (s, o‑C, PMes*), ipso‑C at PMes* not observed. IR (ATR, 32 scans, cm−1):  = 2956 (m), 2947 (m), 2902 (m), 2864 (w), 1601 (vw), 1591 (w), 1560 (vw), 1545 (vw), 1531 (vw), 1473 (w), 1462 (w), 1441 (w), 1412 (w), 1390 (m), 1360 (m), 1284 (vw), 1265 (w), 1238 (m), 1213 (m), 1190 (w), 1178 (m), 1142 (vw), 1128 (w), 1105 (m), 1028 (vw), 985 (vw), 926 (w), 920 (w), 899 (w), 881 (s), 829 (vs), 769 (w), 748 (m), 737 (s), 646 (m), 636 (w), 613 (m), 592 (w), 577 (m), 550 (w). Raman (633 nm, 15 s, 20 scans, cm−1):  = 3097 (1), 3044 (1), 2971 (3), 2958 (3), 2953 (3), 2905 (4), 2864 (2), 2779 (1), 2709 (1), 1603 (1), 1479 (1), 1465 (1), 1447 (1), 1416 (1), 1395 (1), 1363 (1), 1286 (1), 1245 (1), 1214 (1), 1202 (1), 1182 (2), 1155 (1), 1142 (2), 1107 (1), 1039 (1), 1020 (1), 933 (1), 920 (1), 895 (1), 885 (1), 877 (1), 824 (3), 777 (1), 770 (1), 750 (1), 739 (1), 649 (1), 615 (10), 579 (3), 548 (1), 484 (1), 456 (1), 433 (1), 416 (1), 398 (1), 371 (1), 343 (1), 315 (1), 284 (1), 260 (2), 226 (1), 198 (1), 170 (1), 159 (2), 140 (2), 122 (4), 104 (3). MS (EI, 70 eV, m/z): 611 [M −iso-Bu]+, 325 [Mes*NPCl]+, 290 [Mes*NP]+, 57 [t-Bu]+.
Für Einkristall-Röntgenstrukturanalyse geeignete Einkristalle können aus gesättigter n‑Hexan-Lösung bei 5 °C gezüchtet werden.
[bookmark: _Ref14427274]Abbildung 3: NMR-, IR- und Raman-Spektren von Mes*PPN(PCl2)Mes* (Lösemittelsignale mit Sternchen markiert).
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Abbildung 3 (Fortsetzung).
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