um die C°C®Bindung in (7/7) und (72) konkurriert. Da
der stereochemische Ablauf der Umlagerungen von (3) bis
(6) durch den Methylsubstituenten gravierend beeinflufit zu
sein scheint, sind Untersuchungen mit Substraten in Arbeit,
die a) diesen sterischen Faktor ausschlieBen und b) durch
Ringerweiterung die Flexibilitdt des Systems erhhen.

Eingcgangen am 13. November 1974 [Z 158]
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NS;30 - das erste Oxid eines fiinfgliedrigen Schwefel-
Stickstoff-R ings [**]

Von Herbert W, Roesky und Hartmut Wiezer("]

Die Synthese von N4S;0,"1 warf die Frage auf, ob sich
auch Oxide cyclischer SN-Verbindungen mit weniger als sechs
Ringgliedern erhalten lassen.

(CH3)4SnaNSy (1) 4 dargestellt aus S4Ng  und
[(CH3)3Sn]sN durch Umsetzung im Molverhiltnis 1:1, rea-
giert mit SOF , unter (CH 3),SnF ;-Abspaltung nach

H3C\ ’CH3
S S S~
/7 TN=SITTUN + 2 SOF, /N
N\ | 1 /N m’ 2 O=S\ l
SN~ - Rt _—S
S /\ S N
H;C CH,
(1) (2)

Als Produkt dieser Reaktion mit der Zusammensetzung
N:830 (2) isoliert man eine rote Fliissigkeit, unzersetzt im
Vakuum destillierbar (Kp=50°C/0.01 Torr), die Glas nicht
benetzt. Eine Zersetzung — auch bei wochenlangem Aufbewah-
ren bei Raumtemperatur — konnte nicht beobachtet werden.

[*] Prof. Dr. H. W. Roesky und Dr. H. Wiezer
Anorganisch-chemisches Institut T der Universitit
6 Frankfurt ain Main 50, Niederurseler Hang

[**] Diese Arbeit wurde vom Fonds der Chemischen Industrie und von
der Deutschen Forschungsgemeinschaft unterstiitzt.
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Im Gegensatz dazu ist die schon bekannte, als (S=N),SO
formulierte isomere Verbindung leicht zersetzlich!),

Die Struktur der neuen Verbindung wurde anhand vori Ele-
mentaranalyse, IR-Spektrum und Massenspek trum aufgeklirt.

Das Molekiil-Ion wird bei m/e= 140 mit der relativen Hiufig-
keit von 119, gefunden; daneben treten die Fragmente
m/e=94 NS,0 (4%), 92 NS (4 %), 80 S,0 (10%), 78 S;N
(28%), 76 N,SO (12%), 64 S, (SO,) (50%), 60 N,S (8%),
48 SO (469;) und 46 NS (100%;) auf.

Im IR-Spektrum {cm ') konnen die Banden bei 1125 sst
der SO-Valenzschwingung und bei 981 st, 910 st, 734 st dem
Ringgeriist zugeordnet werden; auBlerdem werden Absorptio-
nen bei 1181 m, 663 st und 583 m registriert.

Arbeitsvorschrift :

In die Suspension von 99g (1) in 600 ml CH,Cl, wird
SOF; im UberschuB bei Raumtemperatur eingeleitet. Danach
wird 3h geriihrt, das unlésliche (CH3),SnF, abfiltriert, das
Losungsmittel im Vakuum abgezogen und der Riickstand
destilliert. Ausbeute: 4.1g (709,) (2).

Eingegangen am 15. Oktober,
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Vinyllithium und 1,4-Dilithiobutan aus
Athylen und Lithium

Von Valentin Rautenstrauch’]

Arbeitsvorschrift :

Eine Losung von 70mg (0.45mmol) Biphenyl und 10mg
(0.08 mmol) Naphthalin in 2ml Dimethoxymethan (DMM)
wird bei Raumtemperatur (RT) in einem Schlenkrohr unter
Argon mit ca. 500mg (ca. 72mmol) Lithium-Schnitzeln bis
zur Dunkelbraunfirbung geriihrt (2-10 min). Danach wird bei
RT unter Rithren wihrend ca. {h portionsweise mit 18 ml
DMM verdiinnt und schlieBlich noch 30 min weitergeriihrt.
Sodann wird ein mit Athylen gefullter 2-1-Kolben (Normal-
druck, ca. 90 mmol) mit Hahn auf das Schlenkrohr aufgesetzt,
Athylen wird durch Unterkiihien der Lésung auf ca. —110°C,
in die Losung einkondensiert und das System durch Zufuhr
von Argon auf Normaldruck gebracht. Die Lésung wird nun
bei —10°C ca. 20h mit dem Lithium geriihrt. Schlenkrohr
und 2-1-Kolben bilden dabei ein geschlossenes System; das
Gasgemisch iiber der gekiihlten Losung bleibt bei RT. Die
Losung enthélt dann (neben Biphenyl, Naphthalin, davon
abgeleiteten Produkten und unumgesetztem Lithium) jeweils
mindestens 3.0 mmol Vinyllithium (3 ), 1.2 mmol 1,4-Dilithio-
butan (5 ),0.04 mmol 1,6-Dilithiohexan ( 6 ),0.04 mmol 3-Bute-

[*] Dr. V. Rautenstrauch
Firmenich SA, Forschungslaboratorium
CH-1211 Genf 8, Postfach 239 (Schweiz)
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