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Synthesis, Structure, and Isomerization of Diazaphosphiridine Oxides* 

The 1,2-Bis(alkyl)iminophosphane, Et3C - P = N - tBu (l), Et3C - P( = 0) - NH - C& - NtBu (5). The corresponding 
reacts with nitroso compounds, RNO (R = tBu, Ph), to form phospholimine Et3C- $( = NtBu) - NH - C6H, - NtBu (7) has 
the diazaphosphiridine oxides, Et3C - P( = 0) - NtBu - NR, been obtained from 1 and azobenzene. The three-membered 
4a,b. While 4a (R = fBu) is thermally stable, 4b (R = Ph) phosphorus heterocycle 4a has been characterized by X-ray 
isomerizes with formation of the benzodiazaphosphole oxide structure analysis, which reveales some remarkable features. 

I 

Bis(alkyl)iminophosphane['l besitzen aufgrund spektro- 
skopischer[*] und theoretis~her[~I Untersuchungen die 
Grenzorbitalabfolge, n&*. Dies impliziert ein Carben-ar- 
tiges Reaktionsverhalten, das experimentell durch [n + 11- 
Cycloadditions- als auch 1,l-Additionsreaktionen bestatigt 
werden konnteL4]. In diesem Zusammenhang interessierte 
uns die Reaktion bisalkylierter Iminophosphane mit Ni- 
troso- und Azo-Verbindungen. Ein gegeniiber einer [2 + l]- 
Cyclodimerisation hinreichend stabilisiertes Alkylimino- 
phosphan ist das tert-Butyl-1,l-(diethylpropy1)-substituierte 
Derivat l[lbl. 
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siebziger Jahren von Quast et al. durch Halogenwasserstoff- 
Eliminierung aus dem entsprechenden N-Chlorphosphon- 
saurediamid dargestellt werden15'. 

Die Bildung von 4a,b laI3t sich iiber eine reaktive Zwi- 
schenstufe 3a, b das [2 + 11-Cycloaddukt aus 1 und 2a, b, 
erklaren. Dieser Reaktionsverlauf entspricht formal der Di- 
aziridinon-Synthese von Greene aus Alkylisocyanid und Ni- 
trosoalkan[61. 

Im Gegensatz zu 4a konnte der aus dem Iminophosphan 
1 und Nitrosobenzol 2b gebildete Dreiringheterocyclus 4 b 
nur als Zwischenprodukt der Reaktion NMR-spektrosko- 
pisch (31P, 13C) identifiziert werden. Thermodynamisch sta- 
biles Endprodukt ist hier das 2,3-Dihydro-1H-1,3,2h5-Ben- 
zodiazaphosphol-2-oxid 5, ein Isomer von 4 b. Als Triebkraft 
fur die Umlagerung 4b -+ 5 kann die hohe Labilitat der 
N - N-Bindung im Dreiring verbunden mit einer Radikal- 
stabilisierung durch den Aryl-Rest (R = C6H5) angesehen 
werden. Das aus einer homolytischen Spaltung der N - N- 
Bindung hervorgehende Diradikal fuhrt uber eine C - N- 
Verkniipfung in ortho-Position am Phenyl-Ring unter Ring- 
schluI3 zum Imin-System, das sich seinerseits unter 1,3-H- 
Verschiebung und Bildung des Enamins 5 stabilisiert. 
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Die Umsetzung von 1 mit 2-Methyl-2-nitrosopropan (2a) Et3C 
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fiihrt in glatter Reaktion zu einem Produkt der erwarteten 

spektroskopischer Befunde ('H-, I3C-, 31P-NMR) als das h5- 
Diazaphosphiridinoxid 4a erwies. 

Das einzig bekannte Derivat dieses Typs, das 1,2,3-Tri- 

Zusammensetzung (MS-Hochauflosung), das sich aufgrund 
rBu-N NH & 

8 
tert-butyldiazaphosphiridin-3-oxid, konnte bereits in den 5 
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Ebenso ist die Bildung von 7 bei der Umsetzung von 1 
mit Azobenzol zu verstehen. Da  die Reaktion erst nach 
mehrstiindigem Bestrahlen erfolgt, ist das cis-Konformere 
des Azobenzols als Reaktionspartner bei der im ersten Reak- 
tionsschritt stattfindenden [2 + 11-Cycloaddition zum Di- 
azapho~phiridinimin[~] 6 anzunehmen. In der Tat laDt sich 
durch Verwendung von cis-Azobenzol eine kiirzere Reak- 
tionszeit erzielen. 

I 
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Spektren und Kristallstruktur 

Die Zi3'P-Werte der beiden Diazaphosphiridinoxide fallen 
mit 1.5 (4a) und 2.3 (4b) erwartungsgemaD in einen sehr 
engen Bereich. Ahnlich wie 1,2,3-Tri-tert-butyldiazaphos- 
phiridin-3-oxid['I zeigt auch 4a fur die beiden tert-Butyl- 
Gruppen bei Raumtemperatur im 'H- und 13C-NMR-Spek- 
trum nur einen Satz von Resonamsignalen. Da fur die 
Struktur im festen Zustand die trans-Anordnung der tert- 
Butyl-Gruppen bewiesen werden konnte, impliziert dies eine 
Diastereotopomerisierung durch pyramidale N-Inversion. 
Diese konnte durch eine Tieftemperatur-'H-NMR-Messung 
mit einer Aufspaltung der Protonen-Signale der beiden tert- 
Butyl-Gruppen (A6 = 0.24) nachgewiesen werden. Die Er- 
mittlung der Koaleszenztemperatur beider Signale scheiterte 
an der Signaliiberlagerung rnit denen der Et3C-Gruppe. 

Die Konstitution von 5 als ein 2,3-Dihydro-lH-l ,3,2h'- 
benzodiazaphosphol-2-oxid ergibt sich im I3C-NMR-Spek- 
trum aus der chemischen Nichtaquivalenz von sechs C-Re- 
sonanzen im Aromatenbereich, die paarweise drei Satze mit 
ahnlichen Verschiebungswerten bilden. Im 31P-NMR-Spek- 
trum auljert sich der Ubergang vom Drei- zum Fiinfring in 
einer deutlichen Entschirmung des Phosphor-Kerns (A6 = 
48), sowie in einem Anstieg der direkten P,C-Kopplungs- 
konstanten [I14 Hz (5), 85.5 Hz (4b)l. Das 'H-NMR-Spek- 
trum belegt die Enamin-Form rnit einem stark entschirmten 
Wasserstoff (6 = 8.1 8). Die starke Tieffeldverschiebung ge- 
geniiber dem NH-Proton von 7 (6 = 4.0) weist auf eine 
intramolekulare Wasserstoff-Bruckenbindung hin. Sowohl5 
als auch 7 zeigen die erwartete Dublettaufspaltung des Si- 
gnals als Folge einer Kopplung mit dem Phosphor-Atom 
uber zwei Bindungen [2JH,p = 18.7 Hz (5) und 17.6 Hz (7)]. 
Im IR-Spektrum der Verbindung zeigt sich die N-H- 
Valenzschwingung bei P = 3350 cm-', wobei die breite 
Kontur dieser Absorption auf die Wasserstoff-Bruckenbin- 
dung hinweist. Gestiitzt wird diese Vermutung durch die in 
den niederfrequenten Bereich verschobene P - O-Streck- 
schwingung (C = 1180 cm-'). 

Die sehr gute obereinstimmung in den NMR-Daten von 
5 und 7 legt auch fur das Imin-Derivat die Konstitution 
eines Benzodiazaphosphol-Systems nahe. 

Das Ergebnis der Rontgenstrukturanalyse von 4 a ist in 
Abb. 1 dargestellt. Das Phosphor-Atom besitzt eine verzerrt 
tetraedrische, die beiden Stickstoff-Atome eine verzerrt py- 
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Abb. 1. Kristallstruktur von 4a; ausgewlhlte Bindungslangen [pm] 
und -winkel PI: N(l)-N(2) 158.7(4), P(1)-N(l) 167.0(4), 
P(1) -N(2) 165.8(4), P( 1)- O(1) 146.7(3); N(1)- P(1) - N(2) 57.0(2), 
P(1) - N(l) -N(2) 61.1 (2), P(1) - N(2)- N(l) 61.9(2), P(I)-N(l) - 

C(8) 124.2(3), P( 1) - N(2) - C( 12) 140.4(3) 

ramidale Umgebung rnit trans-standigen tert-Butyl-Substi- 
tuenten auf. Die im Vergleich zu N1 groI3ere Einebnung der 
Umgebung des N2-Atoms ist als Folge der abstoDenden 
Wechselwirkung zwischen dem Stickstoff-Substituenten, 
tBu, und dem Alkyl-Rest am Phosphor-Atom Et3C, zu 
erklaren. Der damit verbundene hohere s-Anteil in den 
Bindungen zum N2-Atom auDert sich in einer geringen 
Verkiirzung der entsprechenden Bindungslangen. Die 
Ringatome bilden in erster Naherung ein gleichschenk- 
liges Dreieck. Der Dreieckswinkel am Phosphor-Atom 
[57.0(2)"] ist geg,enuber dem im h3-Diazaphosphiridin 
iPrpNP -NtBu - NtBu (52.1")[*] stark aufgeweitet. Als Folge 
davon ist die N-N-Bindung stark gedehnt [158.7(4) pm] 
und erreicht einen Wert der auch fur Diaziridinone charak- 
teristisch ist [91. Nach Hoffmann korreliert die N - N-Bin- 
dungslange in Dreiringheterocyclen mit der Gruppenelek- 
tronegativitat des Ringfragments, wobei elektronegative 
Fragmente im Sinne des Dewar-Chatt-Duncanson-Modells 
eine Schwachung der N - N-Bindung bewirken['']. Die exo- 
cyclischen Bindungswinkel am Phosphor-Atom wie auch die 
Bindungslangen P - 0, P- C, und C - N entsprechen ty- 
pischen Strukturmerkmalen vergleichbar substituierter 
Phosphoryl-Verbindungen. 

Diese Arbeit wurde von der Deutschen Forschungsgemeinschaft 
(SFB 334) und vom Fonds der Chemischen Industrie unterstiitzt. 

Experimenteller Teil 
Samtliche Arbeiten wurden unter AusschluD von Luft und Feuch- 

tigkeit unter Inertgas (Argon) durchgefiihrt: verwendete Gerate, 
Chemikalien und Losemittel waren entsprechend vorbereitet. - 
3'P-NMR: Varian FT 80 A (32.203 MHz), externer Standard: 
85proz. H3P04. - '3C-NMR Varian FT 80 A (20 MHz), externer 
Standard Tetramethylsilan. - 'H-NMR Varian EM 390 (90 
MHz), externer Standard: Tetramethylsilan. Ein positives Vorzei- 
chen bedeutet eine Tieffeldverschiebung relativ zum Standard. - 
Massenspektren: Kratos MS 50 oder VG Instruments VG 12-250 
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(EI, DirekteinlaB). Die angegebenen Massenzahlen beziehen sich 
auf das jeweils haufigste Isotop eines Elements. - Schmelzpunkte: 
Bestimmung in zugeschmolzenen Kapillaren mit einem Gerat der 
Firma Biichi, Flawil/Schweiz. - IR: Perkin-Elmer 325; Messung 
als KBr-PreDling. - Elementaranalysen: Heraeus CHN-0-Rapid. 

Iminophosphan l [ l b l  wurde entsprechend der Literaturvorschrift 
dargestellt. 

1 ,2-Di-tert-butyl-3- ( f ,l-diethylpropyl)diazaphosphiridin-3-oxid 
(4a): 0.50 g (2.50 mmol) 1 werden in 5 ml Diethylether bei -30°C 
vorgelegt. Dazu tropft man 0.22 g (1.25 mmol) 2-Methyl-2-nitro- 
sopropan-Dimer, gelost in 10 ml Diethylether. Die griine Reak- 
tionslosung entfarbt sich innerhalb weniger Minuten. Nach dem 
Auftauen entfernt man im Vakuum das Losungsmittel und erhilt 
das Produkt in Form eines farblosen 01s. Durch Umkristallisation 
aus Pentan bei -78 "C gelangt man zu farblosen und extrem feuch- 
tigkeitsempfindlichen Kristallen["'. Man erhalt 0.57 g (SO%), 
Schmp. 52-54°C. - "P{'H}-NMR (C6D6): 6 = 1.56 (S). - 
I3C{'H}-NMR (c6D6): 6 = 9.35 (d, 3 J ~ , p  = 7 Hz, PCCC), 26.9 (S, 

PCC), 29.7 (d, , J c , p  = 5.4 Hz, PNCC3), 48.7 (d, ' J c , p  = 86.8 Hz, 
Pc), 56.9 (d, * J c , p  = 10.6 Hz, PNC). - 'H-NMR (C6D6): 6 = 0.93 
[t, 3JH,H = 7.1 Hz, 9H, (CH,CH3)3], 1.25 [d,4JH,p = 0.35 Hz, 18H, 
C(CH3),], 1.65 [dq, 3JH,p = 19 Hz und 3JH,H = 7.05 Hz, 6H, 
PC(CH,CH3),]. - MS (70 eV): m/z (%) = 288 (6) [M'], 273 (17) 

(25), 134 (31), 78 (46), 57 (loo), 41 (46). 
[M+ - CHJ, 232 (10) [M+ - CdHs], 217 (5 )  [M+ - NtBu], 147 

C15H33NZOP (288.4) Ber. 288.2349 Gef. 288.2329 (MS) 

1-tert-Butyl-3- (1 ,l-diethylpropyl)-2-phenyldiazaphosphiridin-3- 
oxid (4b) und l-tert-Butyl-2-( I,l-diethylpropyl)-2,3-dihydro-l H- 
1,3,2~~-benzodiazaphosphol-2-oxid (5): In einem NMR-Rohrchen 
werden 0.100 g (0.5 mmol) 1 in 1 ml [D6]Benzol gelost; 0.054 g (0.5 
mmol) Nitrosobenzol, gelost in 2 ml [D6]Benzol, werden unter Eis- 
kiihlung hinzugegeben. Die braune Reaktionslosung wird sofort 
NMR-spektroskopisch untersucht. Das als Zwischenprodukt ent- 
standene 4b, reagiert bei Raumtemperatur innerhalb von 6 h voll- 
standig zu 5. Nach dem Entfernen des Losemittels im Vakuum sind 
durch Umkristallisation aus wenig Toluol 0.110 g (73%) 5, als 
schwach brauner Feststoff isolierbar, Schmp. 192- 195 "C. 

4 b  3'P{'H}-NMR (C&): 6 = 2.3 (S). - l3C{'H}-NMR (c6D6): 
6 = 9.1 (d, 3 J c , p  = 7.3 Hz, PCCC), 26.0 (d, *JC,p  = 1.7 Hz, PCC), 
29.33 (d, 3 J c , p  = 5.4 Hz, PNCC3), 51.5 (d, 'Jc.p = 85.5 Hz, PC), 
60.37 (d, 2 J c , p  = 7.9 Hz, PNC), 117.9 (d, 3Jc,p = 4.8 Hz, C-0, 122.9 
(d, ' J c , p  = 1.9 Hz, C-p), 128.76 (d, 4 J c , p  = 1.4 Hz, C-m), 147.77 (d, 
zJc,p = 13.3 Hz, C-i). 

5: "P{'H}-NMR (C6D6): 6 = 50.2 (S). - I3C{'HJ-NMR (C6D6): 
6 = 8.8 (d, 3 J c , p  = 6.3 Hz, PCCC), 25.8 (s, PCC), 47.0 (d, ' J c , p  = 
114.1 Hz, PC), 30.3 (d, 3 J c , p  = 2.5 Hz, PNCC,), 55.7 (d, ' J c , p  = 
3.5 Hz,PNC), 114.0(d, 3Jc,p = 8.3 Hz)und 111.0(d,3JC,p = 9.8 Hz) 
(C-4 und C-7), 118.3 (s) und 120.1 (s) (C-5 und C-6), 135.9 (d, zJc,p = 
7.3 Hz) und 135.3 (d, 2Jc,p = 12.6 Hz) (C-3a und C-7a). - 'H-NMR 

C(CH,),], 1.64 [dq, ,JH,p  = 18.1 Hz und 3 J H , ~  = 7.3 Hz, 6H, 
PC(CN,CH,),], 6.7-6.9 (m, 4H, aromatische H), 8.18 (br., d, 
* J H , p  = 18.7 Hz, 1 H, NH). - IR (KBr): P = 3350 cm-' (br.) (NH), 
3100 (s), 3060 (s), 2960 (s), 2920 (s) (CH), 1380 (s) (tBu), 1180 (s) 
(P=O), 735 (m) (y-CH). - MS (250°C/50 eV): m/z (YO) = 308 (6) 

(C6D6): 6 = 0.82 (t, 3JH,H = 7.3 HZ, 9H, CH,CH,), 1.58 [S, 9H, 

[M'], 251 (28) [M' - ~Bu], 209 (15) [M+ - Et,C], 154 (64) [M' 
- Et3C - CdH,], 57 (100) [~Bu']. 

C17H29N20P (308.41) Ber. C 66.2 H 9.5 N 9.1 

Tab. 1. Atomkoordinaten ( x  lo4) und aquivalente isotrope Ther- 
malparameter ( x  lo-') [pmZ] von 4a; aquivalente isotrope CJ be- 

rechnet als ein Drittel der Spur des orthogonalen Ujj-Tensors 

X Y z u(es) 
P(1) 7 5 8 ( 1 )  1 6 1 2 ( 1 )  2 3 3 0 ( 1 )  3 8 ( 1 )  
O ( 1 )  5 6 9 ( 3 )  1 6 7 7 ( 2 )  l O l O ( 2 )  5 3 ( 1 )  
N ( 1 )  - 1 9 5 ( 3 )  1 0 3 1 ( 2 )  2 9 9 7 ( 3 )  4 2 ~  
N ( 2 )  - 5 6 9 ( 3 )  1 9 4 8 ( 2 )  2 8 4 4 ( 3 )  4 2 ~ )  

C ( 3 )  3 3 9 2 ( 5 )  5 3 3 ( 3 )  1 8 8 0 ( 4 )  7 2 ~  

C ( 1 )  2 6 7 6 ( 4 )  1 6 3 8 ( 3 )  3 2 0 3 ( 3 )  4 3 ( 1 )  
C ( 2 )  3 5 5 4 ( 4 )  1 3 8 4 ( 3 )  2 3 2 7 ( 4 )  5 4 ( 2 )  

C ( 4 )  3 0 9 8 ( 5 )  2 4 9 8 ( 3 )  3 6 2 8 ( 4 )  5 9 ( 2 )  
C ( 5 )  2 7 9 0 ( 6 )  3 1 3 0 ( 3 )  2 6 5 3 ( 5 )  7 8 ( 2 )  
C ( 6 )  2 9 6 2 ( 4 )  1 0 8 5 ( 3 )  4 3 1 8 ( 4 )  4 8 ( 2 )  
C ( 7 )  4 5 1 6 ( 5 )  1 0 7 2 ( 3 )  5 1 0 9 ( 4 )  7 9 ( 2 )  

C ( 9 )  - 5 2 1 ( 5 )  - 1 9 8 ( 3 )  1 9 0 3 ( 5 )  8 3 ( 3 )  
C ( 1 0 )  - 2 0 6 5 ( 6 )  1 4 6 ( 3 )  3 2 3 6 ( 5 )  8 1 ( 2 )  
C ( 1 1 )  - 2 4 3 5 ( 5 )  8 2 7 ( 3 )  1 2 4 1 ( 4 )  7 7 ( 2 )  

C ( 1 3 )  - 2 3 8 7 ( 5 )  2 3 2 0 ( 3 )  3 8 1 3 ( 5 )  7 9 ( 2 )  
~ ( 1 4 )  - 4 8 7 ( 6 )  3 2 5 7 ( 3 )  3 6 7 3 ( 5 )  7 6 ( 2 )  
C ( 1 5 )  8 8 ( 5 )  2 1 1 9 ( 3 )  5 1 3 7 ( 4 )  6 5 ( 2 )  

einer starken Quecksilber-Lampe wird die Reaktionslosung 48 h 
bei Raumtemperatur bestrahlt. Die Losung wird eingeengt und der 
Ruckstand bei 0°C zweimal aus n-Hexan umkristallisiert. Man er- 
halt 0.45 g (11%) der gelben Verbindung, Schmp. 138-140°C. - 

31P{1H}-NMR (C6D6): 6 = 25.2 (S). - I3C{'H}-NMR (C6D6): 6 = 

9.1 (d, 3 J c , p  = 6.1 Hz, PCCC), 26.2 (s, PCC), 29.3 (d, 3 J c , p  = 2.4 Hz, 
PNCC3), 46.8 (d, ' J c , p  = 128.3 Hz, PC), 55.4 (d, * J c , p  = 4.8 Hz, 

C ( 8 )  - 1 3 4 8 ( 4 )  4 7 6 ( 3 )  2 3 1 7 ( 4 )  5 2 ~  

C ( 1 2 )  - 8 0 9 ( 4 )  2 3 9 9 ( 3 )  3 8 9 1 ( 4 )  5 1 ( 2 )  

PNCC,), 110.4 (d, 3Jc,p = 7.3 Hz) und 114.2 (d, 3Jc,p = 6.1 Hz) (C- 
4 und C-7), 119.0 (s, C-p), 119.4 (d, 3Jc,p = 8.1 Hz, C-o), 124.4 (s) 
und 125.6 (s) (C-5 und C-6), 129.1 (d, 4Jc,p = 1.2 Hz, C-m), 134.1 
(d, 2Jc,p = 4.8 Hz) und 135.8 (d, 2Jc,p = 8.9 Hz) (C-3a und C-7a), 
150.9 (d, ' J c , p  = 12.1 Hz, c-i). - 'H-NMR (C6D6): 6 = 0.83 (t, 
3JH,H = 7.4 Hz, 9H, CHZCH,), 1.42 [s, 9H, C(CH&], 1.7 [dq, 
3JH,p  = 15 HZ und 3JH,H = 7.4 HZ, 6H, PC(CH,CH&], 4.0 (br. d, 
z J H , p  = 17.6 Hz, l H ,  NH), 6.4-7.2 (m, 9H, aromatische H). - MS 
(3OO0C/5O eV): m/z (YO) = 383 (54) [M'], 284 (30) [M+ - CEt3], 
228 (60) [M+ - CEt3 - CdHs], 192 (100) [M' - CEt3 - PhNH], 
137 (100) [M+ - CEt, - PhNH - C4H71, 122 (25) [PhNP+], 93 
(52) [PhNH?], 77 (11) [Ph+], 57 (31) [tBu']. 

C23H34N3P (383.52) Ber. C 72.03 H 8.94 N 10.94 
Gef. C 72.04 H 8.96 N 10.90 

Kristallstrukturanalyse uon 4a['? Ein farbloser Kristall, gewon- 
nen aus Pentan, wurde mit einem Nicolet-R3m-Vierkreisdiffrak- 
tometer mit Graphit-monochromatisierter Mo-K,-Strahlung (h = 
0.71073 A) vermessen (a-Scans). Von 31 68 symmetrieunabhangigen 
Reflexen wurden 1928 Reflexe mit I F I > 40(E3 zur Strukturlosung 
(Direkte Methoden) und -verfeinerung (173 Parameter) verwendet. 
Die Nichtwasserstoff-Atome wurden anisotrop, die Wasserstoff- 
Atome mit einem ,,Riding"-Model1 verfeinert. Strukturlosung und 
-verfeinerung wurden mit dem SHELTXTL-PLUS-Programm- 
System[131 durchgefuhrt. KristallgroBe 0.4 x 0.5 x 0.6 mm; mo- 
noklin; Raumgruppe P2,/n (Nr. 14); Summenformel C15H3,N20P; 
Molmasse 288.4; a = 9.713(5), b = 16.866(9), c = 11.391(6) A; p = 
106.33(4)"; V = 1.791(2) nm3; Z = 4; ~(Mo-KJ = 0.146 mm-'; 
F(000) = 640; eber. = 1.070 g cmP3; 20,,, = 50"; Restelektronen- 
dichte 0.34 e/A3; R = 0.059; R, = 0.059 [w-' = oz(F) f 0.0005 . 
F2]. Atomkoordinaten finden sich in Tab. 1. 

CAS-Registry -Nummern 

1: 122768-55-2 / pa)*: 31 107-20-7 / 2b: 586-96-9 1 4a: 136863- 
18-8 / 4b: 136863-20-2 / 5: 136863-19-9 / 7: 136863-21-3 / trans- 
Azobenzol: 17082-12-1 

Gef. C 66.8 H 10.0 N 9.9 

2- ( t e r t - B ~ t y l i m i n o ) - 2 - ( ~ , l - d i e t h Y ~ P ~ ~ P Y ~ ) - ~ - P h ~ ~ Y ~ - ~ ~ ~ - d ~ ~ Y d ~ ~ -  
fH-l,3,215-benzodiazaphosphol (7): 1.70 g (8.5 mmol) 1 und 1.50 g 
(8.3 mmol) trans-Azobenzol werden in 10 ml n-Hexan gelost. Mit 
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