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DIE REAKTION VON 1,1,3,3-
TETRAKIS(DIMETHYLAMINO)-115,3)5-
DIPHOSPHET MIT ACETONITRIL

EKKEHARD FLUCK,t BERNHARD NEUMULLER, GERNOT
HECKMANN und HEINZ RIFFEL

Gmelin-Institut fiir Anorganische Chemie der Max-Planck-Gesellschaft,
VarrentrappstraBe 40/42, D-6000 Frankfurt 90

und

Institut fiir Anorganische Chemie der Universitit Stuttgart, Pfaffenwaldring 55,
D-7000 Stuttgart 80

(Received March 20, 1987)

Reaction of 1,1,3,3-tetrakis(dimethylamino)-14°,3A°-diphosphete 1 with acetonitrile yields 3,3,5,5-
tetrakis(dimethylamino)-3,5-diphospha-hexa-2,4-dienenitrile, 2. Properties, NMR spectra and the
results of an X-ray structural analysis are reported. Die Umsetzung von 1,1,3,3-
Tetrakis(dimethylamino)-1A%,3A5-diphosphet 1 mit Acetonitril liefert 3,3,5,5-Tetrakis(dimethyl-
amino)-3,5-diphospha-hexa-2,4-diennitril, 2. Eigenschaften, NMR-Spektren und die Ergebnisse einer
Rontgenstrukturanalyse werden mitgeteilt.

EINLEITUNG

In fritheren Untersuchungen befaBten wir uns mit dem chemischen Verhalten von
1,1,3,3-Tetrakis(dimethylamino)-14°,3A°-diphosphet 1.' Eine im Hinblick auf das
Reaktionsprodukt besonders interessante Reaktion war die Umsetzung mit
2,2-Dimethylpropylidinphosphan, (CH;);C—C=P, die unter Ringerweiterung
zum ersten Derivat des 14°,3A% 54> Triphosphabenzols fiihrte.>* Es stellte sich
uns daher die Frage, ob eine vergleichbare Insertionsreaktion auch mit Nitrilen
stattfinden konne und auf diesem Wege 14°34%5-Diphosphaazabenzole
zugénglich wiirden.

REAKTION DES 14°,34°>-DIPHOSPHETS 1 MIT NITRILEN

Versuche, 1,1,3,3-Tetrakis(dimethylamino)-14°,32°-diphosphet 1 mit aprotischen
Nitrilen wie Benzonitril oder Pivalonitril zur Reaktion zu bringen, waren
erfolglos. Die beiden Komponenten waren auch nach mehrstiindigem Erhitzen in
Dimethoxyethan unveridndert in der Reaktionsmischung vorhanden. Dagegen
setzt sich 1 rasch mit Acetonitril um. Schon beim Zutropfen von Acetonitril zu
einer Losung von 1 in Dimethoxyethan tritt unter Erwdrmung spontane Reaktion

t Author to whom all correspondence should be addressed.
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TABELLE |
Auszug aus dem E.I.-Massenspektrum von 2

Il‘cl (%) Irel (%)

mfe bei20eV  bei 70eV Fragment
305 85.85 3840 M*
262 32.12 1833 [M~-N(CH,), + H]*
247 100 100 {M — N(CH,), - CH, + H]*
222 64.22 83.94 [M-N(CH,), - CHCN]*
218 21.66 46.30 [M —2N(CH,), + H}*
119 1.91 29.61  {P[N(CH,),],}"

90 1.26 5419  [CH,PN(CH,),]*

44 1.51 39.39  [N(CH,),]*

ein. Aus dem Reaktionsprodukt konnen hellgelbe Kristalle isoliert werden, die
gegen Luftsauerstoff und Feuchtigkeit sehr empfindlich sind. Thermisch ist die
Verbindung stabil. Losungen in Benzol konnen mehrere Stunden zum Sieden
erhitzt werden, ohne daB Zersetzung beobachtet wird. NMR-Untersuchungen
und das in Tabelle I auszugsweise wiedergegebene Massenspektrum ergaben, da
das Hauptprodukt der Umsetzung die offenkettige Verbindung 2 mit der

Struktur
(CHa)zll‘J II{ T,‘I(Cﬂa)z lli

(CH;).N N(CH,),

ist. Das Ergebnis der Rontgenstrukturanalyse von 2 bestitigte diese Annahme.

Die Reaktion 148t sich am besten ausgehend von der Diylid-Grenzstruktur des
Diphosphets 1 verstehen, die den carbanionischen Charakter herausstellt (vgl. l.c.
22). Berechnungen an 1,1,3,3-Tetraamino-14°,32°-diphosphet haben gezeigt, daB
die Phosphoratome nahezu eine volle positive Ladung tragen, wihrend die
negative Ladung an den Kohlenstoffatomen etwa —0.73 betrigt.* Der wahrsch-
einliche Reaktionsweg ist in Schema 1 dargestellt. Die Basizitit des Kohlenstoffs
in 1 reicht aus, ein Proton des Acetonitrils zu abstrahieren. Das verbleibende
Cyanomethid-Anion greift am positiv geladenen Phosphoratom unter Ausbildung
einer Kohlenstoff-Phosphor-Bindung an. Das Zwischenprodukt mit Phosphor der
Koordinationszahl 5 stabilisiert sich durch eine weitere Protonenwanderung und
Offnung des Vierrings zur offenkettigen Struktur 2 mit konjugierten Bindungen.
Anzeichen fiir eine Prototropie, bei der Verbindung 2 in ein Carbodiphosphoran
iiberginge, wurden weder in Lésung noch im Festkdrper beobachtet. Ahnlich
liegt die Benzylverbindung

C6H5CH2P(C6H5)2=CH—P(C6H5)2=CH—CﬁH5

{CH3) N M lgl (CH3)N H (CHN, H
(CH3N=P LI | (CH3)N—P — C=H (CH3)N—P — C—H
| g H-CH — =y — M

&~ PENICH;), HC—P-~CH-C=N I

H N(CH3); (CHaN N(CH3), HC —P=CH-C=N

/
(CH3)2N  N(CH3);
2

|-
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nur als konjugiertes Ylid, nicht dagegen als Carbodiphosphoran vor.’ Sind jedoch
keine mesomeriefdhigen Gruppen in die Seitenkette eingefiihrt, wie z.B. in

(CH,);P=C=P(CHj;)5, so ist nur das Carbodiphosphoran existent.® Bei

[(CH3)3Si]zc=P(CaHs)z—CH=P(C6Hs)z—CH[Si(CH3)3]2

liegt das konjugierte Doppelbindungssystem nur im Festkorper vor, in Losung
existiert die Verbindung bei Zimmertemperatur dagegen als Diphosphoran

[(CHB)BSi]2C=P(CsHs)2—CH2—P(CsHs)FC[Si(CHs)alz
mit zwei endstindigen Doppelbindungen.’

NMR-SPEKTREN VON 2

Verbindung 2 konnte durch ihre NMR-Spektren eindeutig identifiziert werden,
wobei in benzolischer Losung der *C—NMR-spektroskopische Nachweis des

Nitrilkohlenstoffkerns mit den

zugehdrigen geminalen CP-

und CH-

Kopplungskonstanten schwierig war. Die NMR-Daten sind in Tabelle II aufgeli-

TABELLE II

NMR-Parameter von 3,3,5,5-Tetrakis(dimethylamino)-3,5-diphospha-hexa-2,4-diennitril 2 in C,D, bei
304K (entgast), Konzentration 20 Gew%.

(CH3)2N H®  N(CH3)2
Hb
3.4C —_— g — 27
I I C*=N
(CoHE),N N(CH$),
é/ppm* J/Hz®
3p. P, Py 61.5% J13¢X) 2J(3'PX) 31(*CX)
63.0 X=3'p,'H" X =3P, *C,'H X=2p,'H
Be: c! 57 C'PA, Py 150.5* P,Py 55 Ccp, +1
c: 33 155.0 | 7.5 C3P, <0.3
C* 104 Cy +165 C%P,, C°Py 22 CH® 3.0
c* 1290 Cp, 92 2.9 cy® 5.6
c,C®  36.6% C'H° 146.2 P, PgH* 8.5#
37.2
CH° 162.5 PLH® +14.0 \
'H: H* 040 34 b J(1HX
111 CH 128.5 PgH +7.5 X=‘H,)1P
4H° 1.62 C°H°,C°H® 137.5%Y
HY,H® 2.24° 135.6
2.52
HH® 0.5
H*H® <0.3
P H® F1
PgH® F0.5

: kann nicht zugeordnet werden

: 3J(CNCH) = 4.0Hz; 4.4 Hz
: Vorzeichen siche Text

=M e2w™R

: Triplettstruktur als X-Teil eines ABMX;-Systems

: aus *'P{'H}-, >C{'H, *'P}-bzw. 'H{*'P}-Spektren
: aus ®)C{*'P}-Spektren; 2J(C*H®) = 2 Hz
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ABBILDUNG I (a) 22.635-MHz-"*{'H}-NMR-Spektrum (304 K) sowie Spektrensimulation (unten)
mit den zugehdrigen Parametersitzen von Tab. I der CPCPC-Struktureinheit von Verbindung 2
(Numerierung der C-Atome siche Tab. I). Die jeweils gleich markierten Linien gehdren zu den
X-Teilen der drei ABX-Systeme von C', i=1,2,3. Dic ppm-Skala gilt fir Abb. 1(a) bis (c)
gemeinsam. (b) 22.635-MHz-*C{'H, *'P}-BB-Tripelresonanzspektrum der C', i =1,2,3 von 2. Der
Frequenzbalken gilt fiir alle Spektren der Abb. I. (c) 'H-CW-off resonance entkoppeltes '*C{*'P}-
Spektrum der C', i=1,2,3 von 2, aus dessen Multipletts sich die Anzahl der direkt an die C'
gebundenen Wasserstoffatome ergibt.
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stet. Abbildung I faBt die *C—NMR-spektropischen Untersuchungen der C—
P—=C—P=C-Sequenz zusammen. Da das *'P{'H}-Spektrum von 2 ein AB-
System mit J/vo0,p =1.0 zeigt, sind fiir diese Atomsequenz im “C{'H}-
Spektrum drei X-Teile der ABX-Systeme P, PRC, i=1,2,3 zu erwarten
(Numerierung der Atome und Kennzeichnung der X-Teile siche Abb. I). Die
Auswertung der bei i =1 und 2 typischen X-Teil-Aufspaltungsmuster fiihrt zu
3J(C'P)-Werten, die nicht nachweisbar bzw. mit einem Betrag von 1 Hz sehr kiein
sind, wobei fiir 'J(C?Pg) und *J(C?P,) gleiches Vorzeichen gefunden wurde.
Diese beiden X-Teile sind Beispiele fiir den literaturbekannten Begriff ‘“virtuelle
Kopplung”®—hier bei Heterokernspektren. Die Hochfeldlagen der C!- und
C?- >7? sowie der H* und HP-Linien'? sind fiir Phosphorylide charakteristisch.
Angemerkt sei, daB 'J(C’H’) lediglich 14.2 Hz kleiner als die 'J(C(C=N)H)-
Kopplung des Acrylnitrils ist."?

Vergleicht man die 'J(PC)-Werte der P==C—P=C-Struktureinheit von 2 (siehe
Tabelle IT) mit jenen von konjugierten Doppelyliden, bei denen die Dimethyla-
minogruppen durch Phenylreste ersetzt sind,”> so findet man bei 2 bis zu ca. 50 Hz
groBere 'J(PC)-Betrige. Diese signifikant groBeren Kopplungskonstanten sollten
auf die relativ zum C-Atom groBlere Elektronegativitit des Stickstoffs
zuriickgefiihrt werden konnen,'”'" zumal die bislang bekannten ylidischen
P—C-Abstinde”'* vergleichbar groB wie die von uns bei 2 ermittelten sind
(siche unten). Diese P—C-Abstinde in 2, die lediglich maximal 1.8 pm voneinan-
der abweichen, spiegeln sich NMR-spektropisch in den geringen Unterschieden
der 'J(C'P)-Werte, i=1,2, sowie in den im Rahmen der MeBgenauigkeit
gleichen geminalen H*P-Kopplungskonstanten wider.

Das 'H{*'P}-Spektrum zeigt bei 278K, 304K und 350K neben einem
HP-Singulett (*(H°H?)<0.3Hz) ein Quartett und ein Dublett mit gleicher
Aufspaltung fiir H* bzw. H® (*J(H*H°) = 0.5 Hz). Damit ist bei 2 ein Ylidpro-
totropieverhalten, bei dem eine P=C=P-Anordnung vorliegt, auszuschlieBen.
Dies wird durch die "*C—'H-Dublettstruktur von C' und C* im “C{*'P}-
Spektrum (304 K) unterstrichen. Alle *J(HH)-Kopplungen von 2 sind <0.3 Hz.

Das im 'H-Spektrum dem H’-Kern zuzuordnende Dublett mit unsymmetrisch
innenliegender Verbreiterung der beiden Einzellinien zeigt, dal in 2
erwartungsgemiB “J(PH)-Kopplungen auftreten.'® Die H?-und entsprechend die
H¢-Linien sind als X-Teile von ABX-bzw. ABMX;-Systemen mit J/v,8,5 = 1.0
(siche oben) zu interpretieren. Spektrensimulationen ergaben fiir die geminalen
P—H-Kopplungskonstanten, deren Betrige im erwarteten Bereich liegen,”'? und
fiir die zugehorigen *J(PH)-Kopplungen jeweils entgegengesetztes Vorzeichen,
wobei nicht von einem negativen Vorzeichen bei 2J(PH) ausgegangen werden
darf, da die zu den P—CH- und P=CH-Einheiten von Yliden gehodrenden
?J-Kopplungen im selben Molekiil unterschiedliche Vorzeichen haben konnen.'?

RONTGENSTRUKTURANALYSE VON 2
Die Kristalldaten von 2 sind in Tabelle I1I, die Orts- und isotropen Temperatur-

parameter in Tabelle IV sowie die Bindungslingen und -winkel des Molekiils in
Tabelle V zusammengefaBt. Abbildung II zeigt eine stereoskopische Darstellung
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TABELLE III
Kristalldaten [bei ca. 140 K)

Summenformel C,Hy NP, Formelgewicht 305.34
Kristallsystem monoklin Raumgruppe P2, /n
a [pm] 696.1 (2)*

b [pm]) 964.7 (3) B 95.74(2)
c [pm] 2527.0(6)

V[pm?. 109] 1688.4 (8) z 4
pr«'img‘ [8 N cm-—-3] 1.200

# [em™?] (fiir MoKa) 2.48

* In dieser und den folgenden Tabellen geben die Zahlen im Klammern die
Standardabweichungen, bezogen auf die letzten Dezimalen, an.

TABELLE IV
Ortsparameter (%10*) und isotrope Temperaturfaktoren
(in pm®)
Atom x/a y/b z/c U

P1 8565(1) 3060(<1)  912(<1) 183(1)
P2 8884 (1) 5758(<1) 1538(<1) 166(1)
N1 886 (2) 2843 (1) 836(1) 227(4)
N2 7302(2) 1621(1) 974(1)  274(4)
N3  7004(2) 6864(1)  1465(1)  204(3)
N4  9514(2) 6000(1)  2195(1) 211 (3)
NS  1414(2) 8755(2) 934(1)  362(5)
c1 7584 (3) 3795 (2) 287(1) 27705
C2  8295(2) 4042(2)  1455(1)  200(4)
C3 506(2) 6247(2)  1109(1)  207(4)
C4 997(2) 7623(2)  1023(1)  235(4)
Cs  2252(3) 2543(2)  1297(1)  362(6)
C6  1513(3) 2204(2) 356(1)  352(6)
CT  6806(3) 716(2) 515(1)  433(6)
C8  7634(3) 806(2)  1465(1)  393(6)
9 6112(2) 7042(2) 919(1)  282(5)
Cl0  5505(2) 6658(2)  1825(1)  318(5)
ci 18(3) 7431(2)  2352(1)  307(5)
Cl2  934(3) 5029(2) 2451(1)  289(5)

TABELLE V
Bindungsabsténde (in pm) und -winkel (in °)

P1-N1 165.9(1) P2-N3 168.4(1) (€3-C4 139.3(2)
P1-N2 166.0(1) P2-N4 169.1(1) C4-N5 115.8 (2)
P1-C1 180.1(2) P2-C2 171.3(2)
P1-C2 169.5(2) P2-C3 170.8 (2)
N1-C5 145.7(2) N2-C8 146.6 (2) N4-Ci11 146.9 (2)
N1-Cé 146.6 (2) N3-C9 146.6 (2) N4-C12 146.4 (2)
N2-C7 146.6(2) N3-C10 146.5 (2)
N1-P1-N2 115.9(1) N3-P2-N4 98.2(1) P1-C2-P2 126.5(1)
N1-P1-C1 103.7(1) N3-P2-C2 115.1(1) P2-C3-C4 123.4(1)
Ni-P1-C2  110.6(1) N3-P2-C3 108.2(1) C3-C4-N5 177.7(2)
N2-P1-C1  104.8(1) N4-P2-C2 106.8 (1)
N2-P1-C2  106.7(1) N4-P2-C3 117.5(1) P1-N1-CS 119.9 (1)
C1-P1-C2 115.3(1) C2-P2-C3 110.8(1) P1-N1-C6 121.5(1)

C5-N1-C6 110.7 Q1)
PI-N2-C7  120.5(1) P2-N3-C9 1153(1) P2-N4-C11  115.3(1)

PI-N2-C8  119.3(1) P2-N3-C10  1162(1) P2-N4-C12  116.2(1)
C7-N2-C8  110.8(1) C9-N3-C10  109.9(1) CI11-N4-C12  110.5(1)
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ABBILDUNG II Molekiilstruktur von 2. Fiir die Darstellung der Schwingungsellipsoide (50%
Wahrscheinlichkeit) wurde das Programm?' ORTEP verwendet.

ABBILDUNG IIT Kristallstruktur von 2.

der Molekiilstruktur, Abbildung III eine solche der Kristallstruktur von 2. Die
Molekiilstruktur kann durch zwei ausgezeichnete Ebenen beschrieben werden,
von denen eine durch die Atome P1, C2 und P2, die andere durch die Atome P2,
C3, C4 und NS5 gebildet wird. Die beiden Ebenen sind am Atom P2 um 27°
gegeneinander verdreht. Weitere Daten kdnnen der Tabelle VI entnommen
werden.

TABELLE VI
Ausgezeichnete Ebenen und Abstinde von diesen Ebenen (in pm)
Ebene Atome, welche die Ebene definieren weitere Atome
A P1 C2 P2 C1 N1 N2

— — -1257 +142.7 374
B P2 C3 C4 NS N3 N4
0 -04 +09 -05 -1049 +140.0
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Die Bindungswinkel der tetraedrisch koordinierten Phosphoratome weichen
zum Teil betrichtlich vom idealen Tetraederwinkel ab, die mittleren Bin-
dungswinkel betragen jedoch 109.5° bzw. 109.4°. Die an den ylidischen C-
Atomen gemessenen Bindungswinkel entsprechen mit 126.5° und 123.4° weit-
gehend den fiir sp>-Hybridisierung erwarteten Valenzwinkeln. Auch die iibrigen
Bindungswinkel liegen im Bereich der Erwartung, so daB} sie keiner weiteren
Diskussion bediirfen. '

Die in 2 beobachteten Bindungslingen bestitigen die vermutete Delokalisie-
rung der m-Bindungselektronen. Die Lingen der mesomeriestabilisierten P—C-
Bindungen, aber auch der P—C-Einfachbindung entsprechen denen in &dhnlich
strukturierten Molekiilen. So variiert der P—C-Bindungsabstand im konjugierten
System des Bis{diphenyl[bis(trimethylsilyl)methylen]phosphoranyl}methans’
zwischen 169.3pm und 176.2pm, des Kaliumkomplexes des Diphenylphos-
phonium(diphenyl-phosphinomethylid)(2-pyridinylmethylid)-Anions'®  zwischen
168.9 pm und 175.2 pm und der Verbindung 2 zwischen 169.5 pm und 171.3 pm.
Die von uns ermittelten Abstinde liegen auBerdem im Bereich der P=C-
Doppelbindungslingen in Phosphaalkenen (168-172 pm)!’ oder in substituierten
Alkylidenphosphoranen (C¢Hs);P=CRR'.' Bei dem nichtstabilisierten Phos-
phorylid (C¢Hs);P=CH,'* tritt ein noch kiirzerer P=C-Abstand von 166 pm auf.
Bemerkenswert ist, da in 2 die Konjugation mehrerer P=C-Doppelbindungen
nicht zu Abstandsverldngerungen im Vergleich zu isolierten Doppelbindungen
fiihrt.

Fir P—C-Einfachbindungen findet man Abstinde von 182.1 pm,” 182.9 pm
(Mittelwert)'® oder in 2 180.1 pm. Der auf 139.3 pm verkiirzte Abstand C3-C4
weist auf einen ausgeprigten Mehrfachbindungsanteil hin.

EXPERIMENTELLER TEIL

Alle Arbeiten wurden in einer Schutzgasatmosphire durchgefiihrt. Die verwendeten Gerite
konnten mit einer Hochvakuumapparatur auf 10~ Torr evakuiert werden; mit trockenem Reinstar-
gon wurde Normaldruck hergestellt.

Fiir die NMR-Untersuchungen stand ein HFX-90-Spektrometer (Fouriermode) der Firma Bruker
Analytische MeBtechnik GmbH, Rheinstetten, mit zwei angepaBiten 40 Watt-Leistungsverstirkern
sowie einer synchronisierten Frequenzdekade (Fa. Bruker) zur Verfiigung. Positives Vorzeichen der
chemischen Verschiebung & bedeutet relativ zum Standard eine Verschiebung nach niedrigeren
Feldstirken. 8(*'P) wird auf 85%ige wabBrige Orthophosphorsiure (36.435MHz), 8(°C)
(22.635 MHz) und 8(*H) (90 MHz) werden auf Tetramethylsilan als duBeren Standard bezogen. Das
Massenspektrum wurde mit einem Spektrometer der Firma Varian, Typ MAT 711 aufgenommen.

Der fiir die kristallographischen Messungen ausgewihlte hellgelbe Einkristall wurde in einer
Argonatmosphire in ein Markrohrchen eingeschmolzen. Zur Bestimmung der Reflexintensitiiten bei
ca. 140K stand ein Vierkreisdiffraktometer SYNTEX P2, (MoKa-Strahlung, Graphit-
monochromator, A =71.069 pm) zur Verfiigung. Die Gitterkonstanten wurden aus verfeinerten
20-Werten einer Anzahl ausgewihlter Reflexe (24° <260 <40°) durch Ausgleichsrechnung ermittelt.
Bis zu einem maximalen Streuwinkel von 20 = 60° wurden 4917 unabhingige Reflexe gemessen, die
Zahl der beobachteten Reflexe mit Fy>30(F,) betrug 4289. Nach Lorentz- und Polarisationskorrek-
tur konnte die Kristallstruktur mit statistischen Methoden'® gelost werden. Die Positionen der
Wasserstoff-Atome wurden fiir ideale Geometrie berechnet, mit einer Differenzfouriersynthese
verglichen und zusammem mit isotropen Temperaturfaktoren bei der abschlieBenden Verfeinerung
festgehalten. Folgende R-Werte erreichte man mit anisotropen Temperaturfaktoren fiir alle
Nichtwasserstoffatome: R =0.039 [R=7Y (K|~ |FI/L|R)] und R, =0.036[R, = EVw(F|~
IE)EVw |F), wobei w = 1/[o(F,)]].

Alle Rechnungen zur Kristallstrukturbestimmung wurden mit dem Programmsystem SHELXTL!'®
und den darin gespeicherten Atomformfakioren'?° auf der Rechenanlage ECLIPSE $/250 des
Max-Planck-Instituts fiir Festkorperforschung, Stuttgart, durchgefiihrt.
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3,3,5,5-Tetrakis(dimethylamino)-3,5-diphospha-hexa-2,4-diennitril, 2: 0.87 g (0.0033 mol) 1,1,3,3-
Tetrakis(dimethylamino)-1A%,3A%-diphosphet werden in 5 ml Dimethoxyethan vorgelegt und aus einer
Pipette mit 0.156 g (0.0038 mol) Acetonitril versetzt. Die sich erwirmende Reaktionsmischung wird
30 min einer Temperatur von 40°C ausgesetzt. Nach Abzichen des Losungsmittels im Vakuum bleibt
ein braunes, zdhes O1 zuriick, das bei —20°C kristallisiert. Dreimaliges Umkristallisieren aus
Dimethoxyethan ergibt hellgelbe, bei 34-36°C im geschlossenen Rohr schmelzende Kristalle, die sich
in Benzol und 1,2-Dimethoxyethan l6sen. Ausbeute: 0.45g, d.s. 45% d.Th. C,;H,oNsP, (305.34):
Ber.: C, 47.21; H, 9.57; N, 22.93; P 20.29. Gef.: C, 46.91; H, 9.62; N, 22.72. IR in em™! (Verreibung
in Nujol als Film zw. CsBr): 2120s (veay); 1302s; 1275s, br; 1211s; 1180s, br; 1110 w; 1069 m;
1055 m; 965 s, br; 905 m; 890 m; 860 m; 815 m; 745 w; 700 m; 670 w; 640 w; 620 w; 545 m; 445 m, br.
(s = stark, m = mittelstark, w = schwach, br = breit).
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