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ZUR REAKTION VON PHOSPHORVERBINDUNGEN 

P-C-BINDUNGKNUPFUNG AN P-H- 
FUNKTIONELLEN PHOSPHORVERBINDUNGEN 

MIT SCHWESINGER BASEN-I 

FRANK UHLIG, BEATRIX PUSCHNER, ECKHARD HERRMANN,? 
BERNHARD ZOBEL, HENRY BERNHARDT und WOLFRAM UHLIG 
Institut fur Allgemeine und Anorganische Chemie, Martin-Luther- Universitat 
Halle- Wittenberg, Weinbergweg 16, Postfach 8, 0-4050 Halle(S), Germany 

(Received February 25, 1993; in final form March 30, 1993) 

Secondary and tertiary phosphines (RR’PH; R,R’P) may be synthesized by alkylation of primary or 
secondary phosphines with organo halides (R‘ = Et, n-C,HI5, Bz, Me&; X = CI, Br) in the presence 
of Schwesinger bases as auxiliary bases in high yields. Alkylation of diphenylphosphine with alkylene 
dihalides and Schwesinger bases affords alkylendiphosphines. 

Key w o r k :  Alkylation; secondary and tertiary phosphines; Schwesinger bases. 

EINLEITUNG 

Phosphane stellen heute Bausteine mit einer sehr grol3en Einsatzbreite dar. Die 
fur vielfaltige Anwendungsgebiete gesuchten sekundaren und tertiaren Phosphane 
konnen unter anderem durch stufenweise Alkylierung P-H-funktioneller Phos- 
phane erhalten werden. 

Eine Moglichkeit auf diesem Wege Phosphor-Element-Bindungen zu kniipfen, 
besteht in der HX-Abstraktion unter Verwendung von Aminen als HX-Fanger 
gemaB G1. (l).l 

Als Halogenkomponente mussen aber entweder aktivierte Organohalogenide 
(z.B. Acylchloride2) oder Organ~metallhalogenide~ eingesetzt werden. Eine all- 
gemeine Anwendungsmoglichkeit fur nichtaktivierte Halogen-Element-Verbin- 
dungen besteht jedoch nicht. 

>P-H + X-YG + NG + >P-Ye + [HNG]+X 

X = Halogen; Y = C, Si, Ge, Sn, Pb (1) 
Obwohl schon seit einer Reihe von Jahren bekannt , werden Aminophosphor- 
~aure imide~-~  eigentlich erst seit den Arbeiten von Schwesinger als hocheffek- 
tive Basen fur das Abfangen von Halogenwasserstoff gen~tzt.~-’O Die Anwendung 
solcher im folgenden kurz Schwesinger Basen genannter Phosphazene beschrankte 
sich bisher jedoch im wesentlichen auf das Gebiet der organischen Kohlenstoff- 
und Stickstoff-Chernie. In jiingster Zeit wurden erste Arbeiten uber die Ver- 

tNeue Anschrift: Prof. Dr. E. Herrmann; Hochschule f.  Technik und Wirtschaft Dresden, Professur 
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Anorg. Chemie; Friedrich-List-Platz 1, 0-8010 Dresden. 
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156 F. UHLIG ef al. 

wendung dieser Schwesinger Basen auf dem Gebiet der Organosiliziumchemie 
bekannt.llJz 

Anwendungen der Schwesinger Basen zur Knupfung von Phosphor-Kohlenstoff- 
und Phosphor-Silizium-Bindungen sind aus der Literatur bislang nicht bekannt. 

ERGEBNISSE UND DISKUSSION 

a) Umsetzungen von Phosphanen mit Alkylmonohalogeniden 

Wird ein primares oder sekundares Phosphan mit einem Alkylhalogenid in Ge- 
genwart einer Schwesinger Base (SB) zur Reaktion gebracht, so erhalt man, bei 
geeigneter Wahl der Reaktionspartner, die entsprechenden sekundaren und ter- 
tiaren Phosphane gemal3 GI. (2) und (3). 

RPH, + SB + R’X+ RR’PH + [H-SB]+X- 

RR’PH + SB + R’X 4 RR;P + [H-SB]+X- 

RZPH + SB + R’X+ RZR’P + [H-SB]+X- 

(2) 

(3) 

(4) 
R = Alkyl, Ph; 

SB = 1, 2, 3, 4; 

R’ = n-Alkyl, PhCH2, Me,Si 

X = C1, Br 

Es zeigt sich, dalj dabei ein unmittelbarer Zusammenhang zwischen einer Reak- 
tion im Sinne von G1. (2)-(4), der Aciditat der Phosphane13 und der zu den Basen7 
korrespondierenden Sauren besteht (Tabelle I). 

TABELLE I 
Ubersicht zu Reaktionen von primaren bzw. sekundaren Phosphanen mit Alkylhalogeniden in 
Gegenwart verschiedener Schwesinger Basen (pK,-Werte der Phosphane und der zu den Basen 

korrespondierenden Sauren) 

Base 

Phosphane 

Ph,PH PhPH, AlkylPH, Alky1,PH 
Wb) (31-33b) (34- 36b) 

(Me,N),P=NMe 

(Me,N),P=NtBu 

- 1 + + 
( 2 7 , ~  

2 + + 
NtBu 

(27“) 

- + I 
( Me2N),P=N-P(NMez), 

3 
(33,2”) 

[ (MezN),P=N],P=NtBu + t 
4 

(42, 6“) 

“In CH,CN. 

+ = P-C-Bindungsknupfung irn Sinne von GI. (2) und (3) oder (4) beobachtet. 
- = keine P-C-Bindungsknupfung im S h e  von G1. (2), (3) oder (4) beobachtet. 

Tetrahydrofuran und Dioxan. 
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ALKYLATION OF PHOSPHINES 157 

So ist mit den PI- und P,-Phosphazen Basen 1-3 (pK,-Werte der korrespondi- 
erenden Sauren in CH,CN zwischen 26 und 32) nur Diphenylphosphan gemaB G1. 
(4) in glatter Reaktion in das jeweilige tertiare Phosphan uberfiihrbar. Die Aus- 
beuten liegen zwischen 50 und 98% (vgl. Tabelle 11) und sind in starkem MaBe 
von der Natur des Halogenides und der verwendeten Schwesinger Base abhangig. 

Werden Alkylhalogenide eingesetzt, die uber keine P-standigen Wasserstoff- 
atome verfiigen (z.B. Benzylhalogenide), erfolgt die Umsetzung nahezu quanti- 
tativ. Bei Alkylhalogeniden, die entsprechende P-standige Wasserstoffatome be- 
sitzen, liegt der Umsetzungsgrad um 5- 15% niedriger. Als Konkurrenzreaktion 
tritt hier offenbar eine HX-Abspaltung aus dem Alkylhalogenid auf. Entsprechend 
G1. (4) entsteht ein Olefin. 

R-CH,--CH,-X + SB + R--CH=CH, + [H-SB]+X- (5 )  
LaBt man anstelle von Alkylchloriden Alkylbromide mit Diphenylphosphan und 

1 reagieren, wird der Umsetzungsgrad um nochmals 5% vermindert, da als Ne- 
benreaktion zusatzlich eine Alkylierung von 1 erfolgt. Diese unterbleibt bei den 
sterisch anspruchsvolleren Basen 2, 3 und 4,’ so daB rnit diesen Basen hohere 
Ausbeuten erzielt werden. 

Die Art des Halogens beeinflufit auBerdem die Reaktionsgeschwindigkeit. So 
wird mit Alkylbromiden der gleiche Umsetzungsgrad des Phosphans in einer deu- 
tlich kurzeren Zeit erzielt als rnit den entsprechenden Chloriden. 

Die Umsetzung von Phenylphosphan rnit 1 und einem Organylhalogenid im 
Molverhaltnk 1: 1: 1 fuhrt in guten Ausbeuten zum jeweiligen sekundaren Phosphan 
(Gl. (2)). Eine weitere Reaktion zum einem tertiaren Phosphan entsprechend GI. 
(3) erfolgt rnit hohen Ausbeuten nur im Falle -1-substituierter Alkylhalogenide 
(z.B. Benzyl). In allen anderen Fallen bleibt die Reaktion, unabhangig vom Mol- 
verhaltnis der Ausgangsstoffe, auf der Stufe des sekundaren Phosphans stehen. 
Ursache hierfiir ist die Erhohung des pK,-Wertes des Phosphans durch die Ein- 
fuhrung eines + I-Substituenten (z.B. pK, - 30 fur Ph(Et)PH9). Derartige sek- 
undare Phosphane sollten eigentlich nicht mehr in der Lage sein, ihr Proton auf 
die Basen 1, 2 oder 3 zu ubertragen. Dennoch werden, wie aus Tabelle I1 zu 
entnehmen ist, in den Reaktionsgemischen bis zu 5% tertiare Phosphane gefunden. 
Ihre Bildung kann einerseits rnit einer Carbenbildung gemal3 G1. (6) und einem 
anschlieBenden Einschub des Carbens in eine P-H-Bindung (Gl. (7)) im Zu- 
sammenhang stehen. 

R--CHY-X + SB -+ RYC: + [H-SB]+C- (6) 
(7) RYC: + H-P< -+ >P-CHYR 

Andererseits kann auch die Addition eines durch die Reaktion mit der Base 
entstehenden Olefins an das Phosphan (Gl. (5 )  und G1. (8)) diskutiert werden. 

R--CH=CH2 + H-P< R--CH2-CHz-P< (8) 
Fur eine intermediare Carbenbildung spricht folgende Beobachtung. Setzt man 

bei einer Umsetzung von Diphenylphosphan rnit Benzylchlorid und 1 dem Reak- 
tionsgemisch Triphenylphosphan als Carbenfanger zu, so 1aBt sich 31P-NMR-spek- 
troskopisch das Entstehen des entsprechenden Triphenylphosphanylid/ylens in Spu- 
ren nachweisen. Das schliel3t allerdings nicht aus, daB bei der diskutierten Bildung 
tertiarer Phosphane auch die Olefinaddition einen Beitrag liefert . 
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158 F. UHLIG et al. 

Monoalkyl- und Dialkylphosphane (wie z.B. das Di-a-propylphosphan, s. Ta- 
belle 11) lassen sich mit Benzylchlorid nahezu quantitativ zum tertiaren Phosphan 
umsetzen, wenn die Base 4 verwendet wird. Beim Einsatz der wesentlich schwa- 

TABELLE I1 
Ausgangsstoffe und Reaktionsprodukte der Umsetzungen von primaren und sekundaren Phosphanen 

mit Monoalkvl-halogeniden 

Phosphan SB RX P:RX:SB Reaktionsprodukte') 
[mmoll 

1 

1 

2 

1 

1 

1 

1 

1 

1 

3 

1 

1 

1 

2 

EtBr 

11 

II 

BzCl 

II 

Me3 S i C 1 

BzCl 

II 

EtBr 

11 

C7H15Br 

C7H15C1 

PhBr 

Me3SiC1 

1:1:1 

1:2:2 

1:2:2 

1:2:2 
[1:3:3] 

1: 1: 1 

1:2:2 

1: 1: 1 

1: 1: 1 
: 1 (Ph3P) 

1: 1: 1 

1: 1: 1 

1: 1: 1 

1: 1: 1 

1: 1: 1 

1: 1: 1 

EtP (H) Ph (75Mol%P) ; Et2PPha) 
PhPH2 (25Mol% P) 
EtP (H) Ph (85Mol%P) ;Et2PPha) 

EtP(H)Ph (75 Mol% P) ; 
PhPH2 (25 Mol% P) 

PhPH2 (10 MOl% P) 

PhPBZ2 (20 MOl% P) ; 
[70 Mol% PI 

PhP(H)Bz (80 Mol% P) 
[30 Mol% PI 

PhPH2 (5 Mol% P) ; 

PhP(H)Bz (90 Mol% P) 
0,8 g (50 % d.Th.) 
PhP (H) SiMe, (85Mol%P) PhPH2 
(10Mol%P) I PhP ( SiMe3) 2b) 

(5Mol%P); 1,3 g(62% d.Th.) 

PhPBz2 (5 Mol% P) ; 

Ph2PBz (95 MOl%P) I PhzPH 

Ph2PH (20Mol%P) ; 
PhPH2 (30Mol%P) ; 
Ph3P (50Mol%P) ;Ph3P=C (H) Pha 
EtPPh2 (70 Mol% P) ; 
Ph2PH (30 Mol% P) 
EtPPh2 (80 MOl% P) ; 
Ph2PH (20 Mol% P) 
C7H,,PPh2 (60 Mol% P) ; 
Ph2PH ( 4 0  Mol% P) 

Ph2PH (30 Mol% P) 

(Me2N)3PNMe (50 Mol% P) 

CYHisPPh2 (70 Mol% P); 

Ph2PH ( 5 0  MOl% P) ; 

Me,siPPh2 (>95 Mol% P) 
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ALKYLATION OF PHOSPHINES 159 

Fortsetzung Tabelle 2 

Phosphan SB RX P:RX: SB Reaktionsprodukte') 
[mmOlI 
Et2PH 1 EtBr 1: 1: 1 Et2PH (100 M O l %  P) 

3 1 9  

Et2PH 1 Ct~H~lcl 1 : 1: 1 EtZPH (95 MOl% P) ; 
10,2 Et,PC,Hi, (<5 MOl% P) 

n-Pr2PH 1 BzCl 1:1:1 n-Pr2PH (95 M o l %  P) 
5,O n-Pr2PBz ( 5  Mol% P) 

2,7 n-PrzPBz (5 Mol% P) 

112  n-Pr2PBz (5 M o l %  P) 

1 1 0  n-Pr2PBz (295 Mol% P) 
0,l g ( 85% d. Th.) 

n-PrZPH 2 I t  1: 1: 1 n-PrZPH (95 Mol% P) 

n-Pr2PH 3 I1  1:1:1 n-Pr2PH (95 M o l %  P) 

n-PrZPH 4 11 1: 1: 1 n-Pr2PH a) 

II 1:2:2 C6H11PH2 (>98 MOl% P) 

I t  1:2:2 C12H25PH2 (>98 MOl% P) ; 

C6HllPH2 
1 1 2  C6H11P (H) BZ a )  

C12H25PH2 
4 , o  C12H25P (H) Bz a) 

ClOHZlPH2 4 EtBr 1:2:2 C10H21PEtZ (80 M O l %  P) ; 
CloH21P(H) Et (10 M O l %  P) 
CioHZlPH2 (10 M o l %  P) 

O , 5  

a) in Spuren 

b) in Spuren, moglicherweise durch die Reaktion 

2 PhP(H)SiMe3 G=' PhPHZ + PhP(SiMe,f2 (13) 

c) M o l %  Phosphor; NMR-spektroskopisch im Rohprodukt bestimmt 

cheren Basen 1, 2 oder 3 treten dagegen Produkte einer P-C-Bindungsknupfung 
in nur sehr geringen Anteilen im Reaktionsgemisch auf. Darj derartige Produkte 
uberhaupt gebildet werden, konnte ebenfalls wieder auf einen Carbeneinschub 
oder eine Olefinaddition zuruckgefuhrt werden. 

b) Umsetzungen mit Alkylendihalogeniden 

Die Suche nach neuen einfachen praparativen Zugangen zu Alkylenbis- 
(phosphanen) stellt, nicht zuletzt wegen der vielseitigen Komplexbildungseigen- 
schaften solcher Verbindungen, immer wieder einen groBen Anreiz dar. 

Wahrend a,@-Alkylenbis(ph0sphane) relativ einfach durch Reaktion von Al- 
kalimetallphosphiden mit Alkylendihalogeniden (X-(CH,),-X; n > 2) erhalten wer- 
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160 F. UHLIG et al. 

werden konnen,14 ist ein Zugang zu methylen- und ethylenverbruckten Verbin- 
dungen auf diesem Wege nur eingeschrankt mogli~h. '~-~* 

Generell werden hohere Ausbeuten an Methylenbis(ph0sphanen) nur erhalten, 
wenn unter phasentransferkatalytischen Bedingungen im System DMSO/KOH/ 
CH2Cl, gearbeitet wird,19 oder wenn eine Mehrstufensynthese uber das 
C1,P-CH2-PC1, erfolgt .20 

Ausgehend von den oben beschriebenen Ergebnissen sollte im folgenden un- 
tersucht werden, ob eine Reaktion von Alkylendihalogeniden mit P-H-funk- 
tionellen Phosphanen in Gegenwart von Schwesinger Basen grundsatzlich moglich 
ist. Als Modellverbindung wurde Diphenylphosphan verwendet. Bringt man dieses 
mit Alkylendihalogeniden und 1 im Molverhaltnis 2: 1:2 zur Reaktion, so bildet 
sich Ph,P-(CH,),-PPh, nach G1. (9) in Ausbeuten von 5-10% fur n = 1, 2, 
und bis zu 95% fur n = 3 (vergl. Tabelle 111). 

2 PhzPH + X-(CH,),-X 

+ 2 SB + Ph2P-(Ch,),,-PPH2 + 2[H-SB]+X- (9) 

X = C1, Br; n = 1, 2, 3; SB = 1, 2, 4 

Fur n = 1 lassen sich die niedrigen Ausbeuten auch durch Variation der Schwes- 
inger Base nicht erhohen. 

Um Diphenylphosphan in Ausbeuten von uber 80% in das Bis-(diphenylphos- 
phino)methan zu uberfuhren, ist entweder ein 2-3facher Uberschulj an Base und 

TABELLE 111 
Versuche zur Darstellung von alkylenverbruckten Bis(dipheny1phosphanen) 

Phosphan SB RX P: RX: SB Reakt ionsproduktea) 
[ m o l l  
PhZPH 1 CH2C12 1 : 1 : 1 Ph2PCH2PPh2 ( < 5  Mol%P) 

3 , 1  Ph2PH (>95 MOl% P) 

PhzPH 1 I1 2 : 1: 2 Ph2PCH2PPh2 (10 Mol%P) 

Ph2PH 2 II 2 : 1: 2 Ph2PCH2PPh2 ( < 5  Mol%P) 

PhZPH 1 11 2 : 100: 5 Ph2PCHZPPhZ 

8,9 Ph2PH ( 9 0  Mol% P) 

5,O Ph2PH (95  MOl% P) 

3,2 (50%=0,4 g 1 9 5  Mol% P) 
Ph2PH 4 C1CH2Br 2 : 1: 2 Ph2PCH2PPh2 

2 1 0  (70%=0,28 g 180 Mol%P) 

Ph2PH 1 Br ( CH,) 2Br 2 : 1: 2 Ph2P (CH,) ,PPh2 
4 1 5  (20 Mol% P) ; 

Ph2PH 2 Br ( CH2) 3Br 2 : 1 : 2 Ph2P ( CH2 ) 3PPh2 
Ph2PH ( 8 0  MOl% P) 

4 , o  (60%=0,5 g/95 Mol% P) 

a) Mol% Phosphor; NMR-spektroskopisch im Rohprodukt ermittelt 
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ALKYLATION OF PHOSPHINES 161 

Methylenchlorid oder die Verwendung von Chlorbrommethan notwendig. Beim 
Einsatz von letzterem erhalt man das Bis-(dipheny1phosphino)methan schon bei 
einem 2:l:ZAnsatz in Ausbeuten von bis zu 80%. 

Die fur einen 1:l:l-Ansatz (Ph,PH:CH,Cl,:SB) erwarteten Chlormethylphos- 
phane konnen nicht nachgewiesen werden. Man erhalt ein Gemisch aus 5% des 
alkylenverbruckten Derivates und unumgesetzten Diphenylphosphan. 

TABELLE IV 
Versuche zur Darstellung von alkylenverbruckten Bisphosphonaten 

~ ~ ~~ ~~ 

Phosphit SB RX P:RX:SB Reaktionsproduktea) 
1 

Me 

3,1 

Et 
8,9 

i-pr 

Me 

415 

Me 

Me 

1 1 0  

1 CHZC12 2:1:2 

b) 

1 11 2:1:2 

I t  1 2:1:2 

1 keine 1:O:l 

b) 

c) 

2 keine 1:O:l 

4 keine 1:O:l 

(MeO)$ (<5 Mol% Pf 
(MeO) zP (=O) Me (50Mol%P) 

U 

(MeO)P(H)OH (<lOMol% P) 
(Me0)2P(=O)H(30Mol% P) 

(EtO) zP (=O) H (50Mol%P) 
1 (50 Mol% P) 

R 
(i-Pro) zP-H (50 Mol%P) 

1 (50 Mol% P) 

(Me0)3P (<5 Mol% P) 
1 (35 Mol% P) 

(MeO) 2P (=O) Me (50Mol%P) 
MeOP(=O) (H)OH (5 Mol%P) 

MeOP (=O) (H) 0- ( 4 OMol%P) 
(MeO) zP (=O) Me ( 15Mol%P) 
[ (Me2N) 3P=N (H)Me]+ 
(40 Mol% P) [H-l]+ 

....................... 

2 (35 Mol% P) 

(MeO) zP (=O) Me (5 Mol%P) 
MeOP(=O) (H)O-(10 Mol%P) 
(MeO) zP (=O) H (35 Mol%P) 

[H-2]+ (10 Mol% P) 

4 (40 Mol% P) 
[ H - 4 ] +  (5 Mol% P) 

(MeO) 2P (=O) Me (5 Mol%P) 
MeOP(=O) (H)O- (5 Mol%P) 
(MeO) 2P (=O) H (40 Mol%P) 

a) Mol% Phosphor; NMR-spektroskopisch im Rohprodukt ermittelt 
b) Etherlosliche Phase c) Chloroformlosliche Phase 
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162 F. UHLIG et al. 

Die fur n = 2 gefundene geringe Ausbeute sollte auf eine als Konkurrenzreaktion 
ablaufende Olefinbildung gemail3 G1. ( 5 )  zuruckzufuhren sein. 

Versuche die Reaktion mit Methylenchlorid und den Schwesinger Basen auf 
Dialkylphosphite zu ubertragen, schlugen fehl. Die Bildung eines methylenver- 
bruckten Diphosphonates entsprechend G1. (10) konnte in keinem der untersuchten 
Falle nachgewiesen werden. 

0 0 
I I  I I  

2(RO)zP-H + CHZCl, + SB + [(RO)zP]zCHz 
(10) 

R = Me, Et, i-Pr; SB = 1, 2, 4 

Fuhrt man die Umsetzungen in Abwesenheit des Methylenchlorides durch, lassen 
sich fur die Phosphite vollig analoge Ergebnisse erhalten, wie bei Anwesenheit der 
Halogenkomponente. 

Wahrend Diethyl- und Diisopropylphosphit unter den gewahlten Bedingungen 
nicht reagieren, kommt es im Falle von Dimethylphosphit zu Austauschreaktionen 
unter Methylgruppenwanderung. Beobachtet werden im Reaktionsgernisch, wie 
aus Tabelle IV hervorgeht , neben unumgesetztem Dimethylphosphit, das Mono- 
und Trimethylphosphit sowie der Methanphosphonsauredimethylester. Da13 diese 
Produkte ohne Mitwirkung des Methylenchlorids nur unter katalytischer Wirkung 
der Basen gebildet werden, geht daraus hervor, dao ein gleiches Produktspektrum 
erhalten wird, unabhangig davon, ob dem Reaktionsgemisch Methylenchlorid zu- 
gesetzt wird oder nicht. Das Reaktionsgeschehen laat sich durch die G1. (11) und 
(12) beschreiben. 

2(MeO),P(O)H + SB --* [H-SB]+[MeOP(H)O,]- + (MeO),P (11) 

2(MeO),P(O)H + SB + [H-SB]+[MeOP(H)O,]- + (MeO),P(O)Me (12) 

Die Effektivitat der katalytischen Wirkung nimmt offenbar mit steigendem ster- 
ischen Anspruch der Basen in der Reihenfolge 1 > 2 > 4 ab. Wahrend das Diethyl- 
und Diisopropylphosphit im Reaktionsgemisch unverandert vorlagen, kommt es 
im Falle der Dimethylverbindung zu Austauschreaktionen unter Methylgruppen- 
wanderung. 

EXPERIMENTELLER TEIL 

Alle Arbeiten mit oxidations- und hydrolyseempfindlichen Verbindungen wurden unter Argon bzw. 
Reinststickstoffatmosphare durchgefiihrt. 

Allgemeine Arbeitsvorschrift fur Umsetzungen von Schwesinger Basen mit P-H-funktionellen Phos- 
phanen und Phosphiten. Zu einem Gemisch von 0,005 mol eines primaren oder sekundaren Phosphans/ 
Phosphites und der entsprechenden Schwesinger Base (SB) in Diethylether wird unter Riihren bei 
Raumtemperatur die entsprechende Menge eines Organylhalogenides in 10 ml THF gegeben. 

Es wird 24 h nachgeriihrt und anschlieaend vom entstehenden Halogenwasserstoffaddukt der Base, 
([H-SB] +X-),  abgetrennt (filtrieren oder dekantieren). 

Nach dem Entfernen des Losungsmittels wird der Riickstand in Tetrahydrofuran oder Chloroform 
gelost und 31P-NMR-spektroskopisch charakterisiert . Eine Reinigung der Produkte erfolgt entweder 
durch Umkristallisieren oder destillativ. 
Ergebnisse: s. Tabellen I1 bis IV 
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Die physikalischen und spektroskopischen Daten der erhaltenen Verbindungen entsprechen den aus 
der Literatur bekannten Werten.*' 
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