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HEINRICH NOTH und GERHARD MIKULASCHEK 
Beitrage zur Chemie des Bors, XXIll1) 

uber das Bis(dimethy1amino)-sulfan-Boran (Me2N)2S BHJ 
Aus dem Institut fur Anorganische Chemie der Universitat Miinchen 

(Eingegangen am 23. Januar 1963) 

Diboran reagiert mit Bis(dimethy1amino)-sulfan in Ather zu (Me2N)ZS .BH3. 
Diese Verbindung lagert sich leicht in MezNSBHz.HNMe2 um. Die Umlage- 
rung ist von Nebenreaktionen begleitet, die zu Hz, MezNH, (Me2N)xBH und 

Dimethylaminosulfanen fiihren. 

Dialkylamino-methylsulfane R2N-S-Me2) reagieren mit Diboran zu den Addukten 
RzNSMe .BH3, die sich in Dialkylamin-Methylmercaptoborane R2NH. HzBSMe um- 
lagern und beim Erhitzen unter Wasserstoffentwicklung in Dialkylamino-mercapto- 
borane R2NB(H)SMe UbergehenJ). In diesem Zusammenhang war auch die Einwir- 
kung von Diboran auf Bis(dimethy1amino)-sulfan (Me2N)zS (I) von Interesse. 

Darstellung von (Me2N)zS. BH3 
Die Reaktion zwischen Diboran und I im Vakuum fuhrt zu keinen definierten 

Addukten (Me2N)zS. nBH3 (n = 1,2,3). Statt der gesuchten Verbindungen erhalt man 
Wasserstoff, Dimethylaminodiboran und Bis(dimethy1amino)-boran als fluchtige Re- 
aktionsprodukte neben einem nichtfluchtigen, gelben, zahen Ruckstand, der Stickstoff, 
Schwefel, Bor und Hydridwasserstoff enthalt. Die fluchtigen Anteile lehren, daD unter 
diesen Bedingungen die S -N-Bindung durch Diboran gespalten wird. 

Ein BHrAddukt von I bildet sich in Atherlosung. Leitet man Diboran in eine 
Atherlosung von I bei -25" ein, so wird nur soviel Diboran aufgenommen als der 

2 (MezNhS + (BH3)Z __ 4 2 (Me2N)zS.BH3 (1) 
Bildungsgleichung 

entspricht. Das Addukt fallt kristallin aus der Losung aus und entzieht sich wohl 
deshalb dem weiteren Diboranangriff. 

(Me2N)zS .BH3 ist nicht sonderlich bestandig. Frisch bereitet, schmilzt es bei 65" 
unter Zersetzung. Es zerfallt aber langsam bereits bei Raumtemperatur, wobei sich 
Dimet h ylamin bildet . 

Bei der Umsetzung des Addukts mit Trimethylamin wird 1 Mol. aufgenommen: 
( M ~ z N ) ~ S . B H ~  + NMe3 ~ 4 ( M ~ z N ) ~ S  + H3B.NMe3 (2) 

Damit ist das Vorliegen der BH3-Gruppe in obigem Addukt nachgewiesen und ge- 
zeigt, daf3 noch kein Umlagerungsprodukt, z. B. Me2NSBHz.HNMe2 vorliegt. 

Die quantitative Bestimmung des Hydridwasserstoffgehalts im (MQN)~S .BH3 durch Hy- 
drolyse bereitet Schwierigkeiten, da der Schwefel von I gleichzeitig zu S oder H2S redu- 
ziert wird. Daher ist die Umsetzung entsprechend Gleichung (2) fur die Zusammensetzung 
der Verbindung entscheidend. 

1 )  XXII. Mitteil.: H. NOTH und P. FRITZ, 2. anorg. allg. Chem., im Druck. 
2) Im folgenden bedeuten: Me = CH3, R = Alkyl. 
3) H. NOTH und G .  MIKULASCHEK, Chem. Ber. 93, 634 [1961]. 
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Zersetzung von (Me2N)zS*BH3 
Wenngleich sich (Me2N)ZS .BH3 bei Raumtemperatur meist nur langsam zersetzt, 

kann der Zerfall auch spontan erfolgen. Dies ist insbesondere dann der Fall, wenn 
grol3ere Mengen der Verbindung aufbewahrt werden. Sehr heftig verlauft die Zer- 
setzung kurz oberhalb des Schmelzpunktes, d. h. im Bereich von 65-75'. Neben 
Wasserstoff entsteht stets eine betrachtliche Menge Dimethylamin. Unter den leichter 
fluchtigen Anteilen finden sich Bis(dimethy1amino)-boran (Me2N)zBH und I. Aus den 
bei Raumtemperatur im Vakuum nicht mehr fluchtigen Ruckstanden ist die neue 
Verbindung MezNSBH2. HNMe2, die man als Derivat des unbekannten Dimethyl- 
aminosulfans Me2NSH (N-Dimethyl-thiohydroxylamin) auffassen kann, herauszu- 
destillieren. AuBerdem fallt noch Bis(dimethy1amino)-trisulfan (Me2N)zS3 an4). Die 
Trennung der verbleibenden Zersetzungsriickstande in definierte Produkte durch 
Lose- und Aminolyseversuche blieb ohne Erfolg. 

Unabhangig von den gewahlten Versuchsbedingungen entstehen die genannten 
Zersetzungsprodukte nahezu bei allen Pyrolysen. Das Mengenverhaltnis ist jedoch 
von der Versuchsfuhrung abhangig. MeZNSBHz. HNMe2 fallt nur bei einer moglichst 
schonend durchgefuhrten Zersetzung in guter Ausbeute an. Eine quantitative Erfas- 
sung aller Reaktionsprodukte stol3t wegen der betrachtlichen Trennungsschwierig- 
keiten auf nahezu uniiberwindliche Hindernisse, so dal3 eine Aussage iiber die Stochio- 
metrie der Zersetzungsreaktion nicht moglich ist. 

DISKUSSION 

Die Umsetzung von I mit Diboran zu (Me2N)2S.BH3 und dessen Reaktion mit 
NMe3 zeigt zwar das Vorliegen einer BH3-Gruppe im Addukt an, jedoch kann man 
daraus nicht schlieBen, ob diese an ein Stickstoff- oder Schwefelatom gebunden ist. 
Da I nur eine BH3-Gruppe in Atherlosung anlagert, wirkt wohl das SchwefeIatom 
als Donor. Wurde sich die BH3-Gruppe an ein Stickstoffatom addieren, was auf Grund 
der Basizitat anzunehmen ware, so sollte man nicht nur ein Addukt (MezN)zS*BH3, 
sondern auch (Me2N)2S .2BH3 erwarten, da die Funktion des Stickstoffatoms der 
zweiten Me2N-Gruppe durch die Anlagerung von BH3 an das Stickstoffatom der 
ersten Me2N-Gruppe nur wenig beeinflul3t werden sollte. 

Fur die obenstehend vorgeschlagene Struktur des Addukts kann man die Resonanz- 
stabilisierung durch d,-p,-Bindungen zwischen dem Schwefel- und Stickstoffatom 
anfiihren sowie die Stabilisierung der B -S-Bindung durch Uberlappung von Hy- 
bridorbitalen des Schwefels mit dem orbital der B - H-Bindung. Diese Stabilisierungs- 
moglichkeit diskutiert man, um die gegeniiber Sauerstoff grol3ere Donorstarke des 
Schwefelatoms in den Verbindungen R20. BH3 und R2S. BH3 zu erklarens) . 
4) (MeZN)& war nicht bei jeder Zersetzung zu isolieren. 
5 )  W. A. G. GRAHAM und F. G. A. STONE, J. inorg. nuclear Chem. 3, 164 [1956]. Zu ahnlichen 

Resultaten fiihren uberlegungen iiber die Polarisierbarkeit der B-H-, B- 0- und 
B - S-Bindungen. Eine eindeutige Strukturentscheidung ist sicherlich iiber das 
1H-NMR-Spektrum moglich. 
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In Ubereinstimmung mit diesem Strukturvorschlag steht das IR-Spektrum. Im Be- 
reich von 700-900/cm tritt keine Bande auf, die einer B-N-Bindung zuzuordnen 
wares). Die B - S-Valenzschwingung liegt sicherlich auBerhalb des NaC1-Bereiches 
des IR-Spektrums. 

Aus den Zersetzungsprodukten des Addukts kann man nicht eindeutig zu Gunsten 
einer der beiden Additionsmoglichkeiten entscheiden. Die Ergebnisse sind jedoch 
zwanglos mit dem Strukturvorschlag in Einklang zu bringen. Danach kann man als 
ersten Reaktionsschritt bei der Zersetzung eine Hydridverschiebung diskutieren, 
welche die Umlagerung von (Me2N)2S .BH3 in Me2NSBH2 .HNMe2 einleitet : 

Unter der Annahme, dal3 eine Uberlappung des B-H-Orbitals mit einem d- oder 
pd-Orbital des Schwefelatoms moglich ist, erscheint eine intramolekulare Hydrid- 
verschiebung nicht ausgeschlossen7). Es kann aber ein AnstoB der Umlagerung durch 
intermolekulare Wechselwirkung nicht ausgeschlossen werden. Wird ein bor- 
standiges Wasserstoffatom vom Schwefel eingefangen, dann wird dieses so polari- 
siert, daB es als Proton an ein Stickstoffatom abgegeben werden kann, so dal3 sich 
Dimethylamin ablost unter Ruckbildung des Elektronenoktetts am Schwefelatom. 
Das eliminierte Amin vermag sich nun seinerseits in die entstandene Elektronenliicke 
am Boratom des durch die S -N-Spaltung entstehenden Me2NSBH2 einzulagerns). 

Die Entstehung der bei der Zersetzung von (Me2N)zS. BH3 auftretenden weiteren 
Produkte kann man so erklaren, daB das Dimethylamin wie Trimethylamin in der 
Lage ist, BH3 aus noch unzersetztem Addukt abzuspalten: 

Me2NH + (Me2N)zS.BH3 f MezNH.BH3 -b (Me2N)zS (4) 
Es entsteht also I. AuBerdem murj man in Betracht ziehen, daB primare und sekundare 
Amine leicht die B ---Bindung solvolysieren9), so daB das Dimethylamin nicht nur mit 
Me2NSBH2 (Vgl. [3]) zum Addukt, sondern auch unter Solvolyse der B-S-Bind- 

ung reagiert: Me2N-S-BHz + HNMe2 -- + Me2N-S-H -t- MezN-BH2 ( 5 )  

z. '* nach 2MezNSH + S(NMe& - - +. 2HNMe2 -t (MezN)zS3 (6 )  

Dimethylaminosulfan ist sicherlich nicht bestandig, sondern kondensiert sich unter 
MezNH-Abspaltung und S-Kettenaufbau zu Dimethylamino-polysulfanen, die auch 

entstehen konnen 10). 

6 )  J. GOUBEAU und H. MITSCHELEN, Z .  physik. Chem. [NF] 14, 61 119581. 
J. GOUBEAU und E. RICKER, Z .  anorg. allg. Chem. 310, 123 [1961J. 

7) Diese Vorstellung entspricht letztlich einem nucleophilen Angriff von H a  auf ein positi- 
viertes Schwefelatom. 

8) Gleichen Reaktionsverlauf kann man auch fur die Umlagerung der Dialkylamino-alkyl- 
sulfan-Borane R2NSR' .BH3 in RSBH2.  HNR2 diskutieren. Er erscheint plausibler als 
der von uns in 3)  beschriebene. 

9) B. M. MICHATLOW, W. D. SCHELUJAKOW und T. A. SCHEGOLEWA, Iswest. Akad. Nauk 
SSSR, 1962, 1560. 

10) So entweicht z. B. beim Einleiten von H2S in eine benzolische I-LBsung bei Raumtempera- 
tur sofort MezNH und man erhalf Bis(dimethy1amino)-polysulfane (vgl. H. JENNE und 
M. BECKE-GOEHRING, Chem. Ber. 91, 1950 [1958]). 



1963 Beitrage zur Chemie des Bors (XXIII.) 1813 

Bis(dmethy1amino)-boran kann sich bei der Pyrolyse von Me2NH. BH3 in Gegen- 

MezNH.BH3 + HNMe2 ~ 4 (Me2N)ZBH + 2Hz (7) 

MeZN-S-NMeZ + MeZN-BHz A Me2N-S-H + (Me2N)ZBH (8) 

die ohne Wasserstoffentwicklung zum Bis(dimethy1amino)-boran fiihrt. Eine derartige 
Reaktion ist zu fordern, da stets wesentlich weniger Wasserstoff als Bis(dimethy1- 
amino)-boran en t steht. 

Mit den hier angefuhrten Reaktionen, die den wahrscheinlichen Bildungsweg der 
beobachteten Zersetzungsprodukte aufzeigen, sind noch lange nicht alle Moglichkeiten 
erschopft. Der Vielzahl der Zersetzungsprodukte ist die groI3e Zahl von Reaktions- 
moglichkeiten zur Seite zu stellen und daraus erklart sich, weshalb die Zersetzung von 
(Me2N)zS - BH3 wesentlich uniibersichtlicher verlauft als die von R2NSMe. BH33). 

HerrnProf. Dr. Dr. h. c. E. WIBERG danken wirnicht nur furzahlreicheDiskussionen, sondern 
auch fur die groI3zugig gewahrte Unterstutzung durch Mittel des Institutes. 

wart von Dimethylamin unter Wasserstoffentwicklung bilden: 

oder aber auch bei einer Reaktion 

B E S C H R E I B U N G  D E R  V E R S U C H E  
Reaktionen wurden entweder in einer STOCKSChen Hochvakuum-Apparatur oder in nor- 

malen Laborgeraten in Stickstoffatmosphare durchgefiihrt. Diboran wurde aus LiBH4 und 
BF3-kherat gewonnen und i .  Hochvak. bis zur Tensionsreinheit fraktioniert kondensiert. 
Bis(dimethyfamin0)-sulfan wurde nach E. S. B L A K E ~ ~ )  durch Dimethylaminolyse von SCl2 
dargestellt, Sdp.12 32-33". Nach 2maliger fraktionierter Kondensation i. Hochvak. zeigte 
das Produkt eine 0"-Tension von 2.9 Torr (Lit. 12) : 2.8 Torr). 

Reaktion von Diboran rnit Bis(diniethylarnin0) -sulfan (Z) 
a) Ohne Losungsmittel: 1. Hochvak. wurden auf 4.15 mMol Z, das in moglichst dunner 

Schicht kondensiert wurde, 7.03 mMol B2H6 aufgefroren. Bei langsamem Auftauen auf 
Raumtemperatur verflussigte sich nur ein Teil des Falleninhalts. Nach 6 Stdn. wurde der 
gebildete Wasserstoff abgetoplert ( I  .25 mMol H2) und die fluchtigen Reaktionsprodukte 
durch fraktionierte Kondensation getrennt (Ausgangsbad von - 183" bis 20" ansteigend, 
Vorlage 1 : -42", 2: -92", 3: - 145", 4: -183"). In 1 kondensierten 0.24 mMol (MeZN)zBH, 
Schmp. -58", 0'-Tension 9 Torr (Lit. 13): Schmp. - 5 7 3  0"-Tension 8 Torr), in 2 2.98 mMol 
MezNBZHs, Schmp. -53", 0"-Tension 103 Torr (Lit.-Schmp. -54", 0"-Tension 103 Torr14)). 
3 blieb leer. In 4 fanden sich 1.86 mMol B2H6. Im Reaktionsgefao blieb ein gelber, zahflussiger, 
mit festen Partikeln durchsetzter Ruckstand, aus dem kein definiertes Produkt zu isolieren war. 

Entsprechend diesem Ergebnis betrug das Umsetzungsverhaltnis I : B2H6 = 1 .OO : 2.48. Je 
Mol I haben sich 0.06 Mol (MezN)zBH, 0.72 Mol MetNB2Hs und 0.30 Mol H2 gebildet. 
Hieraus folgt fur die Gesamtzusammensetzung des Riickstands : s4.15 (NMe~)4.84B4.14H12.3~. 
Dies legt nahe, daI3 er aus MezNSBHz.HNMe2 und MezNSBHZ besteht. 

In einem anderen Versuch wurden 8.91 mMol I mit 9.12 mMol B2H6 zur Reaktion gebracht. 
Nach 4 Stdn. hatten 7.94 mMol B2H6 reagiert, entsprechend dem Umsetzungsverhaltnis 
I :B& = 1.00: 1.78. Bei der Reaktion entstanden 1.05 mMol H2, 0.11 mMol (MezN)2BH 

11) J. Amer. chem. SOC. 65, 1267 119431. 
12) A. B. BURG und H. W. WOODROW, J. Amer. chem. Soc. 76, 219 119541. 
13) A. B. BURG und C. L. RANDOLPH, J. Amer. chern. SOC. 73, 953 [19511. 
14) A. B. BURG und C. L. RANDOLPH, J. Amer. chem. SOC. 71, 3459 [19491. 
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und 3.17 mMol Me2NB2H5. Aus der Stoffbilanz folgt fiir die Zusammensetzung des Ruck- 
s tands Ss.~,(NMe2)13.~4B9.43H29.~~. Die kiirzere Reaktionszeit macht sich also in einer ge- 
ringeren H2-Entwicklung und geringeren Spaltung der S - N-Bindung bemerkbar. 

b) In Ither: Auf I wurde i. Hochvak. Ather kondensiert. Es wurde aufgetaut und nach 
Bildung einer klaren Losung Diboran aufkondensiert. Beim Auftauen dieses Gemisches 
schied sich oberhalb von -40" ein kristallines Produkt ab. Innerhalb von 2-6 Stdn. wurde 
keine H2-Entwicklung festgestellt. Die fluchtigen Anteile wurden fraktioniert kondensiert 
(Ausgangsbad: - 183" bis 20°, Vorlage 1: -60". 2: -145". 3: -196"). In 2 hatte sich diboran- 
haltiger ,&her, in 3 Diboran kondensiert. Bei allen Versuchen bildete sich ein farbloser, 
kristalliner Riickstand vom Schmp. 64-65" der Zusammensetzung (Me2N)zS*BH3. 

Versuch (Me2W2S (BH3)2 Reakt.-Zeit (BH3)2 (Me2N)zS : 
mMol mMol Stdn. mMolverbraucht (BH3) 

I 9.63 9.49 2 5.28 I .O : 1.07 *) 
2 8.97 6.84 6 4.75 1.0 : 1.08 *) 

3 10.26 5.34 6 5.16 1.0: 1.01 
*) Hier wurdc das irn Ather gel6ste Diboran nicht crfaDt, so daD cin N hoher Diboranverbrauch vorgetiiuscht 

wird und zu hohe Umsetzungsverhiiltnissc resultieren. 

c) Praparative Vorschriftfir (MetN)2S.BH3: 20 g I werden in 130 ccm Ather gelOst und 
bei -10" unter Riihren Diboran im UberschuD eingeleitet. Schon nach kurzer Zeit fallt die 
Verbindung aus der L6sung aus. Nach 1 Stde. zieht man iiberschiiss. Diboran und den Ather 
i. Vak. ab und trocknet das kristalline Produkt bei 0" i. Hochvak. Ausb. 22 g (98 % d. Th.). 
Schmp. 64-65". 

Unterhalb von -20" l&Dt sich das Addukt unzers. aufbewahren. Sein IR-Spektrum zeigt 
keine N - H-Valenzschwingungsbande. Im NaC1-Bereich wurden folgende Banden beobachtet : 
2976 m, 2924 st, 2870 st, 2790 s, 2358 sst, 2296 sst, 2176 st. 1486 m, 1460 sst, 1450 sst, 1418 m. 
1408 m, 1393 m, 1271 mst, 1230 s, 1190 st, I170 sst, 1 I53 sst, 1042 mst, 1015 st, 990 sst, 
967 sst, 885 st, 686 sstls). 

Reaktion von ( M ~ ~ N ) Z S . B H ~  mit NMe3: Auf 77.5 mg des Addukts (0.58 mMol) wurden 
7.91 mMol NMe3 kondensiert. Nach 12 Stdn. bei Raumtemperatur war eine gro13e Menge 
farbloser Kristalle entstanden. Aus dern Gemisch lieBen sich 7.35 mMol NMe3 abdestillieren. 
Also hatten 0.56 mMol NMe3 reagiert. Vollstiindige Trennung von (Me2NI2S und 
H3B .NMe3 gelang nicht. Nur letzteres lie13 sich rein isolieren. Die leicht sublimierbaren 
Kristalle schmolzen bei 91" (Lit. 16): Schmp. 94"). Me3N .BH3 wurde auch 1R-spektroskopisch 
identifiziert, desgleichen das rohe (Me2N)zS. 

Zersetzung von (Me2N)2S.BH3 i. Yak.: 1.2023 g Addukt (8.79 mMol) wurden i. Hochvak. 
innerhalb von 3 Stdn. langsam auf 70" erhitzi. Unter Druckzunahme verfliissigte sich die 
Verbindung. Gebildeter H2 (0.18 mMol) wurde mit der Topler-Pumpe abgezogen und die bis 
Raumtemperatur fluchtigen Bestandteile fraktioniert kondensiert (Vorlage 1 : -32", 2: -54". 
3 : - 100'). In 3 sammelten sich 0.47 mMol MetNH (0"-Tension 567 Torr), in 2 0.72 mMol 
(Me2N)zBH (Schmp. -56", 0'-Tension 9 Torr) und in 1 2.70 mMol (Me2N)zS (0"-Tension 
3 Torr, Schmp. 19"; Lit.12): Schmp. 20'). Aus dem bei Raumtemperatur i .  Hochvak. nicht 
mehr fluchtigen Ruckstand destillierte bei 0.5 - 1 Torr zwischen 40 und 50" eine Blige Flussig- 

15) AUe Angaben in cm-1. s = schwach, m = mittel, mst = mittelstark. st = stark, sst = 

16) A. B. BURG und H. I. SCHLESINGER, J. Amer. chem. SOC. 59, 780 [1937]. 
sehr stark. 
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keit, die langsam erstarrte und sich als unreines Me2NSBH2. HNMez (auch auf Grund des 
IR-Spektrums) erwies. 

Me2NSBHz.HNMez = C4H15BN2S (134.i) Ber. B 8.07 N 20.90 HO 1.50 
Gef. B 9.52 N 20.78 H e  1.76 

Aus der Stoffbilanz folgt fur den Riickstand (vor der Destillation) die Zusammensetzung 
S6,1(NMe2)lo.3Bs.lH24.8. Gegeniiber dem Ausgangsmaterial reichert sich also Schwefel und 
Bor an. 

Zersetzung von (Me2N)z.S. BH3 bei Raumtemperatur: 140 mMol Addukt wurden iiber 
Nacht i. Hochvak. bei Raumtemperatur belassen. Nach 14 Stdn. lag ein fliissiges Zersetzungs- 
produkt vor, das unter einem Dampfdruck von etwas mehr als 1 at stand. Bei diesem Versuch 
konnte weder Wasserstoff noch entstandenes MezNH quantitativ erfaRt werden, da ein Teil 
als Folge des Uberdruckes aus dem System entwichen war. Isoliert wurden 44 mMol MezNH, 
und 19 mMol (Me2N)zBH. Aus dem fliissigen, gelben Ruckstand wurde i. ailpumpen-Vak. 
neben MezNSBHz. HNMe2 (Sdp. 40-49") und einer bei 50-70" siedenden Zwischenfraktion 
Bis(dimethy1amino)-trisulfan, Sdp.1 90", herausdestilliert. 

C4H12NzS3 (184.4) Ber. C 26.06 H 6.56 S 52.18 Gef. C 25.97 H 6.68 S 52.12 

Wahrend der Destillation spaltete sich laufend Dimethylamin ab, als die Badtemperatur 
50" iiberstieg. 

Zersetzung von (MezN)zS.BH3 im Einschluprohr bei 120": Das Addukt wurde im Ein- 
schluerohr unter Hochvak. abgeschmolzen und 24 Stdn. auf 120" erhitzt. Es bildeten sich 
zwei fliissige Schichten. AuDer H2 hatte sich kein i. Hochvak. fliichtiges Produkt gebildet. 
Definierte Reaktionsprodukte konnten aus dem Riickstand nicht isoliert werden. Aus 
23.30 mMol (MezN)zS,BH3 entstanden 5.80, aus 56.12 mMol Addukt 17.72 mMol H2. 
Dies entspricht der Bildung von 0.25 bzw. 0.32 mMol HZ je Mol Addukt. 

Dieses Ergebnis spricht dafiir, daB der Ruckstand neben MezNSBHz. HNMe2 noch 
MezNSB(H)NMez und ahnliche Produkte enthalt. Das Arbeiten im EinschluBrohr verhindert 
das Entweichen fliichtiger Produkte, so daB zunachst entstehendes MeZNH und (Me2N)zBH 
mit den Riickstandsprodukten weiter reagieren konnen. 

Zersetzung von (Me?N)zS.BH3 bei 70-90" unter Normaldruck: 60-70 mMol Addukt 
werden in einem mit Luftkuhler versehenen Kalbchen unter Stickstoff langsam erhitzt. Bei 
70" setzt rasche Zersetzung ein. Die fliichtigen Produkte werden in vorgeschalteten Fallen 
auskondensiert. Nach 1/z Stde. steigert man die Temperatur, wobei bei 74" die Zersetzung 
sehr heftig wird. Nach Abklingen dieser Reaktionsphase erhoht man die Temperatur auf 90" 
und destilliert i. olpumpen-Vak. alles Fliichtige in die Ausfrierfalle. Dieser Falleninhalt ist 
bei der fraktionierten Kondensation i. Hochvak. in (MezN)2S, (Me2N)zBH und MezNH 
zu zerlegen. Der gelbe, zahfliissige Zersetzungsriickstand liefert bei der Destillation (40- 50") 
Me2NSBH2. HNMez, das bei der Redestillation bei 47-49"/1 Torr siedet. Das 61 erstarrt 
zu Kristallen vom Schmp. 28". 

C4H15BN2S (134.1) Ber. C 35.83 H 11.28 B 8.07 N 20.90 S 23.92 H e  1.50 
Gef. C 35.56 H 11.69 B 7.89 N 20.34 S 23.78 H e  1.56 
Mo1.-Gew. 128, 132 (kryoskop. in Benzol) 

Das IR-Spektrum zeigt folgende Banden: 3215 mst, 2971 m, 2941 m, 2875 m, 2802 m, 2358 st, 
2294 st, 2257 m, 1468 st, 1450 st, 1402 s, 1300 s, 1230 m, 1188 st, 1167 st, 1153 mst, 1028 mst, 
952 sst, 934 st, 889 st, 780 s, 742s 15). 




