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Am Beispiel der Umsetzungen mit tert.-Butylamin und Piperidin wird gezeigt, daB die bei 
Chlor-cyclotriphosphazenen gefundenen Substitutionsregeln auch auf die Tetrachlor-diphos- 
phatriazine iihertragbar sind. 1H- und 31P-NMR-Spektren liefern eindeutige Strukturbelege. 

Im trimeren Phosphornitridchlorid (NPCi2)3 lassen sich die Chlorfunktionen in 
mannigfacher Weise nucleophil substituieren. Bei schrittweiser Fuhrung findet man 
verschiedene Substitutionsmuster : Zwei Substituenten konnen am gleichen Phosphor 
(geminal) oder cis oder trans zueinander a n  verschiedenen Phosphoratomen (vicinal) 
eintreten. Mit Substituenten einer Art sind dabei allein schon 12 verschiedene Pro- 
dukte denkbar. Die Abfolge der Substitutionsschritte unterliegt bestimmten Regel- 
mafligkeiten. Mit Ammoniakz), tert.-Butylamin3.4), Aziridins. 6), Glycin-athylester7), 
Thiolatens) und Fluorid9 11) beobachtet man geminale, mit Methylamin12), Athyl- 
amins,  Dimethylamin 12-15), Pyrrolidin 16), Piperidin 17) und Phenolatenls. 19) vor- 
wiegend vicinale Substitution. trans-Substitution ist im allgemeinen gegenuber der 
cis-Substitution bevorzugt 17). Eine gesicherte Vorstellung iiber den ortsbestimmenden 
Mechanismus gibt es noch nicht; in einem Fall wurde gezeigt, dal3 die dirigierende 
Wirkung vom eintretenden und nicht vom bereits a m  Ring befindlichen Substituenten 
ausgehta. 
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Auch in den Tetrachlor-diphosphatriazinen 1 , 2  20) konnen die Chlorfunktionen 
nucleophil substituiert werden, ohne dal3 das Ringgeriist Schaden nimmt. Die Iso- 
merieverhaltnisse sind hier einfacher, eine Verzweigung der Substitutionsreihe tritt 
nur in der Disubstitutionsstufe auf. Fur sie bieten sich aber wieder die oben genannten 
drei Moglichkeiten. 

R 
I ,-. 

Wir stellten uns nun die Frage, ob bei der Disubstitution von Diphosphatriazinen 
mit einem bestimmten Nucleophil das gleiche Substitutionsmuster wie beim Cyclo- 
phosphazen eingehalten wird. Als Beispiele dienten tert.-Butylamin und Piperidin. 

tert .-Butylamino-diphosphatriazine 

tert.-Butylamin reagiert mit Chlor-cyclotriphosphazen3) und -diphosphatriazinen nur 
recht langsam. 1 und 2 wurden deshalb mit der stochiometrischen Menge tert.-Butyl- 
amin (Molverhaltnis 1 : 4) in Benzol I Tag zum Sieden erhitzt. In beiden Fallen 
wurde ein einheitliches Disubstitutionsprodukt erhalten. 

Die fur ein disubstituiertes Diphosphatriazin moglichen Isomeren sollten schon 
durch eine qualitative Betrachtung der Kernresonanzspektren zu unterscheiden sein : 

a) 31 P-NMR-Spektrum. In einem geminal disubstituierten Dichlor-diphosphatriazin 
ist fur die beiden Phosphoratome eine deutlich verschiedene Abschirmung und eine 
gegendber der PNP-Kopplung groBe Verschiebungsdifferenz zu erwarten, so daB ein 

13) S.  K. Ray und R .  A .  Shaw, J. chem. Soc. [London] 1961. 872; R .  Keat und R .  A .  Shaw, 
ebenda 1965, 2215; R.  Keat, R. A .  Shaw und C. Stratton, ebenda 1965, 2223; R. Keat, 
S .  K. RUJJ und R. A .  Shaw, ebenda 1965, 7193. 

14) H. Koupman, F. J.  Sprutt, F. van Deursen und J. Bakker, Recueil Trav. chim. Pays-Ba\ 
84, 341 (1965). 

15) C. T.  Ford, F. E. Dtckson und I .  I .  Bezman, Inorg. Chem. 4, 419 (1965). 
16) A.  A.  Kroparhevu und N. M. Kashnikovu, 2. obSE. Chim. 35, 1988 (1965), C. A. 64, 6600 

17) R. Keat und R .  A .  Shaw, J. chem. Soc. [London] A 1966, 908. 
1 8 )  D. DeN, B. W. Fztzrtmmons ond R .  A.  Shaw, J chem. SOC. [London] 1965, 4070. 
19) E. T. Mc Bee, K. Ohuhara und C. J. Morton, lnorg Chem. 5, 450 (1966). 
20) A .  Schmidpeter und N .  Schindkr, Z .  anorg. allg. Chem. 362, 281 (1968). 

(1966); J. Gen. Chem. USSR 35, 1978 (1965). 
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gut erkennbares AB-Spektrum resultieren sollte. Ein vicinales Produkt liefert nur ein 
31P-Signal bzw. beim Vorliegen eines cisltrans-lsomerengemisches moglicherweise 
zwei eng benachbarte Signale normalerweise ungleicher Intensitat 20). Bei disubstituier- 
ten Chlor-cyclotriphosphazenen liegen die Verhaltnisse weniger giinstig ; alle drei 
Isomeren liefern hier ein ABz-Spektrum. So war es z. B. moglich, daR das geminale 
Diamid lange Zeit fur vicinal gehalten wurde2). 

Abbild. 1. 31P-NMR-Spektrum von 
2.2-Dichlor-4.4-bis-tert.-butylamino-(;-methyl-diphospha- 1.3.5-triazin (3) 

b) 1 H-NMR-Signal der 6-Methylgriippe. Die Phosphoratome des Diphosphatriazin- 
Rings und die a-Protonen eines 6-Substituenten sind allgemein durch eine Kopplung 
von einigen Hertz verknupft 20-22). Ein vicinal disubstituiertes 6-Methyl-diphosphatri- 
azin liefert dabei ein Triplett (AX2), ein geminal disubstituiertes ein Doppeldublett 
(AXY). 

B 

3: R = CH, 5: R = CH,, Y = CH30 
4: R = C6H, 6: R = C6H5, Y = (CHS),N 

Nach beiden Kriterien handelt es sich bei den erhaltenen Verbindungen um die 
geminalen 2.2-Dichlor-4.4-bis-tert.-butylamino-diphospha-s-triazine 3 und 4 (vgl. 
Abbild. 1). Die darin verbliebenen Chlorfunktionen konnen weiter substituiert werden. 
Man erhalt z. B. die Verbindungen 5 und 6, die einen weiteren Beleg fur die geminale 
Struktur erbringen. Zu den erwahnten kernresonanzspektroskopischen Kriterien tritt 
hier noch das 1H-Signal der zwei Methoxy- bzw. Dimethylaminogruppen. Seine 
einfache Dublettaufspaltung IaDt ihre Bindung an den gleichen Phosphor erkennen. 

7-11 A .  Schmidpeter und N. Schindler, XXI. Mitteil. dieser Reihe, Z .  anorg. allg. Chem., im 

7-2) A.  Schmidpeter und J. Ebeling, Chem. Ber. 101, 3883 (1968). 
Druck. 
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Wird 1 nicht rnit einer stochiometrischen Menge, sondern mit einem vielfachen 
UberschuB an tert.-Butylamin umgesetzt, so geht die Reaktion zwar uber die Di- 
substitution hinaus, bleibt aber auch nach 2 Tagen bei 80" noch unvollstandig. Man 
isoliert ein Gemisch von Tri- und Tetrasubstitutionsprodukt im Verhaltnis 1.2 : 1, 
wie aus dem 31P-NMR-Spektrum und besonders eindrucksvoll aus dem Protonen- 
spektrum hervorgeht, das fur die 6-Methylgruppe den A&- und AXY-Fall neben- 
einander zeigt (vgl. Tab. 1). 

Piperidino-diphosphatriazine 
Im Gegensatz zu tert.-Butylamin reagiert Piperidin glatt und rasch mit Chlorcyclo- 

phosphazenen. Um eine langsame und geregelte Substitution zu gewahrleisten, wurde 
deshalb 2 mit der stochiometrischen Menge Piperidin bei -78" umgesetzt. Das erhal- 
tene Produkt 7 ist vicinal disubstituiert: ein daraus rnit 30% Ausbeute isoliertes Rein- 
isomeres weist nur ein 31P-Signal auf. Durch Weitersubstitution rnit Dimethylamin 

C6H5 

zu 8 erfahrt es eine weitere strukturelle Bestatigung: die Einheitlichkeit wird dadurch 
belegt, daB die eingefuhrten Dimethylaminoprotonen nur ein Kernresonanzsignal 
liefern, also aquivalent sind, die vicinale Struktur wird belegt durch die Aufspaltung 
des Signals zum A-Teil eines A,XX'A',-Spektrums (hier n = 6), wie es fur alle zur 
Molekiilachse symmetrisch substituierten Diphospha-s-triazine charakteristisch ist20.22) 
(Abbild. 2).  



T
ab

. 
1.

 1
H

-N
M

R
-D

at
en

 d
er

 d
ar

ge
st

el
lte

n 
un

d 
ei

ni
ge

r 
ve

rg
le

ic
hb

ar
er

 
D

ip
ho

sp
ha

tr
ia

zi
ne

: 
C

he
m

is
ch

e 
V

er
sc

hi
eb

un
ge

n 
8
 [p

pm
] 

ge
ge

n 
T

M
S

 a
ls

 
in

te
rn

en
 S

ta
nd

ar
d,

 z
u 

ni
ed

ri
ge

re
n 

Fe
ld

st
ar

ke
n 

hi
n 

ne
ga

tiv
, 

M
ul

ti
pl

iz
it

at
 M

 u
nd

 K
op

pl
un

gs
ko

ns
ta

nt
e 

J 
[H

z]
. D

ie
 In

te
ns

it
at

sv
er

ha
lt

ni
ss

e 
en

ts
pr

ec
he

n 
de

n 
zu

 f
or

de
rn

de
n 

Su
bs

ti
tu

en
te

n 

6-
 

4.
4-

 
2.

2-
 

C
H

3 
(C

H
h

C
N

H
 

C
H

3O
 

N
H

 
J 

C
H

3 
6(

M
) 

Jp
2,

 J
p

4 
S

(M
1

2
) 

J 
6(

M
=2

) 
J 

-2
.2

6 
(3

) 
4.

1 

-2
.2

4 
(2

.2
) 

3.
9,

 2
.0

 
-1

.3
2 

0.
8 

-3
.5

2 
8.

0 
-2

.0
2 

(2
.2

) 
3.

9,
 2

.0
 

-1
.2

6 
2.

84
 

6.
5 

2.
26

 *
) 

-1
.9

0 
(3

) 
2.

4 
-1

.2
6 

-2
.3

0 
5.

5 

2.
00

 (
2.

2)
 

2.
7,

 2
.3

 
-1

.2
9 

0.
7 

-2
.5

4 
5.

5 
-2

.1
0 

(3
) 

2.
65

 
-
 

~~
 C

6H
5 

6 
_

_
-

 
-8

.3
0,

 
-7

.4
0-

 
-1

.3
2 

0.
85

 
2.

62
 

6.
5 

-8
.3

0,
 

-
 7

.3
5 

-1
.3

2 
0.

7 
2.

47
 

.
~

 
~

-
 

~ 

-8
.3

0,
 

-7
.4

0 
(C

H
2)

SN
 

s 
s 

E
 - C

H
2 

P,Y
 - C

H
Z 

~
-
 
~

-
 

-8
.3

0,
 

-7
.4

0 
-
 
3.

29
 

1.
62

 

-8
.3

0,
 

-7
.3

5 
-3

.0
7 

-
 

1.
55

 

2.
63

 (
2)

 
10

.5
 

-2
.4

5 
(*

*)
) 

11
.1

 

--
2.

62
 (

**
))

 
11

.0
 

*
)
 
Si

gn
al

 d
er

 2
 st

an
di

ge
n 

te
rt

.-
B

ut
yl

am
in

og
ru

pp
e.

 
**

' I
n

 d
en

 S
pe

kt
re

n 
de

r 
an

 b
ei

de
n 

P
ho

sp
ho

ra
to

m
en

 g
le

ic
h 

su
bs

ti
tu

ie
rt

en
 V

er
bi

nd
un

ge
n 

is
t 

be
i 

hi
nr

ei
ch

en
d 

gr
oB

er
 

K
op

pl
un

g 
da

s 
P

ro
to

ne
ns

ig
na

l 
de

r 
2.

4-
Su

bs
ti

tu
en

te
n 

zu
m

 
A

-M
ul

ti
pl

et
t 

ei
ne

s 
A

nX
X

'A
n-

S
pe

kt
ru

m
r 

au
fg

es
pa

lt
en

. 
A

ls
 K

op
pl

un
gs

ko
ns

ta
nt

e 
is

t 
hi

er
 J

P
(O

,N
)C

.H
 

-!
- J

 P
N

P
(O

,N
)C

H
 a

ng
eg

eb
en

. 

23
) 

A
. S

rh
m

id
pe

te
r 

un
d 

N
. S

ch
in

dl
er

, X
X

V
II

. 
M

itt
ei

l. 
di

es
er

 R
ei

he
, 

Z
. a

no
rg

. 
al

lg
. 

C
he

m
., 

im
 D

ru
ck

. 

0
0
 8 



1969 uber Phosphazene (XXIV.) 86 1 

wortlich sein, d. h. der zuerst eingetretene Piperidin-Substituent sol1 durch eine selek- 
tive Polarisierung die S, 2-Substitution des dazu cis-standigen Chloratoms am Nach- 
barphosphor gegeniiber der des trans-standigen begiinstigen 17). Da ein solcher Effekt 
sich in gleicher Weise auch im Diphosphatriazin auswirken kann, darf man annehmen, 
dalj 7 und 8 als trans-Jsomere vorliegen. 

Zusammenfassend zeigt sich, dalj tert.-Butylamin und Piperidin, charakteristische 
Vertreter der geminalen bzw. vicinalen Substitution an Chlor-cyclophosphazenen, 
auch Tetrachlor-diphosphatriazine nach dem gleichen Muster substituieren und die 
bestimmenden Faktoren von allgemeiner Wirksamkeit sind. 

Kernresonanzspektren 
Uber ihren Wert fur die Strukturfestlegung hinaus bieten die Kernresonanzspektren 

Einblick in einige interessante Zusammenhange (Tabellen 1 und 2). 
Die Abschirmung der Protonen der 6-Methylgruppe nimmt mit dem Ersatz der 

Chlor- durch Aniinofunktionen zu (8H:  -2.26 + -2.24 --f -2.02 + -1.90 ppm). 
Jhre Kopplung mit dem chlorsubstituierten Phosphor ist stets deutlich grol3er als mit 
dem aminosubstituierten. Die Kopplung des Phosphors zu den kohlenstoffstandigen 
Protonen der tert.-Butylgruppe betragt dagegen nur mehr 0.7-0.8 Hz. In beiden 
Fallen ist die Atomanordnung PNCCH die gleiche, jedoch sind N und ein C im ersten 
spl-, im zweiten sp3-hybridisiert. 

Das Signal des Aminoprotons des tert.-Butylaminorestes ist verhaltnismafiig scharf. 
In dem MaB, in dem die Chlorfunktionen des Nachbarphosphors substituiert werden, 
nimmt seine Abschirmung zu (8H:  -3.52 + -2.84 + -2.30 ppm) und die Kopp- 
lung ab (JPNH: 8.0 --z 6.5 + 5.5). 

Tab. 2. 83lP [pprn] der tert.-Butylamino-diphosphatriazine (und einiger anderer zum Vergleich) 
gegen 85 proz. Phosphorsaure zu niedrigeren Feldstarken hin negativ angegeben 

Substit. am 
Nachbarphosphor 

Substit. am betrachteten Phosphor 

6 -  Methyl-diphosphahiazine C12 (CH3)3CNH, C1 [ (CH~~CNHIZ [CH~OIZ 
~ 

ClZ - 39.3 -10.3 
(CH3)3CNH, C1 --12.4 

t(CH3hCN H 12 -34.9 38.5 -13.6 -24.2 

tCH30lz -.19.6 -26.6 

- 13.2 

32.2 
~ 18.8 - 32.3 

Die chemischen Verschiebungen der verschieden substituierten Phosphoratome 
sind charakteristisch und hinlanglich gegeneinander abgesetzt, so dalj in den un- 
symmetrischen Verbindungen ihre Zuordnung zweifelsfrei moglich ist. 
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In zweiter Linie sind die Verschiebungen aber auch von der Substitution am Nach- 
barphosphor abhangig. Als Regel laRt sich erkennen, daR rnit dem Chlor/Amin-Aus- 
tausch am Nachbarphosphor der chlorsubstituierte Phosphor an Abschirmung ge- 
winnt, der tert.-butylaminosubstituierte aber an Abschirmung verliert. Offenbar 
werden auch hier die Verhaltnisse durch eine Konkurrenz um den Verschiebungs- 
beitrag des verbindenden Phosphazenstickstoffs bestimmt 24.25). 

Fur 3 und 4 findet man eine PNP-Kopplung zu 27 Hz, fur 5 eine zu 39 Hz. Die 
Werte sind kleiner als die fur entsprechend substituierte Cyclotriphosphazene beob- 
achteten, aber gleich abgestuft; sie betragen etwa das 0.6-fache der dort berechneten 26) .  

Das bei hoherem Feld liegende Dublett in den 3lP-Spektren von 3 (Abbild. 1) und 4 
ist gegeniiber dem anderen deutlich verbreitert. Die Verbreiterung ist auf die nicht 
aufgeloste Triplettaufspaltung rnit den NH-Protonen (6.5 Hz, vgl. Tab. 1) zuruckzu- 
fiihren und bestatigt die getroffene Signalzuordnung. 

Beschreibung der Versuche 
2.2-Dichlor-4.4-bis-rert.-butylumino-6-methyl-diphospha-I .3.5-triuzin (3) : 5.00 g 2.2.4.4- 

Tetrachlor-6-methyl-diphosphu-l.3.5-triazin (1) (1 8 mMol) wurden rnit 5.35 g tert.-Butylumin 
(73 mMol) in 30 ccm Benzol24 Stdn. ruckflullgekocht. Das ausgefallene Hydrochlorid wurde 
abgetrennt und das Filtrat i. Vak. eingedampft. Es blieb ein Harz zuruck. Mit Petrolather 
extrahiert, lieferte es 3.0 g 3 (50%) in farblosen, rechteckigen Kristallen vom Schmp. 140 bis 
145" (Zers.). 

C10H23C12N5P2 (346.2) Ber. C 34.66 H 6.69 N 20.23 

2.2-Dichlor-4.4-bis-tert.-butylumino-6-phenyl-diphospha-l.3.5-triazin (4) : 2.5 g 2.2.4.4-Tetra- 
chlor-6-phenyl-diphosphcc-1.3.5-triazin (2) (7.5 mMol) und 2.2 g tert.-Butylamin (30 mMol) 
wurden in 20 ccm Benzol 18 Stdn. riickfluBgekocht. Nach Aufarbeitung wie vorstehend 
wurden 2.5 g 4 (82%) in farblosen Kristallen erhalten; Schmp. 140-142". 

C ~ S H ~ ~ C I ~ N ~ P ~  (408.3) Ber. C 44.14 H 6.17 N 17.16 Gef. C 44.03 H 6.31 N 16.94 

2-Chlor-tris- und Tetrukis-tert.-butylumino-6-methyl-dipho,~~ha-I.3.5-triazin: 3.0 g 1 in 
10 ccm Benzol wurden mit etwa 30 ccm tert.-But~vlumin 2 Tage unter RuckfluB erhitzt. Die 
Reaktionsmischung wurde i. Vak. zur Trockne eingeengt und mit Benzol extrahiert, die Lo- 
sung wiederum i. Vak. eingedampft und der feste, farblose Ruckstand aus Petrolather um- 
kristallisiert: feinkristalline Substanz rnit Schmp. 130- 135". Sie enthalt nach ubereinstimmen- 
der Aussage des 1H- und 31P-Spektrums Tri- und Tetrasubstitutionsprodukte im Verhaltnis 
1.2 : 1 .  Durch abermaliges Umkristallisieren aus Petrolather la& sich die Triaminoverbindung 
anreichern. 
Trisubstitutionsprodukt : C I ~ H ~ ~ C I N ~ P ~  (382.9) Ber. C 43.92 H 8.69 N 21.84 
Tetrasubstitutionsprodukt: C18H43N7P2 (419.6) Ber. C 51.47 H 10.32 N 23.34 
Gemisch im Verhaltnis 5 : 1 : Ber. C 45.25 H 9.03 N 22.24 Gef. C 45.31 H 8.91 N 21.54 

2.2-Dimethoxy-4.4-bis-tert.-butylamino-6-methyl-diph~.spha-l.3.5-triazin (5) : 0. I98 g Natrium 
(8.68 mg-Atom) wurden in absol. Methanol gelost und die Methylat-Losung weitgehend 
eingeengt. Unter Riihren wurden bei 0" 1.50 g 3 (4.34 Mol) in 30 ccm Benzol zugetropft. 

Gef. C 35.01 H 6.77 N 20.38 

24) A.  Schmidpeter, H. Brecht und H. Groeger, Chem. Ber. 100, 3063 (1 967). 
25) A.  Schmidpeter, H. Brecht und J.  Ebeling, Chem. Ber. 101, 3902 (1968). 
26) E. G .  Finer, J. molecular Spectroscopy 23, 104 (1967). 
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Nach 24 Stdn. bei Raumtemp. wurde das Natriumchlorid abfiltriert, das Filtrat mit 1 ccm 
Wasser gewaschen, getrocknet und eingedampft. Aus Petrolather lieferte der Ruckstand 
1.0 g 5 (68 %) in rechteckigen Blattchen vom Schmp. 102-104". 

C I Z H ~ ~ N ~ O ~ P ~  (337.3) Ber. C 42.72 H 8.38 N 20.76 Gef. C 43.74 H 8.96 N 20.75 

2.2-Bis-dimethylumino-4.4-bis-tert.-butylumino-6-phenyl-diphospha-l.3.5-triuzin (6) ; 2.0 g 4 
(4.8 mMol) in 10 ccrn Benzol wurden mit einem UberschuD an Dimethylamin 24 Stdn. bei 130" 
im Bombenrohr umgesetzt. Uberschiissiges Amin wurde abgedampft, Dimethylamrnonium- 
chlorid abfiltriert und die Losung i. Vak. eingedampft. Das zuriickbleibende 01 kristallisierte 
langsam. Man loste den Kristallkuchen in 50 ccrn kaltem Petrolather, wobei 0.4 g einer schmie- 
rigen Masse zuruckblieben. Beim langsarnen Eindampfen der Losung fie1 6 in farblosen, 
rechteckigen Kristallen am. Ausb. 1.2 g (46 %); Schmp. 125 -- 127". 

C19H37N7P~ (425.5) Ber. C 53.62 H 8.76 N 23.04 Gef. C 53.73 H 8.82 N 22.89 

2.4-Dichlor-2.4-dipiperidino-6-phenyl-diphospha-l.3.5-triazin (7) : Zu 6.8 g 2 (20 mMol) in 
120 ccm Ather wurden bei -78" unter starkem Ruhren langsam 6.9 g Piperidin (80 mMol) 
in 50 ccm Ather getropft. Man riihrte 5 Stdn. bei -78', erwarmte innerhalb 24 Stdn. auf 
Raumtemp. und riihrte 48 Stdn. weiter. Die Atherlosung lieferte 4.0 g farbloses Rohprodukt. 
Aus Petrolather 2.6 g 7 in Form farbloser, rechteckiger Quader vom Schmp. 155-157'. Die 
IR-Spektren von Rohprodukt und isolierter Reinsubstanz stimmten uberein. 

C17H25C12N5P2 (432.3) Ber. C 47.23 H 5.83 N 16.21 Gef. C 46.96 H 5.78 N 16.05 
NMR: 831P -38.3 ppm. 

2.4-Bis-dimethylumino-2.4-dipiperidino-6-phen~~l-diphospha-l.3..5-triuzin (8) ; 1 .O g 7 (2.3 
mMol) in 5ccm Benzol wurden mit einem UberschuD an Dimethylamin im Bombenrohr 
umgesetzt (12 Stdn., 80 ) .  Die Reaktionsmischung wurde zur Trockne eingeengt, der Riick- 
stand mit 50 ccm heiDem Petrolather extrahiert und die Losung auf etwa 2 ccm eingeengt. 
Dabei kristallisierten 0.6 g 8 (58 %) in farblosen rechteckigen Quadern vom Schmp. 150---151" 
aus. 

C21H37N7P2 (449.5) Ber. C 56.11 H 8.29 N 21.81 Gef. C 56.41 H 8.37 N 21.83 
NMR: S31P -30.1 ppm. 
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