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Methylmetall(1V)-dimethylsulfoximide der allgemeinen Formel (CH3),M[NOS(CH3)2l4_p
wurden erstmals dargestellt durch doppelte Umsetzung von Methylmetallhalogeniden und
Alkalidimethylsulfoximiden bzw. Dimethylsulfoximin und Tridthylamin (M = Si, Ge, Sn;
n = 3, 2,1 oder 0). Die Eigenschaften dieser Substanzen werden beschrieben und ihre Struktur
unter Zugrundelegung IR- und NMR-spektroskopischer Daten diskutiert. Tm Hinblick
auf die isoelektronische Bezichung der Organometallsulfoximide zu den Organometall-
phosphinaten war beides von besonderem Interesse.

Trimethylsilyl-dimethylsulfoximid (1) addiert Aluminiumtrimethyl unter Bildung einer
1 :1-Komplexverbindung der Struktur 9a. Die Darstellungsmethode fiir Dimethylsulfoximin
wurde verbessert.

Das chemische Verhalten der noch nicht sehr lange bekannten2.3) Verbindungs-
klasse der Sulfoximine4~® A wurde bisher kaum untersucht. Aus diesem Grunde
liegen vor allem iiber anorganische und metallorganische Derivate nur wenige Anga-
ben5.10,11) vor, Aber auch von Abkémmlingen mit rein organischen Substituenten
haben wir sehr spirliche Kenntnisse 12-15),

Wesentlich eingehender studiert wurden hingegen die in enger isoelektronischer
Beziehung1®) zu den Sulfoximinen stehenden Phosphinsiuren B. Unter den zahl-
reichen Derivaten dieser Verbindungen sind speziell die Metall- und Organometall-

1) Isostere metallorganische Verbindungen, XIV. — XIII. Mitteil. ; H. Schmidbaur, K. Schwir-
ten und H. H. Pickel, Chem. Ber. 102, 564 (1969).
2) H. R. Bentley und J. K. Whitehead, J. chem. Soc. [London] 1950, 2081.
3) H. R. Bentley, E. E. McDermott und J. K. Whitehead, Nature [London] 165, 735 (1950);
Proc. Roy. Soc. B [London] 138, 265 (1951).
4 F. Misani, T. W. Fair und L. Reiner, J. Amer. chem. Soc. 73, 459 (1951).
5 J. K. Whitehead und H. R. Bentley, J. chem. Soc. [London] 1952, 1572.
6) D. Jerchel, L. Dippelhofer und D. Renner, Chem, Ber. 87, 947 (1954).
7 A. Schoberl und A. Wagner, in Methoden der organ. Chemie (Houben-Weyl), Bd. 9, S. 220,
Georg Thieme Verlag, Stuttgart 1955.
8) R. Appel und W. Biichner, Chem. Ber. 95, 855 (1962).
9) L. Horner und A4. Christmann, Chem. Ber. 96, 388 (1963).
100 R. Appel, H. Fehthaber, D. Hanssgen und R. Schollhorn, Chem. Ber. 99, 3108 (1966).
11) T, W. Rave und T. J. Logan, J. org. Chemistry 32, 1629 (1967).
12} N. C. Webb und R. A. Gloss, Tetrahedron Letters [London] 11, 1043 (1967).
13) R. Wehr, J. chem. Soc. [London] 1965, 3004.
14) C. R. Johnson, E. R. Janiga und M. Haake, J. Amer. chem. Soc. 90, 3890 (1968).
15) C. R. Johnson und J. J. Rigau, J. org. Chemistry 33, 4340 (1968).
L6) H. Schmidbaur, Fortschr. chem. Forsch., Springer-Verlag Heidelberg, im Druck 1969.
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phosphinate zu nennen, denen in den letzten Jahren groles Interesse entgegen-
gebracht wurde. Als Grundsubstanzen fiir neue anorganische Polymere wurden in
sie groBe Hoffnungen gesetzt17},
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Es schien deshalb vielversprechend, auch die anorganische Chemie der Sulfoximine
systematisch zu untersuchen. Nach Arbeitcn iiber Metall- und Organometall-sulfox-
imide mit Elementen der zweiten 18) und dritten 19 Gruppe des Periodensystems werden
hier Organometall(IV)-sulfoximide beschricben.

Dicse Arbeiten galten dem Sulfoximid-Rest C in sciner Rolle als neuer mono- und
bifunktioneller Ligand, der dem Phosphinat-Rest D an die Seite zu stellen ist.

Analoge Silylverbindungen der Sulfodiimine R>S(NH), sind erstmals von Appel
und Mitarbb. erhalten worden20.21), Aus den gleichen Laboratoricn stammt eine
Untersuchung iiber den basenkatalysierten Protoncnaustausch in Sulfoximinen und
Sulfodiiminen22), Organometall(IV)-dialkylphosphinatc wurden in jiingster Zeit
mehrfach sehr sorgfiltig studiert 23},

1. Darstellung

Zur Vcreinfachung der Strukturaufklirung der zu crwartenden Verbindungen
mittels IR- und NMR-Spektren wurden aus den Reihen der Sulfoximine und der
Metallorganyle jeweils die Grundglicder ausgewahlt, namhich cinerseits Dimethyl-
sulfoximin und andererscits Methylsilane, -germanc und -stannane.

Nach einer Verbesserung der Arbeitsvorschrift fiir die Synthese von Dimethyl-
sulfoximin (A, R = CHj3) wurden zwei Wege zur Darstellung eines Trimethylsilyl-
dimethylsulfoximids (1) ausgcarbeitet, die beide von (CH3);SONH ausgehen:

o) i
v . *N{C,Hy 0y Vi
(CH,),S.  + (CH,)SiCl ’ (CIL, )57
o ~HCl 327
NH N-Si(CHy ),
1 l
//O . (] ® ~NaCl
THy),S, — G
(CHy), \\NH ey (CHs)zq\N Na TS

17) B, P. Block, Vortrag aul dem Symposium ,,Inorganic Polymers*, London, 10. 4. 1969;
Polymer Chem. Rev., im Druck.

18) H. Schmidbaur, G. Kammel und W. Stadelmann, J. organometal. Chem. [Amsterdam]
P 15, 10 (1968).

19) H. Schmidbaur und G. Kammel, J. organometal. Chem. [Amsterdam] P 14, 28 (1968).
20} R. Appel, D. iinssgen und W. Miiller, Chem. Ber. 101, 2855 (1968).

20 R. Appel, L. Sickmann und H. O. Hoppen, Chem. Ber. 101, 2861 (1968).

22) F. Knoll, J. Gronebaum und R. Appel, Chem. Ber. 102, 848 (1969).

23) R. E. Ridenour und E. E. Flagg, J. organometal. Chem. [Amsterdam] 16, 393 (1969).
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Diese Verfahren sind auf die Germanium- und Zinn-Analogen {ibertragbar. In etwas
verminderten Ausbeuten werden auf diese Weise Trimethylgermanyl- und Trimethyl-
stannyl-dimethylsulfoximid (2 und 3) erhalten:

0 0
& 7
(CH, )8 (CHa)SL
N-Ge(CHg)s N-Sn(CH,)s
2 3

Die Umsetzung von (CH3),SONH oder seines Natriumsalzes mit po/yfunktionellen
Methylchlorsilanen und -germanen im entsprechenden Mengenverhdltnis liefert
analog die Verbindungen (CH3) Si[NOS(CH3)2l4_n mit n =2, 1 und 0 sowie
(CH3),Ge[NOS(CH3);l4_, mit 1 =2 und 1. Die Aufarbeitung des Reaktionsgemi-
sches gestaltet sich jedoch zunehmend schwieriger und die Ausbeuten sind oft gering.
Bei den Zinnverbindungen versagt die Methode schlieBlich ganz. Aus der Silicium-
und Germaniumreihe konnten aber noch die folgenden Verbindungen rein isoliert
werden:

(CHy ), Si[NOS(CH; ), 1, CH3Si[NOS(CH; )15 Si[NOS(CHy )4
4 5 6
(CH,);Ge[NOS(CHy )1, CH3Ge[NOS(CHs)ylq
7 8

Die Schwierigkeiten der Aufarbeitung ergeben sich aus der geringen Loslichkeit
der Produkte in organischen LOsungsmitteln und aus der Tatsache, dal nur noch
4 und 7 fiir eine Destillation ausreichend fliichtig sind. Die Zinnverbindungen sind
offenbar unloslich und. nicht fliichtig. Die Abtrennung vom Nebenprodukt wird
dadurch problematisch, zumal eine Adduktbildung mit den Alkali- oder Ammonium-
salzen nicht auszuschlieBen ist24),

2. Eigenschaften

Die Verbindungen 18 bilden durchweg farblose Kristalle, dic deutlich hydrolyse-
empfindlich sind. lhre physikalischen Konstanten sind in Tab. 5 mit aufgefiihrt.
1-—4 und 7 sind in Benzol so gut 16slich, daB ihre Molekulargewichte kryoskopisch
bestimmt werden konnten. In allen Féillen wurden einfache Molekulargewichte
gefunden, so daB hier ein monomerer Molekiilbau wenigstens fiir den Losungszustand
gesichert ist. Dieses Ergebnis wird durch die verhiltnismidBig groBe Fliichtigkeit der
Substanzen bestdtigt.

3. Spektren und Struktur

Die spektroskopischen Untersuchungen bekriftigen teils qualitativ (IR) teils
quantitativ {(NMR) die aus den Elementaranalysen und den Molgewichten hervor-
gehende Zusammensetzung der Verbindungen.

24) Das von Appel et al. 20,21) apgegebene Verfahren zur Darstellung der Silyl-sulfodiimide,
das von Methylsilazanen ausgeht, sollte auch auf die Silyl-sulfoximide iibertragbar sein.
Zur Synthese der Stannyl-sulfoximide miiBte entsprechend von Stannyl-alkylamiden
ausgegangen werden.
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Tab. 1. TH-NMR-Daten der Verbindungen 1—9a)

8CH3M 3CH3S Integrale

1 -7 —178 1:1.50

2 —28 —-180 1:1.51

3 -24.5v) —178 1:1.48
4 —16.5 —183.5 1:2.02
5 —19 —186.5 1:5.95
6 — —189.5 —

7 -39 —184.5 1:2.01
8 --50¢) —188.5 1:5.99
9 —10.5 (8i) —177 1:1.43:1.44

+57 (Al

a} Alle Werte in Hz bei 60 MHz. Negative Werte fiir niedrigere Feldstirken, bez. auf TMS als duferen Standard;
30°. Methylenchlorid als Lésungsmittel (5—10 Gew.-%; bzw, gesittigte Losungen).

by J(LHC!17/1198n) 54 bzw. 57 Hz.

<) Zwei Signale: —48.5 und —51.5 Hz. Die Ursache fiir diese Aufspaltung ist unbekannt.

Tab. 2. Ausgewihlte IR-Absorptionen (in cm~1) der Verbindungen 1-9 und von Lithium-
und Natriumdimethylsulfoximid (Nujol-Losungen bzw. -Emulsionen)

w(S0) YSN) ¥(S0) W(SN)
1 1285 1157 6 1273 1157/1138
2 1234/1219 1132 7 1219 1121/1109
3 1224 1125/1110 8 1210 1115
3a) 1239 1101 9 1312 1090
4 1261/1244 1147 (CH3)2SONLI 1290 1048
5 1244 1138 (CH;3);SONNa 1297 1052

2) 9 Monate gelagert.

Die 1H-NMR-Daten der Tab. 1 liefern dariiber hinaus keinen Beitrag, der fiir die
Frage der Struktuiaufkldrung relevant wiire. Die IR-Spektren erlauben jedoch sehr
wohl eine Entscheidung zwischen den beiden prinzipiell moglichen Formulierungen,
wie sie am Beispiel 1 cinander gegeniibergestellt seien:

(CH3),8 ' (CH3)ZS\\\
N-5i(CHg)y

O. JO=Si(CH, )y

e

la 1b

Formel 1b muB insofern in die Betrachtungen mit einbezogen werden, als Verbindun-
gen des vierfach-koordinierten Schwefels mit SN-Dreifachbindung durchaus bekannt
sind 29, Uberdies ist die hohe Bildungstendenz von SiO-Bindungen zu bedenken 26),

Die Schwingungsspektren der Verbindungen 1—8 geben jedoch keine Anhalts-
punkte fiir das Vorliegen einer Struktur, wie sie 1b entspricht. Die SO- und SN-
25) H. Richert und O. Glemser, Z. Anorg. allg. Chem. 307, 328 (1961); O. Glemser und H.

Richert, ebenda 307, 313 (1961); O. Glemser und H. Schrider, ebenda 284, 97 (1956).
200 H. Schmidbaur, Chemie in unserer Zeit 1, 184 (1967).
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Valenzschwingungen erscheinen in Bereichen, die fiir entsprechende Strukturelemente
mit Doppelbindungen typisch sind. Vergleichswerte finden sich in den Spektren von
Dimethylsulfon27} (1294/1134/cm) und von Silylderivaten des Sulfodiimins. Daneben
standen die Spektren des ,,Ireien“ Dimethylsulfoximins (1219/1039/cm) und seiner
Alkalisalze (1290/1045/cm) zur Verfiigung.

Die v(SN)-Banden zeigen die zu erwartende Abhingigkeit von der Natur des
Metalls (Tab. 2). Die iibrigen charakteristischen Absorptionen des Sulfoximidrestes
variieren meist nur in engen Grenzen.

Bei der Zinnverbindung 3 war das interessante Phinomen zu beobachten, daB die
Substanz bei ldngerer Lagerung einc deutliche Verinderung erfuhr, die sich auch im
IR-Spektrum duBerte. Wir interpretieren diesen Befund als Konsequenz einer inter-
molekularen Assoziation iiber Sulfoximidbriicken zwischen Zinnatomen:

ll'w‘ R\ /R Tll
Sn €— O.\__;N-——

/\ /\ A\

R R R R R R

Solche Koordinationsphinomene treten auch bei anderen Metall-sulfoximiden
auf18.19, Das gleiche Strukturprinzip diirfte auch die Eigenschaften der unidslichen
und nichtfliichtigen Verbindungen 5, 6 und 8 bedingen.

Ahnliche Verhiltnisse finden sich im Ubrigen bei den Organozinn-dimethyl-
phosphinaten 23). In dicsen Fillen scheint die Dimethylphosphinatgruppe die Briicken-
funktion zu iibernechmen.

R R_ R R R R
l N/ I \P/
—Sn 0" o Sn 0F N0 —

/\ /
R R R R

Derartige Koordinationsphinomene werden erkldrlicherweise durch zunehmende
Substitution eines Zentralatoms mit elektronegativen Liganden begiinstigt (1 —~ 4 —5
— 6). Eine gesteigerte Akzeptorfihigkeit des Zentralatoms (Sn > Ge > Si) wirkt im
gleichen Sinne.

4, Die Addition von Trimethylsilyl-dimethylsulfoximid (1) an Alumininm-
trimethyl

Trimethylsilyl-dimethylsulfoximid sollte in dhnlicher Weise wie Trimethylsilyl-
trimethylphosphinimid 28) zur Addition eines Akzeptormolekiils wie Aluminium-
trimethyl befahigt sein. Eine solche Adduktbildung kdnnte aber nicht nur am Imin-
stickstoft- (9a), sondern auch am Sauerstoffatom (9b) stattfinden.

Das Experiment zeigte, dafl in der Tat ein Addukt der Bruttozusammensetzung
(CH3)>SONSI(CH3)3 - AI(CH3)3 leicht darstellbar ist. Das Reaktionsprodukt ist eine de-
stillierbare, leicht kristallisierende Fliissigkeit, die so stark oxydations- und hydrolyse-

20 W. R. Feairheller jr. und J. E. Katon, Spectrochimica Acta [London] 20, 1099 (1964).
28) H. Schmidbaur und W. Wolfsberger, Chem. Ber. 100, 1000 (1967).
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0 O-> A1(CH,)
7 AI(CH,), & 373
(CHy 8] —_—_— (CHy S
N-Si{CHa )y N— Si(CH, )y
9b
Al(CH;),
0
7
(CH;y)S

SN-S1(CH, )

9a
Al(CH,);

empfindlich ist, daB sie an der Luft sofort Feuer fingt. Die Substanz ist in Lsungs-
mitteln wie Benzol gut 16slich und liegt darin monomer vor (Kryoskopic).

Das 'H-NMR-Spektrum bestitigt die Bruttozusammensetzung, entscheidet aber
nicht zwischen 9a und 9b. Das IR-Spektrum aber ist am besten mit 9a vereinbar,
da v(SO) von 1 bei der Addition von Al(CHj); kurzwellig (1285 — 1312/cm), v(SN)
aber langwellig verschoben wird (1157 = 1090/cm). Es ist zu vermuten, dal3 eine trigo-
nal planare Struktureinheit N(AISiS) das energetisch am meisten begiinstigte Bau-
element darstelit. Das bisher unbekannte isostere Bis-trimethylsilyl-amido-dimethyl-
phosphinat (10a) sollte eine vergleichbare Struktur aufweisen:

o O-Si(CHy )
L Ve
(CHyl P, = (CHy,P]
N-Si(CHy ) N-Si(CHy ),
Si(CHy )
10a 10b

Ein Austausch der Silylgruppen iiber die (energiereichere) Form 10b wire aber
denkbar und NMR-spektroskapisch sicher auch leicht nachzuweisen.

Beschreibung der Versuche

Zum AusschluB von Luft und Feuchtigkeit wurden alle Versuche unter trockenem und
nachgeretnigtem Stickstoff ausgefiihrt. Die IR-Spektren entstammen einem Perkin-Elmer 337-,
die NMR-Spektren einem Varian A 60-Gerit. Lésungsmittel und Geréte waren vorgetrocknet.

Dimethylsulfoximin: In einem Dreihalskolben mit KPG-Rihrer, RiickfluBkiihler und
Innenthermometer werden 40 g Dimerhylsulfoxid (514 mMol), 100 ccm konz. Schwefelsiure
(d 1.84) und 400 ccm Chloroform gemischt und im Laufe von 4 Stdn. portionsweise mit
40 g Natriumazid versetzt. Man hilt die Innentemperatur auf 45 —50° und riihrt nach Abschiu
der Azidzugabe noch 2 Stdn. weiter. Nach dem Abkiihlen und der Hydrolyse mit Eiswasser
trennt man die widBr. Phase ab, neutralisicrt sie mit konz. Natronlauge und engt 1. Vak. am
Rotationsverdampfer bis fast zur Trockne ein. Nun wird das geldste Na>SO4 mit Athanol
gefallt, abgesaugt und das Filtrat zur Trockne eingedampft. Nach 24stdg. Trocknen im
Exsikkator iliber P4O o wird i.Vak. sublimiert (80°/0.1 Torr). Ausb. 30g (CH;)»SONH
(322.5 mMol = 63% d.Th., 300% d.Lit.3), Schmp. 55--56°.

Lithium- und Natriumdimethylsulfoximid: Die Suspension von 0.5 g {CH3),SONH (5.45
mMol) in 50 cem Ather wird mit einer Losung von 0.35 g a-Buryllithium (5.47 mMol) in
n-Hexan versetzt, wobel sich Butangas entwickelt. Nach 3stdg. lebhaftem Riihren bei Riick-
fluBtemperatur wird i. Vak. eingedampft. Es hinterbleibt fast reines (CH3)2SONLI als farb-
loser Riickstand. Ausb. 0.51 g (5.15 mMol = 979%; nicht analysiert).
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Aus 1.0g (CH3),SONH (10.9 mMol) und 0.25 g klein geschnittenem Natriummetall
(10.9 mg-Atom) in 50 ccm Ather entsteht im Laufe von 15 Stdn. bei 35° unter Wasserstoff-
entwicklung ein farbloser Niederschlag von (CH3);SONNa. Nach Filtration Ausb. 1.2 g
(10.4 mMol = 97%; nicht analysiert).

Darstellung der Methylmetall(1V)-dimethylsulfoximide

a) In einem Zweihalskolben stellt man zunichst nach der vorstehenden Vorschrift eines
der beiden Alkalisulfoximide her und tropft dann (ohne diese zu isolieren) in die erhaltene
Suspension dquivalentc Mcngen des jewciligen Methylmetallhalogenids ein (Tab. 3). Anschlie-
Bend wird mehrere Stdn. unter RiickfluB erwiarmt, der Alkalihalogenid-Niederschlag abfil-
triert und das Filtrat i. Vak. eingeengt. Die Produkte kénnen durch Sublimation oder Destil-
lation gereinigt werden. Einzelheiten geben die Tabb. 3 und 5.

b) Dimethylsulfoximin wird in einem Zweihalskolben in einem Gemisch von Benzol und
Tridthylamin in der Siedehitze gelost. Zu der gut gerithrten Losung tropft man bei der gleichen
Temperatur langsam einc Losung der Organometallkomponente in wenig Benzol zu. Es fillt
Tridthylammoniumchlorid aus. Man kocht noch fiir die angegebene Zeit (Tab. 4) unter
RiickfluB, frittet vom Niederschlag ab, wischt mit Benzol nach und arbeitet wie folgt auf:
Bei 1—4 und 7 wird das Losungsmittel abgezogen und der Riickstand destilliert (1) oder
sublimiert. Bei 5 und 8 mufl wegen der geringeren Ldslichkeit heiB filtriert werden. Den nach
Abziehen des Losungsmittels vom Filtrat verbleibenden Riickstand 16st man in Methylen-
chlorid und féllt die Produkte mit n-Pentan in der Kélte. Mehrfaches Umfillen ergibt ana-
lysenreine Proben. Bei 6 fillt das Produkt mit dem Halogenid aus. Die Trennung gelingt
wieder durch frakt. Fillung aus Methylenchlorid mit n-Pentan.

Aluminiumtrimethyl-Addukt von 1: In einer kleinen Destillationsapparatur Iegt man 3.0g 1
(18.2 mMol) in Benzol gelést vor und gibt unter Rithren aus einer Injcktionsspritze
2.66 g Aluminiumtrimethyl-dtherat (18.2 mMol) zu. Der aliméhlich (7 Stdn.) in Freiheit
gesetzte Ather wird nach und nach aus dem Reaktionskolben abdestilliert. Spiter steigert
man die Temperatur und destilliert das Benzol bei Normaldruck, dann bei 30 Torr ab.
Das verbleibende Produkt wird i.Vak. destilliert. Sdp.g.; 78°, Schmp. 20.5—21.5°. Ausb.
4.0 g (93%).

Tab. 3. Ansitze und Ausbeuten der Synthesen iiber die Alkalisulfoximide

a) CgHjg Reaktions-

(CH3);SONH Salz (CH3)3MCl b) At;O Temp, Zeit Produkt

g mMol M g mMol cem Stdn.  Nr. g Yo
2.85 30.6 Li Si 3.32 30.6 a 20 30° 12 1 32 63
1,00 10.7 Na Si 1.16 10.7 b 50 36° 6 1 0.9 50
1.52 16.3 Li Ge 2.5 16.3 a 20 22° 12 2 0.9 27
2.42 26.1 Na Ge 4,0 26.1 b 100 36° 24 2 1.3 24
1.9 20.4 Li Sn 4.06 20.4 a 20 22° 24 3 1.7 37

Tab. 4. Ansdtze und Ausbeuten der Synthesen iiber die ,, Tridthylamin-Methode*

. Reaktions-
(CH;)2SONH (CH3)yM —Clx At;N C¢Hg Temp. Zeit Produkt

g mMol M X y g mMol g ccm Stdn. Nr. g %
2.85 30.6 Si 1 3 3.32 30.6 31 50 79° 2 1 4.6 92
149 16.0 Si 2 2 1.033 8.0 1.62 50 79° 2 4 1.4 73
149 16,0 Si 3 1 0.578 5.33 1.62 50 79° 3 S 1.2 71
2.61 28.0 Si 4 0 1.17 7.0 2.83 50 79° 10 6 i1 39
2.19 23.5 Ge t 3 3.55 235 2.38 50 79° 2 2 33 68
1.16 12.0 Ge 2 2 1.04 6.0 1.21 50 79° 2 7 1.2 71
0.50 534 Ge 3 1 0.345 1.78 0.54 50 79° 4 8 0.3 46



1969

Organometall(IV)-dialkylsulfoximide

4135

Tab. 5. Schmelzpunkte, Siedepunkte, Analysen und Mol.-Gewichte der Verbindungen 1—9

C H N Mol.-Gew.
Verb. Schmp. Sdp.p.1 Subl/Torr Summenformel Ber. Gef. Ber. Gel. Ber. Gef. Ber. Gef.
1 35-36° 47° 30°/0.1 CsH;sNOSSH 3632 37.70 916 997 B8.47 7.24 1654 166
2 54 —55° — 30°/0.1 CsH,;5GeNOS 28.62 29.40 7.16 6.73 6.68 6,89 209.9 201
3 52 —54° 62° 35°/0.1 CsH;sNOSSn 23.46 2383 5.86 572 547 524 256.0 256
4 98 —99° 110° 90° CsH1sN2025,8i 2971 2890 743 7.07 11.57 11,78 242.5 239
5 101 —102° - - C;H21N3038,S1 26,32 2620 6.58 6.64 13.15 1290 319.6 %
6 162 —165° — — C3H24N404848i 24.24 24770 6,06 6.14 14.14 13.90 396,7 ®
7 104 —105° 100° 95° CeH3GeN2025;  25.12 2470 6,28 6,68 9.76 10.00 287.0 287
8 110° (Z) — — C7H2;GeN3038;  23.10 23.15 5.66 6.08 11.55 11.83 364.1 %
9 20.5—21.5° 78° - CgH24AINOSSi 40.50 40.10 10.13 10,15 11.39 11.32 237.5 236
*) Unldslich in Benzol.
[172/69]
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