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Die Synthese von Dimethylsulfonio-[vinylsulfonyl-phenylsul~onyl-methanid] (S), Triphenyl- 
phosphonio-[vinylsulfonyl-phenylsulfonyl-methanid] (6) und Triphenylphosphonio-[vinyl- 
sulfonyl-bcnzoyl-methailid] (8) wird beschrieben. Die Elektronenspektren von 5 und 6 
sind mit dcm UV-Spektrum des Bis-phenylsulronyl-methan-Anions (9) vergleichbar. Durch 
Wechselwirkung der SOz-Gruppen mit den Ylidcarbanionen werden die SO2-Valenzschwin- 
gtingsfrequenzcn im Verglcich LU Viiiylsulfonyl-phcnylsiilfonyl-mcthan (4) um 20--30/cm 
zu kleineren Wcllenzahlen vcrschoben. Dicse Wechselwirkung bedingt eine hijhere Elektro- 
nendichte in den Vinylgruppen der Ylide als bei 4,  was N MR-spektroskopisch nachweisbar 
ist. Die Massenspektren von 5,  6 und 8 wcrden diskuticrt. 

Viny lsulfony lmethylids 
Thc preparation of dimethylsiilfonio-~vinylsulfonylphenylstilfonylmctliani~le) (S), triphenyl- 
phosphonio-(vinylsiilfonylphenylsulfonylnietlianide) (6) and triphenylphosphonio-(vinyl- 
sulfonylbenzoylmethanidcj (8) is described. The u. v. spectra of 5 and 6 are similar to the 
u. 'v. spectrum of the bis(pheny1sulfonyl)methane anion (9). Because of the interaction or the 
SCIl-groups with the  ylide carbanions, the SOr-strctching rrequcncies comparcd to those of 
vinylsulfonylphenyls~ilfonylmethane (4) are shifted 20 30/cm to lower wave numbers. 
This interaction causes a higher electron density in the vinyl groups of the ylids compared to 
4, as shown by n. m. r.  rncasurements. The mass spectra of 5, 6 and 8 are discussed. 

In den letzten Jahrcn sind eine Vielzahl von stabilen Schwefel- und Phosphor-Yliden 
beschrieben worden 1 ' .  Die Stabilisierung der Ylidcarbanionen wurde hierbei praktisch 
ausschlieI3lich mit Hilfe vnn Keto-, Ester- bzw. Amid-Gruppierungen erreicht. 
Hingegen sind zur Zeit nur wenige Ylide bekannt, bei denen das Ylidcarbanion uber 
Sulfongruppen stabilisiert wird, z. B. 12) ,  231, 34,:  

1 2 3 

AuIBerdem fallt auf, dal3 bei der Fiille der bekannten alkyl- und arylsubstituierten 
Ylidel) olefinische Vertreter bisher kaum beschrieben wurden. In der vorliegenden 

I )  A. W. Johnwn, Ylid Chemistry, Academic Press, New York 1966: H. Ko'riig, Fortschr. 

2)  N. Pegragnins und M .  Crrmpor, C'hem. and Ind. 1964, 1461. 
3' R .  Compper und H. Euchner, Chem. Ber. 99, 527 (1966). 
4) J .  Dirtzmann, .I. org. Chemistry 30, 2272 (1965): L. Horrier und H. Oediger, Chem. Ber. 

91, 437 (1958); H. Hoffmann und H .  Furster, Tetrahedron Letters [London] 1965, 1547. 

-- 

chem. Forsch. 9, 487 (1968). 



Arbeit wird nun uber die Synthese von drei Vinylsulfonyl-niethylrden (5, 6,  8)  
berichtet. Diese Verbindungen stellen polyinerisationsfahige neue Monoinere dar 
und waren daher auch vom Standpunkt der niakroniolekularen Cheniie interessant. 
Uber ihr Polymerisationsverh.nlten wurde bereits kurz bcrichtets). 

Wahrend bei Acyl- bzw. Ester-Yliden der binfluR des YlidL.nrbanioiib a i i f  die 
benachbarten stabilisierenden Gruppen besonders IR-spcktroskopisch ausfuhrlich 
untersucht tvurde6.7), liegen vergleichbare Arbeiten fur sulfonyl-btabilisierte Ylide 
nicht vor. Es war daher von Tnteresse, die Frage nach den1 EinfluR des Ylidcarbanions 
auf die spektroskopirchen Daten der Sulfonylgruppe und der angrenzenden Sub- 
stituenten dnhand der vorliegenden Ylide naher zu Lintersuchen. 

1. Synthese der Ylide 

Durch Kondensation von Vinylsulfunyl-pheiiylsulfonyl-inethan (4) 8' mit 1)iniethyl- 
sulfoxid bzw. Dichlortriphenylphosphoran wurdeii das Diinethylaulfonio-[vinyl- 
sulfonyl-phenylsulfonyl-methanid] (5 )  und das Triphcnylphosphonio-[vinylsulfonyl- 
phenylsulfonyl-methanid] (6) dargcstellt ( I >. 

5 

Unter identischen Kcaktioiishetiiiiguii~~ii war es jedoch nichl moglicli, durch 
Verwendung von ~thylsulfonyl-phenyIsulfonyl-methan und Vinylsulfiiiiyl-~~-~olyl- 
sulfonyl-niethan die analogen Ylide darzustellen. 

Das Triphenylphosphonio-niethanid 8 wurde durch Uniwtrung ton 7 mil Vinyl- 
sulfonylchlorid erhslten (2). 

7 8 

5 )  H.  Diefrribarh und H .  Rrngsdorf, Angew. Chcm. 78, 1019 (1966); Angzw. C ht'iii. intei i ixt .  
Edit. 5,  971 (1966); H .  Diefetihnch, H .  Ringrdorj und R. 6 Wilhelms, Polymer Lctlert, 5, 
1039 (1967). 

6 )  G. Witfig und U .  SchoUkopf, Chem. Ber. 87, 1312 (1954); F. Rrrmirrz ttnd S.  Dershotrrtz, 
J .  org. Chemistry 22, 41 (1957); A .  J .  Speziab und K. 14'. Rutts, J Amer. cheni. SOL. 77, 
521 (1955); H. Bestmantt, Angew. Chem. 77, 651 (1965); Angew. Chem. internat. Edit. 
4, 645 (1965). 

7) H. Nozaki, D. Tunernoto, S. Matubaro und K.  Kutido, Teirahedron [London] 23, 545 
(1967). 

8) H .  Diefenhnch, F. H.  Muller und H. Rirzgdorf,  Kolloid-Z. und 2. Polymere 203, 158 
(1965); 209, 141 (1964). 



1970 U ber VinyIsulTonyl-methylidc 185 

Die Ylide 5, 6 und 8 sind farblose, schwerlosliche, kristalline Substanzen mit 
hohen Schmelzpunkten. Sie sind gegen Wasser stabil, und 6 konnte auch durch 
mehrstundiges Kochen mit Benzoylchlorid nicht acyliert werden. 

2. Spektroskopische Charakterisierung der Ylide 
a) Elektronenspektren 

In Abbild. 1 werden die Spektren der beiden Disulfonyl-Ylide 5 und 6 mit den 
entsprechenden Spektren der Ausgangsverbindung 4 und des Bis-phenylsulfonyl- 
methan-Anions (9) verglichen. 

- v ' i c i n ' i  
L'l i U 

1-1111'911 a. I l l f i l  

Abbild. 1 .  Elektronenspektrcii voii 4, 5, 6 uiid dem Bis-phenylsullonyI-methan-Aniois (9) 
(in khanol)  

WBhrend bei dem Vinylsulfonyl-phenylsulfonyl-methan (4) der Phenylkern in1 
Bereich von 250 -280 mp eine ausgepragte Feinstruktur zeigt, zeichnet sich das Bis- 
phenylsulfonyl-methan-Anion (9)9) durch eine breite Bande hoher Intensitat aus 
(A,,, 267 mp, log E 3.85). Eine Feinstruktur der Phenylabsorptionsbande ist in 
diesem Fall nicht mehr erkennbar. Die UV-Spektren der beiden Ylide sind dem 
UV-Spektrum des Anions 9 vergleichbar. fhnliche Untersuchungen an Schwefel- 
Yliden wurden von Seitz beschiiebenlo). Die Verbreiterung der Phenylbanden und die 

9) E. A .  Fehnel und M. Carmack, J. Amer. chem. SOC.  71, 231 (1949). 
10) G .  Seitz, Chem. Ber. 101, 585 (1968). 
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starke Abschwachung der Feinstruktur deuten sowohl fur das Schwefel-Ylid 5 als 
auch fur das Phosphor-Ylid 6 auf eine relativ hohe Elektronendichte am Ylidcarbanion 
hin. Dies entspricht einem Uberwiegen der Ylidstruktur gegenuber einer moglichen 
Y lenstru k t ur. 

b) Infrarotspektren 

Es ist bekannt, dafi die Carbonylabsorptionen bei Acyl-schwefel- und -phosphor- 
Yliden im Vergleich zu ihren entsprechenden Salzen bis zu 130/cm und im Vergleich 
zu Ketonen bis zu 180/cm zu kleineren Wellenzahlen verschoben sindb'. Analog 
findet man bei den durch Estergruppen stabilisierten Yliden eine entsprechende 
Verschiebung der Carbonylabsorptionen um ca. 100 - 1 lO/cm7). 

Die Verschiebung der SOz-Valenzschwingungsfrequenzen zu kleineren Wellen- 
zahlen betragt demgegenuber bei den untersuchten Sulfonyl-Yliden (2, 3, 5, 6,  8) 
lediglich 20 -- 30/cm im Vergleich zu den entsprechenden Bis-sulfonyl-methanen. 
Dem entspricht die Erfahrung, da13 die SO2-Valenzschwingungsfrequenzen nur durch 
sehr stark elektronenziehende oder elektronenliefernde Substituenten in ihrer Lage 
erheblich beeinflu& werden konnen 1 I J. Tragt man zur Veranschaulichung dieser 
Tatsache nach Bellumy und Willianis~2) die symmetrische und die antisymmetrische 
S02-Valenzschw1ngungsfrequenz ron stark unterschiedlich substituierten Sulfonen 
gegeneinander auf, so erhalt man eine Gerade. Abbild. 2 zeigt, daB sich sowohl 
die Methylendisulfone als auch die Ylide zwanglos in diese Gerade einordnen lassen. 

i" 

1oou 

Dic Ylide sind dabei entsprechend ihrer hohen Elektronendichtc am Ylidcarbanion 
in Richtung auf SO*-Verbindungen mit elektronenliefernden Substituenten hin 
verscho ben. 

Tab. 1 fafit die SO~-Valenzschwingcingsfrequellzcli fur die diskutiertcn Ylide 
zusammen. 

11) C.  C. Price und S. One, Sulfur Bonding, S. 82, Ronald Press Co.,  New York 1962. 
12) L. J. Brllaniy und R .  L. Wiltiams, J. chern. SOC. [London] 1957, 863. 
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Tab. I .  SOz-Valenzschwingungsfrequenzen [cm 11 voii Methylendisulfonen 
und S- und P-Yliden 

13211 
l R l i  l l ! i O  

I :I 3 .i 116.1 
1314 1156 

Das gemischt substituierte Vinylsulfonyl-benzoyl-methylid 8 zeigt sowohl fiir die 
S02- als auch fur die CO-Absorption cine Verschiebung zu kleineren Wellenzahlen 
(vco 1550/cm). Dies deutet darauf hin, daB erwartungsgemag die SOz- sowie die 
CO-Gruppe a n  der Stabilisierung des Ylidcarbanions beteiligt sind. 

c) NMR-Spektren 

Durch die 1R-spektroskopisch nachweisbare Wechselwirkung der SOz-Gruppen 
niit den Y lidcarbanionen wird die Elektronenacceptorwirkung der Sulfongruppen 
auf die Vinylgruppen eingeschrankt. Dadurch wird die Elektronendichte der Vinyl- 
gruppen in den Yliden 5 und 6 im Vergleich zur Ausgangsverbindung 4 erhoht. Dies 
sollte sich in einer starkeren Abschirmung der geminalen Vinylprotonen der Ylide 
zeigen (Abbild. 3). 

Die Signale der a-Protonen der Vinylgruppen liegen fur die Verbindungen 4, 5 
und 6 nahezu konstant bei 7 ca. 3. Demgegenuber sind die Signale der geminalen 
Vinylprotonen der beiden Wide 5 und 6 entsprechend ihrer starkeren Abschirmung 
zu hoheren Feldern verschoben als bei der Methylenverbindung 4. 

Die Signale der geminalen Vinylprotonen liegen fiir das Phosphor-Ylid 6 bei hoheren 
Feldern als fur das Schwefel-Ylid 5. Analog verhalten sich die Signale der Phenyl- 
protonen dieser beiden Verbindungen. In Ubereinstimmung mit Dipolniessungen an 
Schwefel- und Pho~phor-YlidenI3~ 14) deutet dieses Ergebnis darauf hin, daB - ent- 
sprechend der unterschiedlichen Fahigkeit zur Stabilisierung von Carbanionen durch 
die Heteroatome P bzw. S im Phosphor-Ylid 6 eine hohere Elektronendichte am 
Ylidcarbanion vorliegt aIs im Schwefel-Ylid 5. 

I n  Tab. 2 sind die chemischen Verschiebungen und Kopplungskonstaiitcn der 
Vinylgruppe der untersuchten Verbindungen zusammengefabt. 

13) A. W. Johnson, Ylid Chemistry, S. 319, Academic Press, New York 1966. 
14) W. vuti E. Doering und A .  K .  Hoffmunn, J. Amer. chem. SOC. 77, 521 (1955). 
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Abbild. 3. NMR-Speklrcn von 4, 5 und 6 (in (CD&SO, 60 MHz, TMS innerer Standard) 

Tab. 2. Chemische Verschiebung T [ppin] und Kopplungskonstanten J [Hz] des Disulfons 4 
und der Ylide 5, 6 und 8 (in (CD3)2SO, TMS innerer Standard) 

,L = c, 
Iff ,R 

HA Hc 

Substanz TA TB TC JAC JBC 

4 3.64 3.68 2.91 9.5 17.0 
5 4.23 4.03 3.01 9.8 16.2 
6 4.37 4.73 2.94 9.1 16.1 
8 4.68 4.61 3.73 9.0 16.7 

- 
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Die Signale dei geminalen Protonen dcq Triphenylphosphonio-[vinylsu1fonyl- 
benroyl-methanids] (8) liege11 bei ahnlichen r-Werten wie die enlsprechendcn Signale 
von 6. Uberraschenderweise erscheint jedoch das Signal fur das a-Proton der Vinyl- 
gruppe von 8 bei wesentlich hoheren Feldern als dic entsprechenden Signale aller 
anderen unterwchten Verbindungen. [lac i \ t  cvtl. auf einen Anisotropiccffckt dcr 
Carbonylgruppe zurilcknifuhren. 

d) Massenspektren 

Ilie Maqsenspcktrcn dei bcidcn Schwefel-Ylide 2 und 5 \ind recht eiiirach und 
zeigcn neben den Molekul-lonen ( m / ~  356 bzw. 306) als hochstcn Pcak die Macre 
m/r 125 (Abbild. 4). Sic ahncln damit in ihren Zerfallsreaktionen stark dcn aro- 

18 7 7  

Abhiltl. 4. Massenspektrcn der Schwefel-Ylrde 2 Lind 5 

niatischen Sulfonen 151, was a d  das Vorltcgcn einer ahnlichen Konjugation in den 
Schwefel-Y ltden hinweisen kaiin. 

Die wichtigstcn Bruchstucke der Ylrde werden daher in Tab. 3 niit den analogen 
Fraginenten von Vinylphenylsulion uncl Diphenylsulton I F )  verglichen 

Tab. 3 .  Hduptbruchwxke der Yltdc 2, 5 sowie von Vinylphenqlsulfon L i n d  Diphenylsulfon 

Ver bin d u n g 
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Man kann annehmen, daR sich die Schwefel-Ylide im Massenspektruni - analog 
den aromatischen Sulfonen - vor der Fragrnentierung zu Sulfindureestern (10) 
umlagern (3). Diese zerfallen dann unter Bildung des C6H~SO-Kations. 

R - S O Z \ ~  @,CH3 R-SOz\@ @,CH3 

CsHs-SOz CH3 Cs H, -SO- 0' C H3 
jc-s, - IC-s, ( 3 )  

R = CsH5, CHZ=CII 10 

I n  geringerem AusmaR als a n  der Phenylsulfon-Gruppe findet diese Umlagerung 
bei 5 auch an der Vinylsulfongruppierung statt, was zur Bildung des Vinyl-SO-Kations 
der Masse in/e 75 fiihrt. Die Spaltung der Ylidkohlenstoff-SOz-Bindung, die ziir 
Bildung des C6H5S02-Kdtions (mie 141) bzw. H2C-CH S02-Kations (m/e  91) 
fuhr t, tritt nur selten auf. Weitere Fragmentierungsreaktionen des Vinylsulfonyl- 
Ylids 5 fuhren zur Bildung der Bruchqtucke [M-S02]+ (m/e 2421, [M - SOZ-CHJ]+ 
(m/e 227), [M 2S02- HI+ (m/e 177) und [M-  2S02 ~ CH# (m/e 163). 

Wesentlich komplizierter als be1 den Dimethylsulfonio-methaniden 2 und 5 sind 
die Massenspektren der Triphenylphosphonio-methanide 3 und 6 (Abbild. 5) .  

In den Spektren der beiden Verbindungen findet man die Molekiil-lonen (m/e 556 
bzw. 506) mit grol3en Intensitaten. Die Hauptreaktion bei den Schwefel-Yliden, 
namlich die Umlagerung zum Sulfinsaureester 10 und anschlieBende Bildung des 
C6H$O-Kations, tritt hier jedoch nur geringfugig auf. Dagegen findet man zwei 
Fragmentierungsreaktionen, die ihrerseits bei den Schwefel-Yliden von untergeord- 
neter Bedeutung sind. Es ist dies einrnal die Spaltung der Ylidkohlenstoff-S02- 
Bindung, die zur Bildung der Bruchstucke [M CsH5S02 -SO21 (m/e 301 fur 6 und 
tnie 351 fur 3), [HCPC6H5(C6H4)2I4 (m/e 273) und [HCPC6Hs]+ (m/e  121) fuhren. 

183 
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I 
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Zum anderen sind die Massen m/e 262 P(C6H&, 183 [P(C,H&]+ und 108 [PC~HS] ' 
durch Spaltung der Ylidkohlenstoff-Phosphorbindung zu erklaren. Diese Massen 
treten auch beim Triphenylphosphin auf 16). Das ebenfalls bei beiden Phosphor-Yliden 
auftretende Bruchstiick m,k 165 ist vermutlich dem Fluorenyl-Kation [C13H9]+ 
zuzuordnen. Es ist bisher in den Massenspektren einer Anzahl von acylsubstituierten 
Phosphor-Yliden beobachtet worden und scheint fur Triphenylphosphonio-methanide 
charakteristisch zu sein. 

I 19Y j 

ZGZ 
228 i 

470 IM'I 
I 

Abbild. 6. Massenspektrum des Vinylsulfonyl-benzoyl-Ylids 8 

Die im Massenspektrum von 6 auftretenden intensiven Peaks bei m/e 376 bzw. 287 
lassen sich den lonen [M - 2S02H]-r und [HzC-CH -P(C,jH4)2C6H5] I zuordnen. 

Das Spektrum des Vinylsulfonyl-benzoyl-methylids 8 (Abbild. 6) zeigt ebenso wie 
die anderen Phosphor-Ylide 3 und 6 das Molekiil-Ion (m/e 470). 

8 unterscheidet sich jedoch von 3 und 6 durch andersartige Zerfallsreaktionen. 
Die hohe Intensitat des Triphenylphosphinoxid-Kations (m/r  278 bzw. 277) und das 
Auftreten eines Acetylen-Kations HzC-CH -S02-C-CPC6Hs (m/e 192) deuten 
darauf hin, dal3 8 in einer Prirnarreaktion nach (4) pyrolytisch zerfallt: 

H2(:: ( :H-S02 
I 

1;; + 0=P(Ct iH5)3  (4)  c C& - c 0 I 

12 
C6H5 a 11 

Mit dieser ~- fur andere Acyl-phosphor-Ylide bereits praparativ auswertbaren - 
Pyrolysereaktion lassen sich die wichtigsten Bruchstiicke im Spektrum von 8 leicht er- 
klaren. Die Massenmle 128 [H2C-CHPC=C--C6Hs]+ und 102 [HC-C --C,Hs]l 
konnen diirch Eliminierung von SO2 bzw. SOzCzHz aus dem Vinylsulfonyl-phenyl- 
acetylen (11) entstanden sein. Die Massen tnie 201 [OP(C6H5)2] I ,  199 [OP(C6H&] k, 

16) D. H. U'illiamr. R. S. Wurd und R. C. Coohr, J. Amer. chem. SOC. 90, 966 (196x1. 
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185 [P(C,H&]+, 183 [P(C,H&]+ und 152 [ C ~ ~ H S ] +  stamnien aus der Fragment ie rung  
des Tr iphenylphosphinoxids  (12)1@, was durch Vergleich init eineni Originalspcktrum 
des Phosphinoxids  bestatigt werden konnte .  

Der Deutx-hen F[)rscliarngsgmrc,rnJc haft, dein Fond7 der Chemt~chen Iwdustrie rind dcn 
Firmen Brrdr~rhc Anilrn- & So& Fuhrik AG, Ludwigshafen, 1 orhwrke  Hueth$t AG und 
I - i~~Den/~rhrr /wr Bo)er  A G .  Lcvcrkuwn, dnnkcn m i r  f u i  die Uiiterqtutruiic tliczcr Arhcil 

Bcschreibung dcr Versuche 
Dinietliylsrrtjiunio- j v i n y / s r t ~ ~ ~ n ~ l - p h e t r y ~ s i ~ t j i u t i y / - ~ t e ~ ~ r u r ~ i ~ , ~  (5) : Eiiie Mischu 1ng von 5.0 g 

(0.02 Mol) VitiylsulJuiryl-phrn.~/sirlfunyl-niethan (4) s), 14.4 g (0.185 Mol) Dimeth.v/.7/i//bxid 
und 20.3 g (0.198 Mol) Acrtunhydrid wurde unter Ruhren aui' 115-  120" erhitzt. Es trat eine 
exothcrme Reaktion cin. Nach tiercn Abklingen wurde noch ca. 30 Min. auf 1 4 0  erhit7t. 
dnnach alles Fliichtigc abgezogen und der oligc Ruckstand 3nial mil je 100 ccni Wasser 
ausgekocht. Aus den vcreinigten, filtricrten wiiBr. Losungen fie1 beiin Erkalten das Ylid 5 aus. 
Aush. 2.0 g (32%),  Schmp. I28 - 1 3 0 ,  nach xwcimaligem [Jmkristallisieren ~ I I S  Wosser 
Schmp. 133.5-- 134.5'. 

CII H 1 4 0 4 5 3  (300.4) Bcr. C 43. I2 H 4.61 s 31.39 
Gcf. C42.94,43.03 H 4.72,4.65 S 31.43, 31.63 

Triphenylphosphortio-.'~.itiyls~il~~rtyl-p-plzenylsu(fo,ryl-meih~~ni~/~ (6): Zu einer Losu ng von 8.3 g 

(0.025 Mol) Dichlortripheti.l.Ipphosphoran in 70 ccni absol. Benzol wurden untcr Ruhren bei 
0" 4.32 g (0.66 Mol) Triiifhyhttiin in 20 ccrn absol. Benzol und 6.15 g (0.025 Mol) 48) gegeben. 
Die Mischung wurde 15 Mio. zuin Siedcn crhitzt. Nach Absaugen voni rri8tliylaminhydro- 
chlorid wurde das Lbsungsniittel abgezogcn, der braunc Ruckstand in Dioxan gelfist, die 
Losung mit Aktivkohle aufgekocht, filtriert und eingeengt. Die sicdende Lbsung wurde 
langsam niit Methanol bis zur Trubung versetzt. Das Ylid 6 ltristallisicrte iiher Nacht atis. 

Aus Methanol Ausb. 1.9 g ( 1  5 YJ, Schmp. 21 6". 

C p H 2 3 0 4 P S ~  (506.6) Ber. C 64.03 H 4.6 P 6.1 Gcf. C 63.78 H 4.8 P 6.31 

7riplietij'Iph(~.sph0tii0-l r.ir~ylsulfon.vl-6eri;o,vl-tncth~inid~ (8) : 7.6 g (0.02 Mol) Triphen.vl- 
phosphoriio-hen;ovlrnr~hurlid (7) in 75 ccm Benzol wurden unter Ruhren (SticksroffatmosphBre) 
tropfenweise mit 1.26 g (0.1 Mol) Vinylsulfotiylchlori~ in 25 ccm ahsol. Benzol versetzt. 
Die Mischung wurdc 12 Stdn. zum Sieden erhitzt. Nach Abfiltrieren des durch Umylidierung 
entstandenen Triphenylphcnacylphosphoniunichlorids wurde das Benzol abgezogen, dann 
aus den1 festen Ruckstand das nicht umgesetzte Ausgangs-Ylid 7 mit 10ccm absol. T H F  
extrahiert und dns erhaltene YlidX BUS Dioxan umkristallisiert. Ausb. 2.6 g (28 ':,<,I. Schnip. 704". 

C28HaOjPS (470.5) Her. C 71.5 H 4.89 S 6 x 1  P 6.60 
Gel'. C 70.90 H 4.92 S 6.77 P 6.41 

Speklrosko~~i,rclie Messringen 

Die UV-Spektren in Athanol (95 2,) (IJvasol8 der Firma Merck) wurden in ciriem Pcrkin- 
Elmer-UV-Spektronieter Infrakord Modell 137 UV, die IR-Spektren in KBr in cinem Perkin- 
Elmer-IR-Spektromcter PE 221 und die NM R-Spektren i n  (CD?)?SO niit T M S  ;iIs inncrem 
Standard in einem Varian A 60-Spektrometcr aufgenomnieii. 

Die massenspcktrometrischcn Untersuchungen dcr Ylide wurden i n  cincm Atlas Cl-l-4- 
Speklrornckr hci 70 cV diirchgcl'iihrt. Allc Ylidc wurtlcn im nirckteiiila0syslcni gcmcssen. 
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