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Verbindungen XSOzN;PC13 (X F oder C1) reagieren im Molverhaltnis I :I  mit Alkoholen 
zu den Alkylester-dichloriden XS02N= PClzOR (1 -6). In Gegenwart katalytischer Mengcn 
[>idthylather lagern drese Verbindungen zu den N-Alkyl-phosphoryldichloriden XS02N- 
(R)-P(O)C12 (1 a-6a) um. Dcr Mechanismus dieser Unilagerung wurde untersucht. Die 
angegebenen Strukturen werden aufgrund von NMR- und Massenspektren wabrscheinlich 
gemacht. l a  und f a  reagieren mit (CH3)3SiN(CtI& unter (CH&SiCI-Abspaltung zu 
ESO2N(CH&-P(O)CIN(CH3)2 (7) bzw. FSOZN(C~H~)-PP(O)CIN(CH~)~ (8). IR-Daten 
und Analysen werden mitgeteilt. 

Rearrangement Reactions at the P=N Double Bond1) 

Compounds XS02N=PCI3 (X = F or C1) react in the molar ratio of 1 : 1 with alcohols to 
give the alkyl ester dichlorides XSOzN- PC120R (1 -6). In the presence of catalytic amounts 
of diethyl ethcr these compounds rearrange to N-alkylphosplioryl dichlorides XSOzN(Rj - 
P(0)CIz (la-6a). The mechanism of this rearrangement was studied. On the b a w  of n.m.r. 
and mass spectra the above mentioned structures have been assigned. l a  and 2a  react with 
(CH&$iN(CH3)2 to form (CH3)3SiCI and the compounds FSOzN(CH3)--P{O)Cl~(CH3)2 
(7) and FS02N(C2H5) -P(O)CIN(CH& (S), resp. 1.r. data and analyses are reported. 

a 
Bei der Hydrolyse von S==PX2N=PF2Cl (X - F oder CI) mit wasserfreier Amei- 

sensaure wandert das Proton an den Stickstoff, und es entstehen Verbindungen A2). 
Die analoge Umsetzung rnit Methanol fiihrt zu Verbindungen B3). Beide Reaktionen 
haben gemeinsam, daB es zur Ausbildung der stabilen Difluorphosphorylgruppe in 
den Endprodukten kommt. Nach Literaturangaben verlauft die Alkoholyse von Tri- 
chlorphosphoranyliden-Verbindungen nicht unter Wanderung des Alkylrestes4) (1). 

1)  Phosphorverbindungen, 68. Mitteil. - 67. Mitteil. : H. W.Ruesky, lnorg. Syntheses, im Druck. 
2 )  H. W. Rorsky und L. F. Grimnz, Chcm. Ber. 103, 3114 (1970). 
3 )  H. W. Roesky und L. F. Grimm, Chcm. Commnn., im Druck. 
4)  A. Y. Kirsanov und Y. 1. Shevchenko, Z. obsh. Chim. 26,504 (1956), C. A. 50, 13785 (1956). 
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Aus diesen Beobachtungen ergeben sich mehrere Fragen: 1.Ist die Wanderung der 
Alkylgruppe allein abhangig von den Substituenten am Phosphoratom ? 2. Welchen 
Einflun uben die Reste am Stickstoffatom aus? 3. Unter welchen Bedingungen kann 
man gezielt 0-Alkylverbindungen in N-Alkylverbindungen uberfuhren ? 4. Nach 
welchem Mechanismus erfolgt die Umlagerung ? 

Zur Beantwortung dieser Fragen haben wir FS02N =PC13 und ClSOzN-PC13 
zunachst mit Methanol und Athanol umgesetzt. Die Reaktionen werden in Methylen- 
chlorid als Losungsinittel durchgefuhrt. Es entstehen wasserklare, nicht destillierbare 
0-Methyl- oder 0-Athylverbindungen 1 und 2. In Gegenwart katalytischer Mengen 
Diathylather lagern sich die Verbindungen urns). Als Produkte aus 1 sind die isomeren 
Verbindungen l a  und l b  denkbar. 

c1 
I I I  

FS02- N = P -  OCH, F-SOz-N--P=O F-S=N-P=O 
I I I 

1 l a  cf13 l b  

CH, C1 0 c 1  
II I 

c1 c1 p A1 

Bei der Umsetzung von C rnit Phosphorpentachlorid hatten wir gezeigt, daB die 
Reaktionen entsprechend Gleichung (2) ablaufens). 

( 2 )  
Y O H  C1 

II I I 
RzN-S-N-PzO + PC1, RzN-S=N-P=O + HC1 + POC'1, 

I I 1  b c1 c1 c1 
C 

Aufgrund dieser Ergebnisse und der Beobachtungen an Thiophosphorylphospho- 
ranyliden-Derivaten3) sind die isomeren Formen la, b am wahrscheinlichsten. Im 
Gegensatz zur Ausgangsverbindung I a R t  sich 1 a oder b unzersetzt destillieren. In 1 
beobachtet man im 19F-NMR-Spektrum keine Kopplung mit den Methylprotonen, 
wahrend sie im umgelagerten Produkt 1.2 Hz betragt. Im 31P-NMR-Spektrum treten 
zwei Quadrupletts auf, die durch Kopplungen mit den Kernen 19F und 1H entstehen. 
Die 1H -31P-Kopplungskonstante betragt 10.8 Hz. Sie ist in der gleichen GroBenord- 
niing wie bei 1. Eine Kopplung iiber funf Heteroatome fur 1 b ist nach diesen Daten 
unwahrscheinlich, so daR wir fur die weitere Diskussion die Form b ausschlieBen kon- 
nen. Gestutzt werden diese Ergebnisse durch das Massenspektrum von 5a. 

Auch die Iangerkettigen n-Propyl- und n-Butylderivate 3 und 4 lassen sich in Gegen- 
wart von Diathylather in die Form a uberfuhren. Anstelle von Diathylather haben wir 
Dioxan eingesetzt. Venvendet man Diathylather fur die Umlagerung von 1, 3, 4 oder 
5 ,  so entsteht als Nebenprodukt stets 2a oder bei 5 6a. Die Menge an 2a ist abhangig 
von der Kochzeit und von der eingesetzten Athermenge. LaRt man 50 ccm4mit 20 ccm 

5 )  H. W. Roesky und W. Grosse Briwing, Angew. Chem. 83, 365 (1971); Angew. Chem. 

6) H .  W.  Roesky, Inorg. nucl. Chem. Letters 6, 129 (1970). 
internat. Edit. 10, 344 (1971). 
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Diathylather reagieren, so kann man 10 ccm Athylbutylather isolieren. Bei den Umla- 
gerungsreaktionen ist der Ather wahrscheinlich komplexartig am Phosphor gebunden, 
so dal3 entweder die Athylgruppe oder der R-Rest rum Stickstoff wandert. Zwischen 
einem inter- oder intramolekularen Mechanismus kann hierbei nicht unterschieden 
werden. Die Verbindungen 2 und 5 lagern stch auch bei langerem Stehenlassen zu den 
isonieren Formen a urn. 

Dargestelltc Verbindungen 

Vcrhindung Ausb. (y , )  S d p ./Torr 

1 

l a  
2 

2a 
3 

3a  
4 

4a 
5 

S a  
6 

6a 

7 

8 

100 

90 29"iO. I 
I00 

95 3 1  iO.01 
100 

100 

10 62 j0.01 
I00 

95 58"/0.0 I 
100 

80 6X'/0.0 1 

83 59' j0.0 I 

80 65'/0.0 I 

Gibt man 1 und 6 in aquimolarem Verhaltnis zusammen und ruhrt einen Tag bei 
W ,  so entstehen wahrscheinlich 1 a, 2a, 5a und 6a. l a  konnten wir dabei in etwa 20- 
proz. Ausbeute isolieren. Die restlichen Verbindungen lieBen sich dcstillativ nicht auf- 
trennen. 2a wurde durch das 1 YF-NMR-Spektrum nachgewiesen. Ein Austausch der 
Methyl- und Athylgruppe in den umgelagerten Verbindungen findet nicht statt. Er- 
hitzt man z. B. l a  und 6a zusamimen Iangere Zeit auf 4 0 ,  so kann man keine ALE- 
tauschprodukte nachweisen. Im Gegensatz d a m  erhalt man Za, wenn man l a  mit 
DiHthylailher erhitzt. Aus diesen Experimenten konnen wir schlieMen, dal3 der Ather 
komplexartig in die Reaktion eingreift, und da13 ohne Ather eine interinolekulare Uni- 
lagerung stattfindet. In weiteren Untersuchungen wollen wir ermitteln, o b  Verbin- 
dungen, die Substituenten mit -1-I-Effekt an der Sulfonylgruppe haben, ebenfalls 
Linter geeigneten Bedingungen umlagern. 

DaB die umgelagerten Verbindungen an der Dichlorphosphorylgruppe reagieren, 
konnten wir durch Umsetzungen mit (CH3)3SiN(CH3)2 reigen, z.  B . :  
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Die entstehenden Verbindungen 7 und 8 sind wasserklare Flussigkeiten und I .  01- 
pumpenvak. ohne  Zersetzung destillierbar. Irn 1H-NMR-Spekt rum von 7 wird keine 
Kopplung der N-Dimethyl-Protonen niit dem Phosphor festgestellt. 

Herrn Dr. D .  Buhler danken wir fur die Aufnahme des Massenspektruins und Herrn 
Dr. E NiecAe fur die Messung von 1 H-, 19F und IlP-NMR-Spektren. Herr Prof. Dr. H .  Huff- 
mnin von den Farbenfabnken Bayer stellte uns in dankenswerter Wetse einige Ausgdngs- 
verbindungen zur Verfugung. Dcm Direktor des Anorganisch-Chemis~hen Instituts, Herrn 
Prof. Dr. 0. Glemser, danken WIT fur seine grol3zugige Forderung Dem Herrn Bimdes- 
minister f u r  wrssenschajtliche Furschung, der Deufschen Forschi~n~sgemeinschaft, dem F0nd.v 
der Chemischen lndustrie und der Stiftung Volkswugenwerk sind wir fur ihre Unterstutzung 
zu Dank verpflichtet. 

Beschreibung der Versuche 
Alle Versuche wurden unter LuftausschluB in einer Stickstoffatmosphare durchgefuhrt. 

Der verwendete Stickstoff wurde durch einen Trockenturm rnit P4O10 geleitet. Die verwende- 
ten Glas- bzw. Quarzgerate wurden heil3 msammengeselzt. 

Die 19F-NMR- und 1H-NMR-Spektren wurden rnit dem Gerat Varian A 56/60, die 
31 P-NMR-Spektren mit dem Bruker HX-Gerat, die IR-Spektren rnit dem Spektrophotometer 
325 von Perkin-Elmer und das Massenspektrum mit einem U F  CH 4 Atlas-Massenspektro- 
meter aufgenommen. Als auljerer Standard diente (CH3)dSi fur die 1H-NMR-Spektren, 
CFC13 fur die 'YF-NMR-Spektren und 85proz. Phosphorslure fur die 3lP-NMR-Spektren. 

N -  Fluorsuljonji- hzw. N- Clzlorsi~lfoii~l-imidoph~sph~rsa~~retrichlori~~~ 8) werden nach 
Literaturangaben hergestcllt. 

Allgerneine Arheitsvorschrift zur DarstPllung der Verhindungen 1 - 6 :  In einem 500-ccm- 
Einhalskolben wird 0. I Mol N-  Hrrlogensi~lfoni,l-imidophosphorsai~retrichlorid, in 200 ccni 
Methylenchlorid gelost, vorgelegt. Unter Eiskiihlung laljt man nun 0.1 Mol des eiitsprechen- 
den Alkuhols, in 100 ccm Methylenchlorid gelost, zutropfen. Anschlieljend kocht mail 1 Stde. 
unter RuckfluB, bis keine HCI-Abspaltung mehr beobachtet wird. Dann wird das Losungs- 
mittel i. Vak. abgezogen, und die Verbindung liegt analysenrein vor. 

ANgemeine Arbeitswrschrifi z w  Darstellung der Verbindungen I a 6 a :  Zu 0.1 Mol 1 --6,  
in 100 ccm Methylenchlorid gelost, gibt man 20 ccm Diarhylather, kocht 20 Min. unter 
RiickfluO, zieht das Losungsmittel i. Vak. ab und reinigt das Produkt durcb fraktionierte 
Destillation. 

Ausbeuten und Kenndaten s. Tab. S. 3206. 

N- Fliiorsulfonyl-imidophosp/zorsaure-meih~vlester-dichlorid (1) : Aus F S 0 2 N P C 1 3  und C H 3 0 H .  

C H 3 C 1 2 F N 0 3 P S  (230.0) Ber. C 5.22 H 1.31 CI 30.83 F 8.26 N 6.09 P 13.47 S 13.94 

'YF-NMR : d SF ~ 

IH-NMR: d 8~ ~ 

3l P-NMR: Quadruplett 8p 

Gef. C 5.1 H 1.3 CI 30.8 F 8.1 N 6.1 P 13.6 S 13.9 

-58.7 ppm, J F  - p = 4.5 Hz. 
4.4 ppm, J H  - p  == 17.5 Hz. 

- 18. I pprn. 

7) A.  V. Kirsunub, Izvest. Akad Nauk SSSR, Otdel chim Yauk 1950, 426, C .  A 45, 1503 
(1951); Inorg. Syntheses 8, 105 (1966). 

8) J .  K .  Rirfi  Inorg. Chem. 6, 2108 (2967). 
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[R:  a2960 s, 1450 st, 1425 m, 1340 st, 1200 sst, 1160 s, 1050 m, 955 s, 910 m, 810 st, 
740 m, 690 s, 580 st, 565 st, 400/cm s. 

N-Fluorsulfonyl-N-mefhyl-amidophosphorsaure-dichlorid (1 a) 

CH3C12FN03PS (230.0) 

'9F-NMR: d~ = -57.9 ppm (2 Quadrupletts), J F - P  = 4.6, JF H = 1.2 Hz. 
'H-NMR: 8~ - -3.8 ppm, JH-P = 10.8 Hz. 
31P-NMR: 8p 7 -6.2 ppm. 

JR: -2960 s, 1450 sst, 1425 sst, 1290 sst, 1220 sst, 1050 sst, 910 sst, 805 sst, 695 sst, 

Ber. C 5.22 H 1.31 CI 30.83 F 8.26 N 6.09 P 13.47 S 13.94 
Gef. C 5.2 H 1.3 C1 30.7 F 8.1 N 6.2 P 13.2 S 14.1 

600 sst, 560 sst, 530 sst, 515 sst, 455 m, 400/cm st. 

N-Fluorsic~onyl-imidophospho.~phorsaure-athylester-dichlorid (2) 
C ~ H ~ C I Z F N O ~ P S  (244.0) 

19F-NMR: 8~ = - 58.6 ppm, JF p = 4.2 Hz. 
IH-NMR: 8 c ~ ~  - --1.7, ~ C H ~  = -4.9 ppm, J H  -H  = 6.5, J&p - 13.5 Hz. 
31P-NMR: dp -15.4 ppm. 

1R: -2990 s, 1465 m, 1420 m, 1380 sst, 1240 sst, 1220 sst, 1200 sst, 1150 m, 1040 st, 

Ber. C 9.84 H 2.07 C129.06 F 7.79 N 5.74 P 12.69 S 13.14 
Gef. C9.7 H 1.9 C1 29.2 F 7.7 N 5.7 P 12.5 S 13.3 

980 m, 965 m, 825 st, 770 m, 580 st, 550/cm st. 

N-Flriorsulfonyl-N-athyl-amidophosphorsh (2 a) 
C2H3C12FN03PS (244.0) 

19F-NMR: 8~ - -57.8 ppm, JF.-P = 4.8, JP-H = 1.5 Hz. 
'H-NMR: d c ~ ~  = -1.6, ~ C H ~  = -4.3 ppm, JH 

Ber. C 9.84 H 2.07 '2129.06 F 7.79 N 5.74 P 12.69 S 13.14 
Gef. C9.8 H2 .0  (329.1 F7.8 N5.9 P13.0 S13.1 

H = 7.5, JH p - 14.5 Hz. 

31P-NMR: dp : -5.6 ppm. 

1R: -2990 s, -2940 s, 1450 sst, 1440 sst, 1390 m, 1315 st, 1290 sst, 1220 sst, 1170 st, 
1090 m, 1030 sst, 940 sst, 800 sst, 780 sst, 680 sst, 600 sst, 560 sst, 540 st, 515 st, 475 s, 
435 m, 400/cm st. 

N -  Flrrorsulf~~nyl-imidophosphorsa~re-propyles~er-dichlorid (3) 
C3H7C12FNO3PS (258.0) Ber. C 13.96 H 2.73 CI 27.48 F 7.37 N 5.43 P 12.00 S 12.43 

Gef .C l4 .0  H2 .9  (327.3 F7.3 N 5 . 5  P11.8 S12.6 
'9F-NMR: 8~ 1 -58.7 ppm, JF-P = 4.0 Hz. 
IH-NMR: ~ C H ~  ~ -1.2, 8 ~ ~ ~ ( 1 )  = -2.0, 8crrL(2) - -4.7 ppm. 
."P-NMR: 8p 7 -15.4 ppm. 
1R: -2990 m, -2940 m, 1460 m, 1440 m, 1385 sst, 1240-1210 s t ,  1190 sst, 1050 bis 

1030 sst, 960 m, 810 sst, 750 st, 600 st, 580 st, 545 st, 400/cm 5. 

N-Flr~orsulfonyl-N-propyl-amidophosphorsar~re-dichlorid (3 a) 
'9F-NMR: 8, = -57.4 ppm, JF -p ~ 4.6 Hz. 
31P-NMR: 8p = -6.8 ppm, J H - ~  ~ 17.0 Hz. 
Auf die Analyse und die Auswertung des IR-Spektrums muBte verzichtet werden, da sich 

die Verbindung nicht rein darstellen heB. 

C4HgC12FN03PS (272.1) 
N- Fliiorsulfonyl-imidophosphorsaure-butylcster-dichlorid (4) 

Ber. C 17.66 H 3.33 C1 26.06 F 6.98 N 5.15 P 11.39 S 11.79 
Gef. C 17.7 H 3.4 C1 26.2 F 6.5 N 5.2 P 11.3 S 12.0 



1971 Umlagerungsreaktionen an der P = N-Doppelbindung 3209 

19F-NMR: Sp = -58.6 ppm, J F . - ~  = 4.0 Hz. 
IH-NMR: 8 c ~ ~  = --1.1, ~ c H ~ ( I )  = -4.7 ppm. 

31P-NMR: 8p = -15.2 ppm. 
IR: a2960 m, -2940 s, 1460 s, 1435 s, 1380 m, 1340 st, 1255 sst, 1215 sst, 1160 rn, 1040 m, 

820 st, 740 ni, 560 st, 535 st, 410/cm s. 

N-F.'luorsulfonyl-N-hutyl-amidophosphorsaure-~chlorid (4 a) 
C4H9C12FN03PS (272.1) Ber. C 17.66 H 3.33 C126.06 F 6.98 N 5.15 P 11.39 S 11.79 

Gef. C 17.0 H 3.2 CI 26.6 F 6.5 N 5.2 P 10.8 S 12.1 

19F-NMR: SF 
IH-NMR: 8c~r~ = -1.2, 

3lP-NMR. 8p = -5.7 ppm. 
1R: m2970 st, -2940 m, -2880 m, 1460 sst, 1440 sst, 1415 rn, 1370 s, 1325 s, 1295 sst, 

1250 s, 1220 sst, 1190 s, 1055 s, 1035 st, 980 st, 905 sst ,  805 sst, 710 m, 680 m, 600 sst, 580 st, 
540 st, 530 st, 410 m, 400/cm m. 

-58.7 ppm, JF-P = 4 Hz. 
= -4.7 ppm, JH-P = 11.5 Hz. 

N-Chlorsulfonyl-imidophosphorsaiire-methylester-dich~orid (5) 
CH3C13N03PS (246.5) Ber. C 4.87 H 1.23 C143.16 N 5.68 P 12.57 S 13.01 

Gef. C4.9 H1.3 C143.3 N5.5 P12.6 S13.4 
1H-NMR: ~ C H ,  = -4.5 ppm, J H - P  = 17.5 Hz. 
JIP-NMR: 8p -17.8 ppm. 

IR: -2960 s, 1440 s, 1410 m, 1360 m, 1310 st, 1240 sst, 1185 sst, 1130 st, 995 m, 930 m, 
885 m, 770 st, 580 sst, 510 sst, 440/cm s. 

N-ChlorsuIfonyl- N-methyl-amidophosphorsiiure-dichlorid (5 a) 

CH3C13N03PS (246.5) Ber. C 4.87 H 1.23 C143.16 N 5.68 P 12.57 S 13.01 
Gel. C4.9 H 1.3 CI 43.2 N 5.8 P 12.3 S 13.6 

1H-NMR: SCH, = -4.9 ppm, JH--P = 11 Hz. 
31P-NMR: 8p - -5.3 ppm. 

1R: ~ 2 9 6 0  S ,  1430 st, 1410 SSt, 1370 S, 1290 sst, 1185 sst, 1045 st, 885 sst, 770 s, 685 st, 
670 st, 600 sst, 535 sst, 510 s, 490 st, 435 m, 400/cm s. 

Massenspektrurn : AuRer dem Molekul-Ion bei rnje 245 (6 %) beobachtet man folgende 
charakteristische Bruchstiicke: inje 244 ICISOZNCH~POCI~ (6 791, 210 [ClS02NCH3POCI 
(loo%)], 146 [NCHJPOC~Z (91 %)I, 130 [NCH3PC12 (36%)], 128 [ClSOzNCH3 (26:4)] und 

Beim Masseiispektrum in 1. ~ 5 )  mussen anstelle der Fluoratome Chloratome stehen. 

N- Chlorsulfonyl-inzidophosphursaure-afhy~ester-dichlorid (6) 

11 7 [POCIz (74 %)I. 

CzM5Cl3N03PS (260.5) Ber. C 9.22 H 1.94 C140.83 N 5.38 P 11.89 S 12.31 
Gef. C 9.1 H 1.9 C140.7 N 5.4 P 11.9 S 12.4 

31P-NMR: 8, == --14.6 ppm. 
1R: ~ 2 9 8 0  S, a2940 S ,  1410 St, 1360 sst, 1285 St, 1220-1 185 S s t ,  1035 Sst, 980 S, 920 st, 

790 st, 770 st, 675 m, 605 sst, 580 sst, 530 st, 510/cm st. 
N-Chlarsulfonj~l-N-athyl-arnidophosphorsuu~e-dichlorid (6a) 

C ~ H S C I ~ N O ~ P S  (260.5) Ber. C 9.22 H 1.94 C140.83 N 5.38 P 11.89 S 12.31 
Gef .Cg.1 H1.9 (340.9 N5.3 P11.8 S12.4 
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IH-NMR ~ C H ~  - - 1.7 ppm, ~ C H ~  = 

3iP-NMR: 8p = -4.1 ppm. 

IR:  ' ~ 2 9 8 0 s ,  w2940s, 1460m, 14103st, 1385st, 13L5st, 1290sst, 1185sst, 1160st, 
595 sst, 580 st, 530 sst, 560 m, 545 m, 

4.7 ppm, J H  H 1 7 0, J H  p - 14 5 H7 

1085 m, 1030 st, 940 st, 920 sst, 770 st, 670 st, 615 
430 s, 415/cm st. 

Allgeniecne Arbectsvorschrrft zur Darstellcirzg der Verbindungen 7, 8 : In einem 500-ccm- 
Einhalskol ben legt man 0 I Mol des N-Fluorsuljonyl-iV-ul~~yl-umidophusphorsui~re-dichlor~ds 
l a  bzw Za, in 200 ccm Methylenchlor~d gelost, vor und laBt unter Eiskuhlung 0 1 Mol 
(CH3)3SiN(CH3)2 zutropfen. AnschlieBend kocht man I Stde. unter RuckfluB. Nach Abzie- 
hen des Losungsmittels i .Vak. uird das Produkt durch Fraktionierung I. olpumpenvak. 
gereinigt. Kenndaten s. Tab. S 3206 

N- Fluorsulfonyl- N-meth~l-umidophosphorsuure-dii~zethylamrd-clalorrd (7) 

C3HoCIFN203PS (238.6) Ber. C 15.10 H 3.80 CI 14.86 F 7.96 N 11.74 I-' 12.98 S 13.43 
Gef. C 15.2 H 3.8 CI 14.7 F 7.7 N 1 I 7 P 12.9 S 13.5 

19F-NMR: J F  p ~ 4.4, JF H ~ 1.4 Hz. 
1H-NMR: ~ N C H ,  ~ 

31P-NMR: 8p -8.6 ppm. 

IR a2960  m, 1480 m, 1440 sst, 1420 sst, 1320 sst, 1260 s t ,  1215 sst, 1170 m, 1065 st, 

3.6, ~ N ( c H ~ ) ~  ~ 3.2 ppm, .INCH, p ~ 9 0, JN(CH,)~-P ~ 12.5 Hz. 

1000 sst, 900 sst, 790 sst, 730 st, 670 st, 570 Sst, 535 m, 510 m, 490 st, 420/cm m 

N- Fluorsulfon,vl-N-athyl-uinrdophosphorsuc~re-d~metliylamid-chlorid (8) 
C4HllClFN203PS (252.6) Ber. C 19.02 H 4.39 C1 14.03 F 7.52 N I 1  09 P 12.26 S 12.69 

Gef C19.2 H 4 7  C1142 F 7 7  N 1 1 . 1  P12.0 S 1 2 8  
IuF-NMR. 8~ - 
IH-NMR: ~cH,(cH*) = -1 6, ~ N C H ?  3 0, ~ C H ~  ~ 4.0 PPm, JHH(CH~ - c H ~ )  7.0, 

3'P-NMR: 8p = -104ppm 

1R. -2980 s, ~ 2 9 4 0  s, I450 st, 1425 sst, I385 s, I320 st, I260 st, 1210 sst, I165 m, 1085 s, 
1050 st, 1000 sst, 950 st, 920 sst, 780 sst, 730 st, 665 st, 575 sst, 515 s, 490 m, 460 s, 420/cm s. 

56.6 ppm, &--p ~ 4.0 Hz. 

J C H ~  p - 11.0, JNCH, p - 12.5 Hz. 

1233171 J 


