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Hexaorganyltriazatriphosphor(v)ine (3) entstehen durch Cyclokondensation von Bis(di- 
pheny1phosphino)amin und Aminoiminodiorganylphosphoranen oder dereii Hydrolialo- 
geniden mit Tetrachlorkohlenstoff in Gegenwart von Triathylamin. Mit 4-Amins-Z,2,4,4- 
tetraorganyldiphosphaza-l,3-dienen (4) anstelle der Aminoiminophosphoranc crfolgt analog 
eine Cyclokondensation zu Tetrazatetraphosph(V)ocinen (5 ) .  Diese Methode eibqet sich 
speziell fur die Darstellung von eindeutig verschieden substituierten Cyclophosphazenen. 

A New Synthesis of Organyl-substituted Triazatriphosphor(V)ines (Cyclotriphosphazenes) and 
Tetrazatetraphosph(V)ocines (Cyclotetraphosphazenes)') 

Hcxaorganyltriazatriphosphor(V)ines (3) can bc synthcsized by cyclocondensatioii of bis(di- 
phcny1phosphino)amine and aminoiminodiorganylphosphoranes or their hydrohalides with 
carbon tetrachloride in the presence of triethylamine. With 4-amino-2,2,4,4-tetraorganyl- 
diphosphaza-1,3-dienes (4) instead of the aminoiminophosphorancs an analogue cyclo- 
condensation occurs to tetrazatetraphosph(V)ociiies (5). This method is qualified especially 
for thc preparation of distinctly differently substituted cyclophospharenes. 

Die Synthese von vollstandig und einheitlich orgdnyl-substituierten Triazatri- 
phosphor(V)inen und Tetrazatetraphosph(V)ocinen gelingt durch Grignard-2) oder 
Friedel-Crafts-Reaktion3) mit Phosphornitridhalogeniden, durch Ammonolyse von 
Trichlordiorganylphosphoranen mit NH3 oder Ammoniumchlorid bei erhohter 
Temperatur4), durch Chloraminierung von Chlordiphenylphosphins) und aui dem 
Weg iiber die Stickstoff-Abspaltung aus Azidoorganylphosphinens.?.s). 

1 )  13. Mitteil. uber die gemeinsame Einwirkung von Phosphinen und Tetrachlorkohlenstoff 
auf Ammoniak (Derivate), 12. Mitteil.: R.  Appel,  K .  Warning und K.-D. Z i e h ,  Cher;.. 
Rer. 106, 3450 (19731, vorstehend. 

2) Ncucre Untersuchungen weisen auf einen sehr komplexen Vcrlauf der Grignardierungs- 
reaktion iiber Ringoffnung hin. Die Ausbeuten sind schlecht, die Reaktionszeitcn sehr 
lang. M. Biddlestone und R. A.  Shaw, J. Chem. Soc. A 1969, 178. 

.\) K. G .  Acock, R. A.  Show und F. B.  G .  Wells, J. Chem. Soc. 1964, 121. 
4) C. P .  Hnber, D. L. Herring und E. A .  Lawlon, J. Amer. Chem. Soc. 80, 2116 (1958). 
5 )  H .  H .  Sisler, H .  S .  AAujn und N .  L. Smith, Inorg. Chem. 1, 84 (1962). 
6 )  D. L.  Herring, Chem. Ind. (London) 1960, 717. 
7 )  Vgl. hierzu auch die Zusammenfassung von H .  R. Allcock in Chem. Rev. 72, 315 (1972). 
8 )  Ausfuhrliche Darstellung bei S. Pnntel und M.  Becke-Guehring, Sechs- und achtgliedrige 

Ringsysteme in der Phosphor-Stickstoff-Chemie, Springer-Verlag, Heidelberg 1972. 
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Zur Darstellung von eindeutig gemischt organyl-subslituierten Cyclophosphs7enen 
sind dicse Vcrfahren nicht gecignet, da hierbei - wenn uberhaitpt - in der Regel 
verschiedene Isomere entstehen, deren Trennung erhebliche Schwierigkeiten bereitet. 
Schr vereinzclt konnten gemischt substituierte Organylderivate der CyclophosphaLene 
durch Cyclisierung linearer Phospha~ene gewonnen werden. So entsteht 2,2-Dimethyl- 
4,4,6,6-tetraphenyl-1,3,5,2,4,6-triazatriphosphor(V)in durch Reaktion von 4-Amino- 
2,2,4,4-tetraphenyldiphospha~a-1,3-dien-hyclrochlorid (4a 4 HCl) mit Trichlormethyl- 
phosphoran9. LO), das 2-0rganyl-4,4,6,6-tetraphenyl-l,3,5,2,4,6-triazatriphosphor(V)in 
durch Umsetzung von 4a mit Di(tri)aroxyalkylphosphinenll). 

Ankniipfcnd an unsere Untersuchungen uber die gezielte Synthese von Diaza- 
und Triazadiphosph0rN)inen durch Cyclokondensation von Bisphosphinen und 
1-Amino-1-imino-Verbindungen mittels Tetrachlorkohlenstoff 1Zj13)  haben wir damit 
begonnen, nach dieseni Reaktionrprinzip Triazatriphosphor(V)ine und Tetraza- 
tetraphosph(V)ocine herzustellen. Die Synthese wurde dabei besonders linter dem 
Aspekt des leichteren Zuganges zu eindeutig gcmischt substituierten Cyclophospha- 
zenen studiert. 

Triazatriphosphor(V)ine durch Cyclokondensation yon Bis(dipheny1phosphino)- 
amin und Diaminodiorganylphosphoniumhalogeniden mit Tetrachlorkohlenstoff 

LBBt man zu einer Suspension von Bis(dipheny1phosphino)amin (2 )  und eineni 
Diaminodiorganylphosphoniumhalogenid (Chlorid oder Bromidj (1) in absol. 
Acetoiiitril in Gegenwart von uberschussigem Triathylamin langsam Tetrachlor- 
kohlenstoff tropfen, so reagiercn die vier Komponenten bei Raumtemp. zu Chloro- 
form, Triathylammoniumhalogenid und den Triazatriphosphor(V)inen 3. 

1 2 3 

X - Er ,  C1 

C-CGH11 C - C & l l  

Anstelle der Diaminodiorganylphosphoniumhalogenide konnen gleich gut auch 
die Aminoiminodiorganylphosphorane eingcsetzt werden, die aus den Verbindungen 
I durch Deprotonierung niit Natriummethylat in absol. Methanol erhaltlich sind. 

9 )  D .  L. H e r ~ i n g  und C.  M .  Douglas, Tnorg. Chem. 3, 428 (1964). 
10) M .  Berrnann und K. Utilnry erhielten hierbei dab Hydrochlorid des Cyclotriphosphazens, 

11)  A.  Schmidpeter und J.  Ebclirrg, Angew. Chcm. 80. 197 (1968); Angew. Chem., h t .  Ed. 

12) R. Appel, R .  Klrinstuch und K.-D. Ziekn, Chem. Bcr. 105, 2476 (1972). 
13) R .  Appel und G. Suleh, Liebigs Ann. Chem. 766, 98 (1972). 

J. Tnorg. Nucl. Chem. 31, 271 (1969). 

Engl. 7, 209 (1968). 
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3a - d sind farblose kristalline Substanzen, 3ie zeigen in Chloroform, Dichlor- 
methan und heiBem Benzol gute, in kaltem Acetonitril, Ather und Benzol schlechte 
Loslichkeit. In Wasser und Athanol sind sie unloslich, .ion heisem Wasser werden 
sie nicht hydrolysiert. 

Tetrazatetraphosph(V)ocine durch Cyclokondensation yon Bis(dipheny1phos- 
phino)amin und 4-Amino-2,2,4,4-tetraorganyldiphosphaza-l,3-dienen mit Tetra- 
chlorkohlenstoff 

Wegen der stark basischen Natur der 4-Aminodiphosphaza-l,3-diene (4) konnen 
diese nicht analog GI. ( I )  in Form ihrer Hydrochloride mit 2 in Gegenwart von 
Triathylamin zu den Verbindungen 5 umgesetzt werden. Die zuvor durch Deproto- 
nierung der Hydrochloride mit Natriummethylat erhaltenen freien Basen 4 lassen 
sich dagegen mit 2 und CCl4 nach GI. (2) zu den Tetrazatetraphosph(V)ocinen 5 
cyclokondensieren, die in Ausbeuten zwischen 43 und 91 % isoliert werden konnten. 

R’ 

Die farblosen, kristallinen Substanzen ahneln in ihren Liislichkeitseigenschaften 
weitgehend den Triazatriphosphor(V)inen. Von der Verbindung 5 b  sind theoretisch 
2 lsomere ( r is und trans geminal) zu erwarten. Bisher gelang es uns allerdings nicht, 
die erhaltene Substanz diinnschichtchromatographisch oder durch Gaschromato- 
graphie bei 220°C an verschiedenen Siiulen aufzutrennen. 

Die Versuche ~eigen, daR die Cyclokondensation von Risphosphinen und Amino- 
iminophosphor-Verbindungen ein geeignetes Verfahren zur Synthese gemischt 
substituierter Cyclophosphazenc ist. Beschrankungen ergeben sich z. Z. noch bci dcr 
Auswahl der Ausgangssubstanzen 2 und 4, von denen bisher nur vereinzelte Vertreter 
bekannt geworden sind. 

Wir danken der Deiirsrhen Forselruiigsgeineinschuft und dem Landesariit fiir Forschung des 
Ltrndes Nordphein-~,t/estfa/ea fur die Forderung dieser Arbeit durch Sachheihilfen. 

Experimenteller Teil 

I-lmer, Typ 337. Massenspeklren LKB 9000 S 
IH-NMR-Spektren 60 MHz-Gerat der Fa Varlan, Typ A 56r60 IR-Spektren Perlm- 

Airsgawgsinoter,nlIm Bis(dipheny1phosp hino)amin \I. urde nach Lit J3) ,  4-Amiiio-2,2,4,4- 
tctraphenyldiphosphaza-l,3-dien-hydrocIilorid (4a HC1) durLh Redktion von His(dipheny1- 
p1iosphino)amm mit NH3 und CC14 13) oder ebenfalls durch Redktion von C hlordiphenyl- 
phosphm mit Amnioniak uiid CClJ hergestelltl4), 2.4-Diathyl-4-amino-2.4-diphenyldiphosph- 
14) Dissertation G Snlrh, Univ. Bonn 1972 
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aza-l,3-dien-hydrochlorid ( 4 b .  HCI) analog zur letzten Reaktion mit Chloriithylphenyl- 
phosphin. Die Darstellung des 2,2,4,4-Tetralthyl-4-aminodiphosphaza-l,3-dien-hydro- 
chlorids (4c.HCI) erfolgte nach Lit. 1s) durch Erhitzen von Diathyldiaminophosphonium- 
chlorid auf 170°C i .  Hochvak. in einer Snblimationsapparatur. Bei nur 24stdg. Erhitzen 
war die Ausbeute nahezu quantitativ, Iangeres Erhitzen - wie bei Lit.15) beschrieben - 
fiihrt zu betrachtlichen Ausbeuteverlusten. 

Allgenreine Arheitsvorschrift ziir Darstellung von 2,2,4,4,6,6-Hexnorga~r~l-1,3,5,2,4,6-triaza- 
triphosphori Vjiwen (3): Als KeaktionsgefaR dient eiii niit seitlichcm Hahnansatz, Magnct- 
riihrer wid Tropftrichter versehencr 250-ml-Schliffkolben. Auf dcn Tropftrichtcr mit Druck- 
ausgleich ist ein Riickfluflkiihler aufgcsetzt, dcssen oberos Ende mit ciner Kernolive mit Hahn 
verschlossen ist. In den Kolben giht man 8.64 g (0.022 mol) Bis(dipheny1phosphino)amin (Z), 
0.025 mol Diaminod.iorganylphosphoniLimhalogenid, 100 ml absol. Dichlormethan, 40 ml 
absol. Trilthylamin und 2 ml Styrol. Den Tropftrichter fullt man mit 10 ml CCI? und 10 ml 
absol. Dichlormethan. Nun wird die Apparatur durch mehrstundiges Evakuicrcn und 
Wiedereinlassen von Argon sauerstofffrei gemacht. Ilanach I a R t  man untcr vermindertem 
Druck die CC14-Losung bci Raumtcmp. langsam unter Kiihren zutropfen und ruhrt noch 2 h 
nach. Man zieht das Losuizgsmittel i.Vak. ab, versetzt mit 100 ml absol. Benzol, kocht 
kurz auf, filtriert ab  und wascht mit hciRem Benzol ndch. Dcr Ruckstand bcsteht aus reinem 
Triathylammoniumhalogcnid. Nach Abziehen des Bonzols hinterbleibt das Rohprodukt als 
zahe Masse, die unterschiedlich aufgearbeitet wird. 

2,2-Ditneihyl-4,4,6,6- te tr~phenyl-1,3,5.2,4,6-~riaz~ir iphi~spi~or~Vji t~ (3a): Nach dem 
1H-NMR-Spektrum bestcht die zahe Masse aus fast reinem 3a. Sic wird nichrmals mit 
warmem Ather extrahiert. Beim Einengen der vereinigtcn Extrakte bis fast zur Trockene 
kristallisiert 3a aus. Es wird aus Acetonitril umkristallisiert. Ausb. 5.0 g reine Substanz 
(47%). Schmp. 140 - 142°C. 

‘H-NMR (CDCI3): 5 : 8.42 (dt. J~.H, = 14 Hz, J ~ - H ~ ~  = 1 Hz. CH3), 2.63-1.X3 
(m, Ar-H). - 1H (KBr): 3070 his 2980 w (Ar-H), 2965 m und 2900 m (CH3). 1586 w und 
1480 s (Ar(Ring)), 1438 vs und 997 m (P-  Ph), 1180 vs (P-N), 750 s (P~-CH3) cm-1. -- 

MS (SO’C, 70 eV): Es werden nur die charakteristischen Fragmentionen angegeben, ~ S O -  

topensignale bzw. von Isotopensignalen u herlagerte Fragmentionen sind nicht erEal3t. rn/e = 

473 (88:4 ,  M+), 472 (loo%, M +  - H), 458 (98f.0, M +  ~~ CH3), 396 (75”/:,, M ’ ~- Ph), 
366 (673, 236.5 (17”/,, M+/2), 77 (3 %, C6Hs). 

(473.4) Ber. C 65.98 H 5.50 N 8.93 P 19.65 
Gef. C 66.15 H 5.36 N 8.75 P 19.46 
Mo1.-Masse 474 (dampfdruckosmometrisch in Chloroform) 

2.2-Diathyl-4,4,6.6-tetrapheti~~l-l,3,5.2,4.6-triazatriphosphor( V )  i n  (3 b) : Aus Acetonitril um- 
kristallisiert. Ausb. 6.6 g (SO”j,), Schmp. 156°C. 

IH-NMR (CDC13): T = 9.01 (dt, J P - H ~  = 19 Hz, CH3), 8.67-8.00 (m. CHz), 2.80 -1.92 
(m. Ar-H). - 1 R  (KBr): 3070-3000m (Ar-H), 1590w und 1480s (Ar(King)), 2970, 
2900, 2930 und 2900 m (Alkyl-H), 1432 vs und 995 s (P-Ph), I180 vs (P=N) ,  74.2 s (P-C- 
(aliphat.)) cm I .  - MS (19O’C, 70 eV): m / e  = 501 (12%. M-), 500 (6;4, M ’ - H), 472 

M +/3). 
(loo%, M’ - C Z H ~ ) ,  444 (4.1 %), 424 (llx, M ’  - C~HS) ,  250.5 (20%, M ‘-/2), 167 (2%. 

C28H3oN3P3 (501.5) Ber. C 67.06 H 6.05 N 8.38 P 18.66 
Gef. C 67.07 H 6.12 N 8.41 P 19.12 
Mo1.-Masse 501 (dampfdruckosmonietrisch in Chloroform) 

15) H .  H.  Sisler und S. E. Fraziar, Jnorg. Chem. 4, 1204 (1965). 
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2-Ath~~l-2,4,4,6,b-pentaplien,vl- 1,3,5,2,4,6-triazatriphosphor~ V )  in (3c) : Nach Vcrsetzen des 
oligen Riickstandes mit wenig Acetciiitril und 2stdg. Riihren kristallisiert 3 c  aus. Es wird 
abfiltriert und aus Acetonitril umkristallisiert. Ausb. 8.9 g (72.5 %), Schmp. 153-  154°C. 

'H-TSMR (CDC13): T = 9.98 (dt, J P - H ~  = 19 Hz, CH3j, 8.47 ~-7.80 (m, CH2). ~ IR 
(KBr): 3070 und 3050 m (Ar ~ H), 2960, 2900 und 2870 w (Alkyl-H), 1575 w und 1480 m 
(Ar(Ring)), 1434vs und 998 s (P-Ph), 1180 (P-N), 742 s (P-C(a1iphat.)) cm-1. - MS 
( I  10°C. 70eV): rw/e = 549 (37& Mt), 548 (6%, M- - H), 547 ( 6 % ,  M - Hz), 520 (loo%, 

Ber. C 69.96 H 5.47 N 7.64 P 16.91 
Gef. C 70.30 H 5.58 N 7.62 P 16.54 
Mol.-Masse 556 (dampfdruckosmoinetrisch in Chloroform) 

M t  - CZHs), 472 fM+ ~ C6Hs). 274.5 (5%. M+/'2), 183 (5%, M+/3). 77 (2%. CbH5). 

C32H30NlP3 (549.3) 

2,2- Dicyclolze~~l-4,4,6,6-tetraphenyl-l,3,5,2,4,6-triazatripho.~p~~or( V )  in (3 d) : Nach dem 
Abtrennen des Triathylammoniumchlorids und Entferncn dcs Bcnzols am Rotationsver- 
dampfer bleibt ein Festprodukt zuruck, das mit wenig cines brauntichen 0 1 s  behaftet ist. 
Man versetzt init 20 nil Acetonitril, ruhrt heftig 2 h lang, filtriert das fqste kristalline Produkt 
ab  und wascht mit Acetonitril nach. Der feste Riickstand wird nun mil 100 ml abscl. Ather 
zum Sieden erhitzt u n d  vom wcnigcn Unldslichen abfiltriert. Nach Entfernen des Athers a m  
Kotationsvcrdampfer kristallisiert man den Ruckstand atis Acetonitril um, durchsichtige 
farblose Prismen. 3d ist gut loslich in Benzol, Chloroform, Dichlormethan, Aceton und 
warinem Ather, schwer loslich in kaltem Acetonitril und Xthanol, unloslich in Wasser. 
Ausb. 10 g reiner Substanz (66%), Schmp. 185.5 

~ 1R (KBr): 
3070--3000 m (AT-H) ,  2930 s und 2850 s (Alkyl-H), 1589 w und 14.30 w (Ar(Ring)), 1440 s 
und 1004w (Ph-P), 1 1 x 5 ~ s  (P--N) cm-1. MS (l l0"C. 70eV): m!e = 609 (21%. M+). 
526 ( 6 8 % ,  M+ ~~ C6Hll j ,  443 (loo;<, (C6HS)4(PN)3). 

187'C. 
IH-NMR (CDC13): T = 9.16-7.93 (m, Alkyl-H). 2.85-1.90 (m, Ar-H). 

C'32H42N3P3 (609.7) Ber. C 70.92 H 6.94 N 6.89 P 15.24 
Gef. C 70.50 H 7.18 N 6.88 P 15.32 
Mol.-Masse 61 7 (dampfdruckosmometrisch in Chloroform) 

Allgrreine Arheitsvorschrift zur Darstellung von 2,2,4,4,6,6,8,8-0ctrrorgun~l- I ,3,5? 7,2.4,6,8- 
tetrazatetraphosphi Vlocinen (5 ) :  0.01 3 mol 4.-Amino-2,2,4,4-tetraorganyldiphosphaza-l,3- 
dicn-hydrochlorid ( 4 .  HCI) werden Dci Raumtemp. mit einer Natriummelhylat-Losung, 
dic aus 300 mg (0.013 mol) Natrium und 75 ml absol. Methanol hergestellt ist, deprotoniert. 
Ohne vom ausgefallenen Natriumchlorid abzufiltrieren, Lieht man das Methanol i .  Hochvak. 
hei Raumtemp. ab. Der Riickstand wird mil 1.54 g (0.004 mol) Bis(dipheny1phosphino)amin 
(2). 200 ml absol. Dichlormethan und 2 ml Styrol versetzt. Zu diesem Gemisch 1aRt man in 
derselben Weise, wie bei der Darstellung von 3 beschrieben, eine Losung von 4 in1 (0.04 mcl) 
CC14 in 30 ml Dichlormethan zutropfen. Man ruhrt noch 2 - 3  h bei Raumtemp. nach und 
arbeitet auf. 

2.2.4,4,6,6,R,8-0rtaphen.v~-1,3,5,7,2,4,6,K-tetrazatetraphosph~ V)orin (5a) : Die Reaktions- 
mischung wird vom Losungsmittcl am Rotationsverdampfcr bcfreit, der Ruckstand mit 
30 ml Methanol versetzt und 30 min lang heftig geriihrt. Man filtriert das ausgefallene Produkt 
ab und wascht dreimal rnit je 10ml Methanol ndch. Die Methanol-Filtrate werden zur 
Zuruckgewinnung von 4 a  .HCl getreniit aufgearbeitet. Der Ruckstand wird mit 20 ml 
Wasser, anschliefiend mit Methanol gcwaschen und i. Vak. getrocknet. Zur weiteren Reinigung 
wird 5a  aus CHC131CH2Cl2 (1 :  1) umkristallisiert, Ausb. 2.82 g (91 o,;j, Schmp. 311 -312°C 
(Lit.16): 310°C). 

16) H .  Bode uncl R .  Thnner ,  Ber. Deut. Clieni. Gcs. 76, 121 (1943). 
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IR (KBrj: 3075-3000 m (Ar-H), 1590 w und 1480 s (Ar(Ring)), 1435 vs (P--Ph), 1215 s 
(P=N) cm-1. 

C48H40N4P4 (796.8) Ber. C 72.23 H 5.06 N 7.03 P 15.55 
Gef. C 71.94 A 5.01 N 7.13 P 15.87 

2,4-Diathyl-2,4,6,6,8,8-hexnp/2en~~l-l,3.5,7,2,4,~,8-ieiruz~teiraphosph i V )  ocin (5 b) : Die Reak- 
tionsmischung wird iiltriert und der Ruckstand (NaCI) mit Dichlormethan nachgewaschen. 
Nach Eindampfen des Filtrats versetzt man das znruckbleibende 0 1  mit 10 ml Methanol und 
stellt es zum Auskristallisieren in den Kuhlschrank. Ausb. 1.2 g (42.5%,), Schmp. 9 9 ~ -  10I"C. 
Die Substanz ist in allen organischen Losungsmitteln auBer Petroliither loslich. In  Wasser 
ist sie unloslich. 

9.17 (dt, J P . H ~  = 19 Hz, CH3), 8.75-7.67 (m, CNl), 2.17-1.95 
(m, Ar-Hj. - IR (KBrj: 3080 m, 3060 m und 3050 w (Ar-HI, 2980 m, 2915 m und 2880 m 
(Alkyl-H), 1590 w, 1573 w und 1480 s (Ar(Ring)), 1435 vs und 994 s (Ph--P), 1220 vs (P=N),  
472s ( P ~ -  C(a1iphat.j) cm-1. - MS (70"C, 70eV): nzje = 700 (lo%, hV), 671 (10004, 

C40H40N4P4 (700.7) Ber. C 68.56 H 5.75 N 7.99 P 17.68 
Gef. C 68.27 €1 5.96 N 8.03 P 18.06 
Mol.-Masse 677 (kryoskop. in Benzol) 

IH-NMR (CDC13): T 

M+ - C2H5jr 642 (l3%, (CSH~)~(PN)~),  592 (16%), 350 (13%, M+/2). 

2,2,4,4- Tetraathyl-6,6,8,8-tetrcrphenyl-l,3,5,7,2,4,6,8-tetrazatefruphospE2 ( V )  ocin (5 c) : Die 
Reaktionsmischung wird vom NaCl abfiltriert und das Filtrat am Rotationsverdampfer 
eingeengt. Den oligen Riickstand extrahiert man zweimal rnit je 150 ml Ather, wobei 4c. HCI 
zuriickbleibt. Der Ather wird abgedanipft und der Ruckstand rnit Wasser/Methanol (1 : 2 )  
aufgekocht und in den Kiihlschrank gestellt. Nach 2 d filtriert man das ausgeschiedene Fest- 
produkt ab und kristallisiert es aus wenig Methanol um. Ausb. 2.0 g (47.5 %), Schmp. 75.5"C. 
Farblose, durchsichtige Prismen, gut loslich in allen organischen Losnngsmitteln a u h r  
Petrolather, unloslich in Wasser. 

Bcim Findampfen der Mutterlange wurde ein zahes 0 1  crhalten, dessen 'H-NMR- und 
JR-Spektren zwar weitgehend identisch rnit dcnen voa 5 c  waren, aus dem aber kein weiteres 
5c auskristallisierte. 

IH-NMR (CDC13): T = 9.12 (dt, J P . H ~  = 18 Hz, CH3), 9 . 0 0 ~ ~ 7 . 9 4  (m, C1-12). 3.00- 1.95 
(m, Ar-H). - 1R (KBr): 3060 m, 3040 m und 3000 w (Ar- H), 2970 s, 2930 m, 2900 w und 
2870 m (Alkyl-H), 1580 vw und 1480 s (Ar(Ringj), 1440 vs (P--Phj, 1280 vs (P=N), schr 
breit) cm-1. - MS (IOOOC, 70eV): m/e L 604 (14%, M+), 575 (100%. M t  - CzHsj, 546 
(13 %, (C,HS>,(C~H,)~(P~C')~), 302 (8 %,, hf+/Z). 

C32H40NdP4 (604.7) Ber. C 63.57 H 6.66 N 9.26 P 20.49 
Gef. C 63.51 H 6.70 N 9.34 P20.32 
MoLMasse 584 (kryoskop. in Benzol) 

[261/73] 


