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Methylgermanylazide

Die vor kurzem dargestellten Organosilylazidel—? sind thermisch iiberraschend be-
stdndig. Das gleiche gilt, wie wir fanden, auch fiir die entsprechenden Germanium-
verbindungen.

Trimethylchlorgerman und Dimethyldichlorgerman reagieren mit einer athe-
rischen Aufschlimmung von Natriumazid nach

(CH,)3GeCl + NaN,; —» NaCl + (CH,);GeN;, (1)
)
bzw.
(CH,),GeCl, + 2NaN; —— 2NaCl -+ {(CH,).Ge(N,)a - (2)
(1

unter Bildung von Kochsalz und Trimethylgermanylazid (I) bzw. Dimethyl-
germanyldiazid (IT).

(I) und (II) stellen farblose, leichtbewegliche Fliissigkeiten dar, die sich sehr gut
in protoneninaktiven Losungsmitteln 16sen. (I) siedet bei Normaldruck unzersetzt bei
138°; bel ~—65° erstarrt es zu nadelférmigen Kristallen. (IT) hat einen Sdp. von
43-5%/2 und eiren Schmp. von —14°.

Mit Wasser (auch schon mit Luftfeuchtigkeit) tritt sofort Hydrolyse ein [bei (II)
noch rascher als bei (I): nach

2{CH,},GeN; - HOH —> [(CH,),Ge%.0 -+ zHN, (3)
bzw.
HCH,),Ge (Nt — JHOH —— [{CH;1,GeO7, -+ SHX, . @

(I) zeigt selbst beim Erhitzen auf 300° (im geschlossenen Rohr) noch keine Zersetz-
ungserscheinung. In der Flamme verpuiit es, ebenso wie (1I), sofort.

Experimenteiles

Trimethylgermanyviazid (I}. Zu einer Suspension von 3.25 g (0.05 Mol) Natriumazid
In 35 ml trockenem Didthyvlather gibt man 4.6 g (0.03 Mol) Trimethyvlchlorgerman und
erhitzt das Gemuisch 2 bis 3 Tage unter Rihren am Riickfluss. Anschliessend dekan-
tiert man vom iiberschiissigen Natriumazid und ausgefallenem Natriumchlorid ab
und destilliert die klare Losung. Ausbeute: 2.9 g (60.5°% d. Th.). (Gef.: X, 26.22,
26.29. C;Hy GeXNj ber.: N, 26.32°9,.)

Das NMR-Spektrum® zeigt bei 8 = —33.5 cps ein scharfes Resonanzsingulett,
J(H-13C) = 130.0 Hz.

Das IR-Spektrum™~ weist folgende Peaks auf: 3338 (schw.} 2975 (schw.) 2900
(Sch.) 2100 (s.st.) 1408 (schw.) 1360 (schw.) 12g0 (s.st.) 1248 (m.) 1162 (Sch.) 1120
(m.) 1075 (Sch.) 1022 (Sch.) 836 (s.st.) 767 {(m.) 678 (m.).

Dimethvigermanyldiazid (I1). Bei der Umsetzurg von 6.4 g (c.o4 Mol) Di-
methyvldichlorgerman mit 7.8 g (0.12 Mol) Natriumazid in 50 ml absolutem Diithvl-
dther erhdlt man nach der oben beschriebenen Arbeitsweise 1.3 g reines Dimethy!-
germanyldiazid (569, d. Th.). (Gef.: N, 41.87, 44.92. C;H,GeNg ber.: N, 15.04 °%.

* 5°; Lsg. in CCl,. Varian A 60 {60 Mc), Standard TMS.
** Perkin-Elmer ‘“‘infra-cord’ Spektrophotometer, Modell 137.
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Das im NMR-Spektrum*® auftretende scharfe Resonanzsingulett liegt bei 3 =
—52.2 cps, J(*H-C) = 133.2 Hz.

Das IR-Spektrum** zeigt folgende Peaks: 3338 (s.schw.) 2110 (st.j 408 (Sch.)
1252 {s.st.} 1162 (Sch.) 852 (Sch.) 827 (st.) 778 (m.) 680 (m.).
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** Perlin-Elmer ““infra-cord’’ Spektrophotometer, Modell 137.
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