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1.1.4-T'rimethyl-4- (iminomethylene ) -2-tetrazene

Bei der Umsetzung von Tetramethyl-2-tetrazen (TM7T) mit
ammoniakfreiem Chloramin konnte das 1,1,4-Trimethyl-4-(amino-
methylen)-2-tetrazeniumchlorid (1) erhalten werden?.
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Unter geeigneten Bedingungen 148t sich 1 in wéfBriger LOsung mit
einer starken Base (Alkalihydroxid) quantitativ in das 1,1,4-Trimethyl-
4-(iminomethylen)-2-tetrazen (2, Schmp.: 38—40°) iiberfiihren.
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2 ist eine nur kurze Zeit bestdndige, farblose kristallinische Ver-
bindung, die von Wasser leicht hydrolysiert wird und unter Ab-
spaltung von Ammoniak in 1,1,4-Trimethyl-4-formyl-2-tetrazen (3)
iibergeht.
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3 laBt sich auch unmittelbar aus 7M7T und Natrivmpermanganat
in Aceton darstellen?. '

Banden mittlerer bzw. starker Intensitdt im IR-Spektrum von 2
bei 3335 cm~! und 1620 cm-! konnen der NH-Valenz- und der
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>C=N-Valenzschwingung zugeordnet werden. Im "H-NMR-Spektrum
treten 'folgende Signale auf:

T Zuordnung Integration
7,06  (CHg)N— 6
6,78 CH3—N 3
3,98 HN= 1
1,68 =CH 1

Das Molekulargewicht von 2 wird durch mje 129 (M=129,17) im
Massenspektrum bewiesen.

Experimenteller Teil
1,1,4-Trimethyl-4- (iminomethylen ) -2-tetrazen

1g 1 wurde in 5 ml destill. Wasser gelost und die Losung mit 30 ml
Ather tberschichtet. Unter kriftigem Rilhren und Kithlung auf 0° wurden
10 ml 20proz.. NaOH zugegeben. Anschlieend wurde die org. Phase ab-
getrennt, iber BaO getrocknet und eingedampft. Als Riickstand wird 2
als farblose, kristalline Verbindung erhalten; Ausb. quantitativ, Schmp.
38-—40°.

C4H11N5. Ber. C 37,20, H 8,52, N 54,22,
Gef. C 37,12, H 8,58, N 54,03.

IR-Spektrum (Doppelgitterspektrograph Perkin-Elmer 457). CCly-Losung,
Schichtdicke 0,1 mm (em=1): 3335 (m), 2990 (m), 2950 (st), 2850 (st),
2780 (m), 1700 (m), 1620 (sst), 1530 (st), 1460 (m), 1405 (st), 1380 (m),
1350 (stt), 1280 (sst), 1240 (st), 1132 (st), 1020 (sst), 832 (m), 700 (st),
585 (st). )

sst = sehr stark, st = stark, m = mittel.

1IH-NMR: Varian A-60 A bei 60 MHz in CCly; TMS als interner
Standard. '

Massenspektrum: Das Massenspektrum wurde mit einem doppelt fokus-
sierendem Spektrographen (Varian MAT SM 1 B) bei 70 eV aufgenommen.
mje (vel. Int. 9%): 129 (38), 103 (11), 102 (100), 85 (12), 81 (93), 72 (14), 59
(17), 58 (7), 57 (7), 54 (13), 45 (13), 44 (10), 43 (5).
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