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1,1,4-Trimethyl-4- ( iminomethylen)  -2-tetrazen 
( K u r z e  M i t t e i l u n g )  

Von 

K. Utvary und G. Vitovec 
Aus dem Insti~ut f/it Anorganische Chemie tier Technischen I-[ochschule 

Wien, 0sterreic]q 

(Eingegangen am 30. Mi~rz 1973) 

bindung, 
spaltung 
iibergeht. 

1.1.4- Trimethyl-4- (iminomethylene ) -2.tetrazene 

Bei der Umsetzung vort Tetramethyl-2-tetrazen (TMT)  mit 
ammoniak~reiem Chloramin kormte 4as 1,1,4-Trimethyl-4-(amino- 
methylen)-2-tetrazeniumchlorid (1) erhalten werden 1. 

[ -CH3\  ~CH--NI-I2-I+ 
T M T  Jr 2NH2C1 ~th~> / ~ v ~ : N - - N ~  | C1- -~- NII4C1 

LCH3 / CH3 J 
1 

Unter geeigneten Bedingungem ]~Bt sich 1 in w~Briger L6sung mi$ 
einer starken Base (Alkalihydroxid) quantitativ in das 1,1,4-Trimethyl- 
4-(iminomethy]en)-2-tetrazen (2, Schmp.: 38--40 ~ iiberfiihren. 

CI-Is~ /CI-I = N H  
1 20% ~aOH § . N - - N = N - - N ~  

-- ~o,  --~acl CI-I~ / Ctts 

2 

2 ist eine rmr kurze Zeit best~ndige, farblose kristalliaische Ver- 
die vort Wasser leicht hydrolysiert wird und uater Ab- 
yon Ammor6ak in 1,i,4-Trimethyl-4-formyl-2-tetrazen (3) 

CH3~ /CI-IO 
2 + H20 -~ N - - N : X - - N  ~ + NIt3 

C H 3 /  \CH~ 
3 

3 l~Bt sich auch unmi~telbar aus T M T  un4 Natriumpermang~nat 
in Aceton darstellen ~. 

Banden mit~lerer bzw. starker Zntensit~ im Il~-Spektrum yon 2 
bei 3335 cm -1 un4 1620 cm -1 k6n~en der Ntt-Valenz- und der 
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~C----N-Valenzschwingung zugeordnet, werden. Im 1H-NMR-Spektrum 
treten 'folgende Signale auf: 

T Z u o r d n u n g  I n t e g r a t i o n  

7,06 (CHa)~N-- 6 
6,78 C H ~ - - N  3 
3,98 H N =  1 
1,68 ~ -CH 1 

D a s  M o l e k u l a r g e w i c h t  y o n  2 w i r d  d u r c h  m/e 129 ( M ~ 1 2 9 , 1 7 )  i m  

M a s s e n s p e k t r u m  b e w i e s e n .  

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

1 g 1 w u r d e  in  5 ml  destil l .  W a s s e r  gelSst u n d  die LSsung  m i t  30 ml  
J~ther f ibe rsch ich te t .  U n t e r  k r~ f t i gem R f i h r e n  u n d  Kf ih lung  auf  0 ~  
10 ml  20proz. I~aOH zugegeben.  Ansehl iel~end w u r d e  die org. P h a s e  ab-  
g e t r e n n t ,  f iber  B a O  g e t r o c k n e t  u n d  e i n g e d a m p f t .  Als R f i c k s t a n d  wi rd  2 
als farblose,  k r i s ta l l ine  V e r b i n d u n g  e r h a l t e n ;  Ausb .  q u a n t i t a t i v ,  Schmp.  
3 8 - - 4 0  ~ . 

C4I-]:lllNT5 . Ber .  C 37,20, H 8,52, N 54,22. 
Gel.  C 37,12, 1-t 8,58, :N 54,03. 

IR.Spektrum ( D o p p e l g i t t e r s p e k t r o g r a p h  P e r k i n - E l m e r  457). CC14-LSsung, 
Seh ieh td i eke  0,1 m m  (era 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 (in), 700 (st), 
585 (st). 

ss t  ~ sehr  s t a rk ,  s t  ~ s ta rk ,  m ~ mi t t e l .  

1H-NMR: V a r i a n  A-60 A bei  60 MH z  in  CC14; TMS als i n t e r n e r  
S t a n d a r d .  

Massenspektrum: ]:)as M a s s e n s p e k t r u m  wurde  m i t  e inem doppel,t fokus-  
s i e r endem S p e k t r o g r a p h e n  (Var ian  M A T  SM 1 B) bei  70 eV a u f g e n o m m e n .  
m/e (rel. I n t .  %) :  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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