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Bromination of S;N,Cl[FeCl,], Preparation of S,;N,H[FeX,] (X = CI, Br), IR Spectra,

Crystal Structure of S,;N,H[FeCl,]

SN H[FeCl,] as well as S;N,D[FeCl,] were prepared in CH,Cl, by reaction of S,N, with FeCl,
and CH;COOH and CH,;COOD, respectively. Bromination of S,N,CI[FeCl,] with Me;SiBr in
CH,CI, yields S,;N,H[FeBr,]: in this reaction, S,;N,Br® is presumably formed initially; it then

decomposes by elimination of bromine and formation of the S,N,

@

radical cation; the latter reacts

with the solvent, yielding the S,;N,;H® cation. Bromination of S;N,CI[FeCl,] with MeSiBr affords
SeNy[FeBr,],. The IR spectra of the compounds are discussed. The crystal structure of
S.N,H[FeCl,] was determined by X-ray diffraction (1210 observed reflexions, R = 0.035). Crystal
data: a = 803.8, b = 1003.9, ¢ = 1507.7 pm, 3 = 104.52°, Z = 4, space group P2 /c.

1. Einleitung

Von einer unserer Arbeitsgruppen stammt der
Bericht iber eine Verbindung, der aufgrund der
Kristallstrukturanalyse die Zusammensetzung
S,N,[FeCl;] mit cyclischem Radikalkation zuge-
schrieben worden war. Die Substanz war ein Neben-
produkt der Umsetzung von FeCl; mit Trithiazyl-
chlorid in Dichlormethan [1]. Inzwischen ist es gelun-
gen, durch Protonierung von S;N, mit wasserfreier
Essigsdure bei Anwesenheit von FeCl; in Dichlor-
methan das Salz S;NyH[FeCl,] herzustellen und kri-
stallographisch zu charakterisieren. Das Ergebnis
(s.u.) erbrachte eine auffallende Ubereinstimmung
der Kristalldaten und der Atomparameter mit denen
des S;N,[FeCly], so daBB Zweifel an der Existenz des
S.N,®-Radikalkations entstanden sind. Wahrschein-
lich handelt es sich bei dem urspriinglich als
S,N4[FeCly] formulierten Salz ebenfalls um
S;N,H[FeCly]. Wir berichten im folgenden tber die
Kristallstrukturanalyse einer authentischen Probe
SN H[FeCl,] sowie iiber Bromierungsreaktionen am
S.N,CI®-Ion, die aus nichtisolierbaren Zwischenstu-
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fen Anhaltspunkte tiber eine mogliche Existenz des
S4N4@-Ions ergeben.

2. Synthesen von S;N,H[FeCl,], S;N,D[FeCl,],
S4N4H[FeBr4] und S(,N4[FeBr4]2

Tetraschwefeltetranitrid 146t sich mit Protonen-
sduren leicht zum S,N,H®-Kation protonieren. Be-
kannt sind die Verbindungen S,;N,H[BF,] [2] und
SN H[SnCl5(H,O)] [3], die auch kristallographisch
chrakterisiert sind. Das Tetrachloroferrat(IIl) kann
mit hoher Ausbeute durch Einwirkung von Essig-
siaure auf S;N; bei Anwesenheit von Eisentrichlorid
in CH,Cl, oder CHCl; dargestellt werden:

3 FeCl; + 2 CH;COOH + 2 S,N, —
Fe(O,CCH;),Cl + 2 S,N,H[FeCl,] (1)

Die Verbindung fillt als rotbraunes, mikrokristal-
lines Pulver aus. Beim Kontakt mit Wasser wird S;N,
gebildet. Nach Reaktion (1) 1d8t sich mit CH;COOD
auch die deuterierte Verbindung S,;NyD[FeCl,] her-
stellen. Im EPR-Spektrum des S;N H[FeCl,] wird
nur das zum [FeCl]®-Ton gehorende Signal (Singu-
lett, g = 2,017) beobachtet.

Auf der Suche nach einem direkten Zugang zu
dem S,N,®-Radikalkation haben wir das frither von
uns beschriebene S;N,Cl[FeCly] [4] mit Trimethyl-
silylbromid umgesetzt, in der Erwartung, daf hierbei
primér entstehendes S;N,Br[FeBr,] unter Bindungs-
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bruch der SBr-Bindung in S;N,FeBr,] tberfihrt
werden kann:

S_‘N_;Cl[FeCl_‘] + 5 Me}SiBr =2
S4N4BT[F€BT4] + 5 MezSICl
S,N,Br[FeBr,] — S,N,[FeBr,] + 1/2 Br,

(2a)
(2b)

Zwar beobachten wir tatsichlich die Abspaltung
von Brom, anstelle des erwarteten S;Ny[FeBr,] ent-
steht jedoch ausschlieBlich S;NyH[FeBr,] als dunkel-
rotes, feuchtigkeitsempfindliches Kristallpulver. Wir
miissen daher annehmen. daf} ein primér entstande-
nes S;N,®-Ion spontan ein H-Atom des Losungsmit-
tels CH,Cl, abstrahiert. Versuche zur Bromierung
von SyN,CI[FeCly] im protonenfreien System, bei
dem wir SiBr, in CCly einwirken lie3en, blieben bei
Raumtemperatur ohne Umsetzung. Beim Erwidrmen
entstehen olige Polymere, die wir nicht niaher unter-
sucht haben.

Fir den Reaktionsverlauf via (2) spricht auch
die vollig analog ablaufende Umsetzung von
S;N>CI[FeCly] [4] mit Trimethylbromsilan, die in
CH,Cl, bei Raumtemperatur unter Bromabspaltung
zu SgNy[FeBr,], fihrt:

2 S;N,CI[FeCl,] + 10 BrSiMe; —>
S(,N,;[FCBI'_;]Z + Brz + 10 CISIM31 (3)

Das diamagnetische S¢N,’®-Ion ist mit verschiede-
nen Gegenionen gut untersucht [5]; mit Hexafluoro-
arsenat ist neben dem S¢Ny[AsF], [6] auch die mo-
nomere Verbindung S;N,[AsF¢] [7] mit dem Radikal-
kation S;N,® kristallographisch charakterisiert wor-
den. Fir den Verlauf der Reaktion (3) nehmen wir
daher ebenfalls einen radikalischen Mechanismus
an, bei dem zunichst S;N,Br® entsteht, das in S;N,
und Brom zerfillt, wihrend sich das S;N,®-Kation
durch Dimerisierung stabilisiert. Im EPR-Spektrum
des S¢Ny[FeBr,], tritt daher nur ein Signal bei g =
2,065 auf, das dem Fe"' des Anions zuzuordnen ist.
Zum Vergleich findet man fiir Fe''" in AgBr-Matrix
einen g-Wert von 2,045 [8].

Im IR-Spektrum des S¢N,[FeBr,], sind die Banden
des S¢N,°®-Kations nahezu identisch mit denen des
S.N.Cl, [9]. Fiir das FeBr,®-Ion treten starke Ban-
den bei 295 und 290 cm™! sowie eine Bande mittlerer
Intensitit bei 255 cm ™" auf, die Valenzschwingungen
entsprechen. Da fiir ungestorte Tetraedersymmetrie
T, nur die Valenzschwingung der Rasse F, IR-aktiv
ist [10]. muB das FeBr,®-Ton im S,N,[FeBr,], deut-
lich verzerrt sein. Dies wurde auch fir SiN,[FeCl,],

gefunden, bei dem die Fe—Cl-Abstinde zwischen
216 und 224 pm variieren [11].

3. IR-Spektren von SN ;H[FeCly], S;NyD[FeCl,]
und S4N4H[F€Bl’4]

Die Ergebnisse der IR-Spektren sind in Tab. I ent-
halten. Die Ringschwingungen der S;N,-Geriiste al-
ler drei Verbindungen weichen nur sehr wenig von-
einander ab; sie werden nicht im einzelnen zugeord-
net. Von Interesse sind die Schwingungen der NH-
Gruppe sowie der FeX,®-Anionen. Die Zuordnung
von YNH und von 6NH wurde durch den Vergleich
mit dem IR-Spektrum von S;N;D[FeCl;] gesichert;
wir beobachten vND bei 2320 cm™' und OND bei
742 em™!, was der erwarteten Relation zu den NH-
Schwingungen entspricht [10]. Unter Verwendung
des Zweimassenmodells und ohne Beriicksichtigung
der Anharmonizitit ergibt sich ndherungsweise
[10, 12] folgendes Ergebnis fiir die Valenzkraftkon-
stanten NH bzw. ND:

f(N-cm™]
SN H[FeCl,] 5.4
SN H[FeBr,] 5.4
S4N4D[FCCI4] 55
S:N,H[BF,] [2] 5.6
Die Abweichung des Betrages von f fir

S.N H[FeCly] und S;N D[FeCl,] diirfte im wesentli-
chen auf die nicht berticksichtigte Anharmonizitits-

Tab. I. IR-Spektren von S;N,H[FeCl,] und S;N,H[FeBr,].

SN H[FeCl,] S:N H[FeBr,] Zuordnung**
[em '] Int.* [em™'] Int
3120 s, br 3100 m, br vNH
1272 m 1271 s—m ONH
1163 ss
1047 sst 1038 sst G
990 sst 987 sst G
780 m 778 m G
669 m 671 m—st G
615 st 617 st G
558 S 357 m G
512 sst 511 sst G
385 sst, br 388 st G
371 m G
360 st 358 m G
385 sst, br 295 sst, br v, FeX,
330 m 255 m v, FeX,

sst = sehr stark, st = stark. m = mittel, s = schwach,
ss = sehr schwach, br = breit; ** G = Schwingungen des
S.N.-Ringgeriistes.
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korrektur zuriickzufiihren sein [10]. In allen Fillen
ist die Kraftkonstante kleiner als im NH;-Molekiil
(7,05 [12]), worin sich Wasserstoffbriickenbindungen
zu den Halogenatomen der Anionen kundtun. Sie
sind bei den Tetrahalogenoferraten noch etwas stér-
ker als im S;N,H[BF,]. Dieser Effekt gibt sich auch
in der Verzerrung der Anionen zu erkennen: Die
asymmetrische FeX, -Valenzschwingung ist relativ
breit und strukturiert; zugleich wird auch v, FeX, IR-
aktiv, die fiir Ty-Symmetrie inaktiv ist [10]. Wir be-
obachten sie als mittelstarke Bande fiir X = CI bei
330 cm™! und fiir X = Br bei 255 cm™!, was gut mit
den Werten anderer Tetrahalogenoferrate(III) tiber-
einstimmt [13]. Ahnliche Wasserstoffbriickenbin-
dungen wurden auch aufgrund IR-spektroskopischer
Beobachtungen bei Et;NH[BF,] festgestellt [14].

4. Die Kristallstruktur von S;N;H[FeCl,]

Der Vergleich der Kristalldaten von S;N;H[FeCl,]
mit den Kristalldaten fiir S;Ny[FeCly] nach [1] zeigt
eine auffillige Ubereinstimmung aller Werte
(Tab. IT). Auch die Atomkoordinaten stimmen in-
nerhalb der doppelten Standardabweichungen tber-
ein (siehe FuBnote zu Tab. II; Werte fir
S.NyH[FeCl,] siehe Tab. III). Aufgrund dieser Da-
ten miBte das beschriebene S;N,[FeCl,] in Wirklich-
keit S;N;H[FeCly] gewesen sein. Das Wasserstoft-
atom konnte allerdings in keinem Fall in einer Diffe-
renz-Fourier-Synthese gefunden werden.

Bei der Verfeinerung ergeben sich fiir die Atome
N(3), N(4) und S(4) auffillig gro3e und stark aniso-
trope Ellipsoide der thermischen Schwingung. Wir

Tab. II. Kristalldaten und Angaben zur Strukturbestimmung von S,;N,H[FeCl,[*.

S,N,H[FeCl,]

S,N,[FeCL] [1]

a 803.8(2) pm 804,0(3) pm

b 1003.9(3) pm 1004.5(7) pm

€ 1507.7(6) pm 1507.2(4) pm

B 104.52(4)° 104.,66(3)°

A% 1178-10 % m* 1178-10 %" m?

Z 4 4

Dichte (berechnet) 2.16 gcm 2,16 gem ?

Raumgruppe P2//c P2,/c

ausgeloschte Reflexe 0kOmitk =2n+1,h0lmit/=2n+1 0kOmitk =2n+1, A0/ mit/=2n+1

Mefgerit Vierkreisdiffraktometer Vierkreisdiffraktometer
Philips PW 1100 Enraf-Nonius CAD 4

Strahlung MoKa, 4 = 71,07 pm MoKa, 4 = 71,07 pm

MeBtemperatur 20 °C 25 °C

MeBbereich 2° £ P<23° 1°<9<22°

Abtastung 0/2 6-scan w-scan

Zahl der gemessenen Reflexe 1697 1556

Symmetrieunabhingige Reflexe 1634 1556

Unbeobachtete Reflexe (F<2o(F)) 424 390

Korrekturen Lorentz- und Polarisationsfaktor, Lorentz- und Polarisationsfaktor,
Absorption [21] Absorption

Linearer Absorptionskoeffizient u 27,1 em™ 27,1 cm™!

Strukturbestimmung Patterson- und Patterson- und
Differenzfouriersynthesen Differenzfouriersynthesen
Verfeinerung Minimalisieren von Ew(|F,|—|F.])%. Minimalisieren von Zw(|F,|—|F.]),
w = 1/(*(F)+0,0005F?) w=1
Bemerkungen Atome N(3), N(4) und S(4) statistisch Aufféllig hohe anisotrope Tempera-
auf je 2 Positionen verfeinert turfaktoren fir N(3), N(4) und S(4)
Verwendete Rechenprogramme [15, 21] [15, 16]
Atomformfaktoren, ', {” [17, 18] [17, 18]

R = Z|IF,| = IEI|/Z|F,|

R, = [Ew(|F,|-[F))/=wF.]"? 4,7%
Hinterlegungsnummer CSD 51481

3.5% fir 1210 beobachtete Reflexe

4,6% fir 1116 beobachtete Reflexe

CSD 50664

* Die Parameter fiir die anisotropen Temperaturfaktoren und die Tabellen der Strukturfaktoren sind beim Fachinforma-
tionszentrum Energie, Physik, Mathematik, D-7514 Eggenstein-Leopoldshafen 2, hinterlegt. Sie konnen unter Angabe
der Hinterlegungsnummer angefordert werden.



1064

U. Thewalt ez al. - Mogliche Existenz des S.N,®-Radikalkations

Tab. III.  Atomkoordinaten fiir S,N,H[FeCl,]. Soweit
Atome des S;N,-Rings fiir beide Ringorientierungen sepa-
rat verfeinert wurden. sind sie mit .a* bzw. .b* gekenn-
zeichnet. Die mitverfeinerten Besetzungsfaktoren fir die
a- und b-Orientierung sind 0,45(1) bzw. 0,55(1).

Atom X y z

Anion

Fe 0,2335(1) 0,1398(1) 0,2442(1)
CI(1) 0,3184(2) 0,2464(2) 0,3748(1)
Cl(2) 0,1922(2) 0,2733(2) 0,1255(1)
Cl(3) —0,0122(2) 0,0413(2) 0,2380(1)
Cl(4) 0,4344(2) —0,0037(2) 0,2360(1)
Kation

S(1) 0,6313(2) 0,2526(2) 0,1073(1)
S(2) 0,8710(3) 0,2440(2) —0,1045(1)
S(3) 0,7476(2) 0,4501(2) —0,0028(2)
S(4a) 0,7906(10) 0,0393(4) 0,0141(3)
S(4b) 0,7174(9) 0,0423(3) —0,0033(3)
N(1) 0,8706(7) 0,1176(5) —0,0436(3)
N(2) 0,6341(7) 0,1187(5) 0,0537(3)
N(3a) 0,7242(18) 0,3349(14) —0,0969(9)
N(3b) 0,7954(15) 0,3799(11) —0,0801(7)
N(4a) 0,7021(20) 0,3837(13) 0,0749(9)
N(4b) 0,7857(15) 0,3457(11) 0,0946(7)

haben deshalb fiir diese Atome je zwei Atomlagen
mit partieller Besetzungswahrscheinlichkeit ange-
nommen; die Verfeinerung dieses Modells fiihrt zu
einem verniinftigen Modell mit normalen (isotropen)
Werten fiir die thermische Schwingung. Danach lie-
gen in der Struktur zwei im wesentlichen gleich auf-
gebaute, aber verschieden orientierte SyN,H™-Ionen
vor (Abb. 1). Die beiden unterschiedlichen Orien-
tierungen werden offenbar durch zwei energetisch
etwa gleich giinstige Moglichkeiten fiir die Lage des
H-Atoms bedingt. Nimmt man die Lage des H-
Atoms koplanar mit den Atomen S(1), S(3) und
N(4b) bzw. S(2), S(3) und N(3a) und im Abstand
von 100 pm vom jeweiligen N-Atom an, so erkennt
man verzweigte Wasserstoffbriicken zu jeweils zwei
Cl-Atomen des Anions. Die Verhiltnisse wiren so-
mit ganz &dhnlich wie beim S,N,H[BF,] [2] und
SiN,H[SnCl5(H,0)] [3].

Im Rahmen der durch die Fehlordnung bedingten
begrenzten Genauigkeit stimmen die Bindungswin-
kel und -abstdnde der beiden verschieden orientier-
ten Kationen miteinander tberein (Tab. III). Sie

Tab. IV. Interatomare Abstinde [pm] und Winkel [°] im S;N,H[FeCl,]. Wegen der statistischen Uberlagerung von zwei
Kationenorientierungen sind alle Werte, an denen die Atome N(3a), N(3b), N(4a), N(4b), S(4a) und S(4b) beteiligt
sind, weniger genau; die tatsidchlichen Fehler diirften etwa das Dreifache der Standardabweichungen betragen. Zum
Vergleich sind die entsprechenden Werte fiir die Kationen im S,;N,H[BF,] und S,;N,H[SnCls(H,O)] in der jeweils gleichen

Zeile mit aufgefiihrt.

S.N,H[FeCl,] S.N,H[FeCl,] S.N,H[BE,] SN H[SnCl,(H,0)]
Orientierung a Orientierung b [2] [3]
N(32)-S(2) 152(1) N(4b)—S(1) 160(1) 165.6(3) 165.0(7)
N(3a)—S(3) 180(1) N(4b)—S(3) 177(1) 164.3(3) 164.0(7)
N(1)=S(2) 156,7(5) N(2)=S(1) 157,2(5) 158.2(2) 157.8(6)
N(1)—S(4a) 143,9(7) N(2)—S(4b) 143,7(6) 157,3(2) 153.8(7)
N(4a)—S(3) 147(1) N(3b)—S(2) 158(1) 159,5(3) 160.4(7)
N(4a)—S(1) 156(1) N(3b)-S(3) 149(1) 153.9(3) 151,3(7)
N(2)—S(4a) 171.,8(8) N(1)—S(4b) 168.3(7) 156.9(2) 157.8(7)
N(2)-S(1) 157,2(5) N(1)-S(2) 156,7(5) 155,5(2) 157.8(7)
S(2)-N(3a)-S(3) 121,09)  S(1)-N(4b)—S(3) 117.8(7) 118.4(1) 121.3(4)
S(2)=N(1)—S(4a) 149.8(5)  S(1)=N(2)=S(4b) 146.4(4) 138.9(2) 139,1(4)
S(1)-N(4a)—S(3) 144.,5(9) S(2)=N(3b)—S(3) 141.4(7) 138.1(1) 139.3(5)
S(1)~N(2)—-S(4a) 132,9(4) S(2)—N(1)—S(4b) 133,2(4) 138,0(2) 136,0(5)
N(3a)—S(2)—N(1) 109.0(6) N(4b)—S(1)—=N(2) 109.1(4) 109.7(1) 111.3(4)
N(3a)-S(3)-N(4a)  109.8(6)  N(4b)—S(3)-N(3b)  110.1(5) 111.1(1) 110.7(3)
N(1)—S(4a)—N(2) 115.7(4) N(1)=S(4b)—N(2)  118.4(4) 119.3(1) 118.8(3)
N(2)—S(1)=N(4a) 120.5(5) N(1)=S(2)=N(3b)  120,5(4) 118.8(1) 118.5(4)
N(3a)---CI(1,) 329 N(4b)---CI(2) 327 341
N(3a)--Cl(4,) 342 N(4b)---Cl(3;) 335 352
Fe—ClI(1) 219.4(2) CI(1)-Fe—Cl(2) 112,6(1) CI(2)—Fe—CI(3) 106.9(1)
Fe—Cl(2) 219.32)  Cl(1)-Fe—CI(3) 109.4(1)  CI(2)—Fe—Cl(4) 108.6(1)
Fe—ClI(3) 219.0(2) Cl(1)—Fe—Cl(4) 107,7(1)  CI(3)—Fe—Cl(4) 111,7(1)
Fe—Cl(4) 219.0(2)
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sind auch mit den entsprechenden Werten beim
SN H[BF,] [2] und S,N,H[SnCl5(H,O)] [3] ver-
gleichbar; dies gilt auch fiir die Torsionswinkel. Die
S:N,H"-Ionen der letzteren beiden Verbindungen
zeigen beim protonierten N-Atom einen deutlich
kleineren SNS-Winkel, verglichen zu den anderen
SNS-Winkeln (Tab. III). Den verkleinerten Winkel
beobachten wir ebenfalls an den Atomen N(3a) und
N(4b), und damit scheint die Annahme gerechtfer-
tigt, da3 diese Atome jeweils das H-Atom tragen.

Experimenteller Teil

Die Versuche erfordern Ausschlufl von Feuchtig-
keit. CH,Cl,, CCl; und BrSiMe; wurden iiber P,O,
destilliert. FeCl; wurde aus den Elementen herge-
stellt und zur Reinigung im Chlorstrom sublimiert.
S4N; und (NSCl); erhielten wir nach Literaturvor-
schriften [19, 20]. S;N,Cl[FeCl,] stellt man aus
S;N,Cl, mit der dquimolaren Menge FeCl; in CH,Cl,
her [4], SuN,Cl[FeCl,] wird durch Einwirkung von
(NSCI); auf FeCl; in CCl, bei 70 °C synthetisiert [4].
Deuteroessigsdure erhielten wir durch Umsetzung
von D,O mit der berechneten Menge Acetanhydrid.
Die IR-Spektren wurden mit Hilfe eines Perkin-El-
mer-Gerites Typ 577 registriert, Nujol- bzw. Hosta-
flonol-Verreibungen, CsBr-Scheiben.

Abb. 1.  Ausschnitt aus der Struktur von
S,N,H[FeCl;]. Von den beiden fehlgeordneten
S,N,H"-Ionen ist jeweils nur eine der zwei Orien-
tierungen eingezeichnet. H-Atomlagen in ange-
nommenen Positionen, y-Koordinaten sind als
hundertfache Werte angegeben.

SuN,H[FeCl,] (382,9)

Zu einer Suspension von 1,96 g FeCl; (12,1 mmol)
in 50 ml CH,Cl, tropft man bei R.T. unter Riihren
eine Losung von 1,49 g S,N; (8,1 mmol) in 100 ml
CH,Cl,, die 0,49 g Eisessig (8,2 mmol) enthilt. Der
entstandene feinkristalline rotbraune Niederschlag
wird filtriert, mit CH,Cl, gewaschen und i.Vak. ge-
trocknet. Ausbeute 2,69 g (87%). GroBlere Kristalle
bilden sich, wenn man eine Losung von FeCl; in
CH;COOH-haltigem CHCI; vorsichtig mit einer Lo-
sung von S;N, in CH,Cl, tberschichtet und die Lo-
sungen ungestort ineinander diffundieren 1af3t.

Gef. N 14,69 Fe 15,05,
Ber. N 14,63 Fe 14,58.

SiN,D[FeCl,] (383,9)

Man arbeitet wie fir S;N;H[FeCl,] angegeben un-
ter Verwendung von CH;COOD. Ausbeute 2.62 g
(84.5%).

Gef.
Ber.

N 14,71 Fe 15,01,
N 14,59 Fe 14,55.

S4N4H[F€Br4/ (560, 7)

Zu einer Suspension von 2,33 ¢ S,N,Cl[FeCl,]
(5,58 mmol) in 35 ml CH,Cl, tropft man unter
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Rihren 8,53 g BrSiMe; (55,8 mmol). Die Suspen-
sion dndert ihre Farbe innerhalb weniger Minuten
von zinnoberrot nach dunkelrotbraun. Man filtriert
und kristallisiert aus CH,Br, um. Ausbeute 2,4 g
(77%).

Gef.
Ber.

N 10,14 Fe 10,20,
N 9,99 Fe 9.96.
SsNy[FeBry], (999,3)

Zu einer Suspension von 0,8 g S;N,Cl[FeCly]
(2,2 mmol) in 20 ml CH,Cl, tropft man unter Riih-

ren 3.4 g BrSiMe; (22,3 mmol). Hierbei dndert sich
die Farbe der Suspension von gelb nach braun. Nach
4 h ist die Reaktion beendet; man filtriert, wischt
mit CH,Cl, und trocknet i.Vak. Ausbeute 1,0 g
(92%).
Gef.
Ber.

N 5,81 Br 63,03,
N 5,60 Br 63,97.

Der Fonds der Chemischen Industrie unterstitzte
diese Arbeit mit Sachmitteln.
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