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Synthese von

Bis(sulfinylamido)selen

OSN-Se-NSO

Alois Haas* und Jorg Kasprowski

Abstract: Se(NSO), is formed in good yields from Se,Cl, and (CH,),SiNSO dissolved in
dichloromethane or hexamethyldisiloxane. Structural, spectroscopic, and physical data
for the new selenium pseudohalide are presented.

Seit der ersten Herstellung von Bis(sulfi-
nylamido)schwefel im Jahre 1953 hat die
Chemie dieser siebenatomigen Verbindung
aus Elementen der 5. und 6. Hauptgruppe
zu einer Reihe interessanter Derivate ge-
fihrt". Auch das homologe Bis(sulfi-
nylamido)selen erscheint als Ausgangsver-
bindung vielversprechend.

Se(NSO), entsteht neben (CH,),SiCl und
elementarem Selen bei der Umsetzung von
Se,Cl, mit (CH,),SiNSO™ in Dichlorme-
than oder Hexamethyldisiloxan in hoher
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Ausbeute. In geringeren Ausbeuten bildet
es sich auch bei den Umsetzungen von
SeOCl, oder SeCl, mit (CH,),SiNSO.

Se(NSO), ist ein gelber, kristalliner Fest-
korper, der bei 22°C/107* Torr sublimiert
und bei 122-123°C schmilzt. An Luft zer-
setzt sich Se(NSO), spontan, in wasser-
freier Argonatmosphére ist es unbegrenzt
haltbar. Wie die Roéntgen-Strukturana-
lyse®™ ergab, betragen im planaren, gewin-
kelten Molekiil die zentralen Atomab-
stinde d(Se-N) = 1.827 A und der Bin-
dungswinkel « (N-Se-N)=92.0°. Die wei-
teren Abstdnde entsprechen den bei ande-
ren OSN-Verbindungen ermittelten?. In
polaren organischen Losungsmitteln (Ace-
ton, CH,Cl,, CHCI,) ist die neue Verbin-
dung gut 16slich.
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Zusammensetzung und Struktur von
Se(NSO), werden durch Elementarana-
lyse, Massenspektrum und IR- sowie "’Se-
NMR-Spektrum bestétigt.

Arbeitsvorschrift:

Zur Losung von 1.78 g (7.8 mmol) Se,Cl, in 20-30
mL CH,Cl, (100mL-Glasbombe.mit Teflonventil) wer-
den 2.20 g (16.2 mmol) (CH;),SiNSO kondensiert. Das
Gemisch wird bei 22 °C (24 h) gertihrt. Nach Abtrennen
von CH,Cl, und (CH;);SiCl wird der Riickstand bei
22°C/10 3 Torr sublimiert. Ausbeute: 1.10 g (69.2%).
Verwendet man als Losungsmittel [(CH3);Si],0, kann
die Ausbeute auf 80-85% gesteigert werden.
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