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Darstellung und Eigenschaften der Aminoséuresilylester-
hydrochloride

Aus dem II. Chemischen Institut der Humboldt-Universitidt zu Berlin

(Eingegangen am 16. November 1966)

Bei der Umsetzung von freien Aminosguren bzw. Aminosdure-hydrochloriden mit Trimethyl-
chlorsilan oder von N-Trimethylsilyl-aminosdure-trimethylsilylestern mit der berechneten
Menge HCl in Ather entstehen in guten Ausbeuten Aminosiure-trimethylsilylester-hydro-
chloride. Aus diesen Verbindungen bilden sich bei der Hydrolyse oder Alkoholyse Amino-
sdure-hydrochloride und Hexamethyldisiloxan bzw. Trimethylalkoxysilan, bei der Umsetzung
mit Tridthylamin unter HCl-Abspaltung Aminosiure-trimethylsilylester und bei Zugabe von
Trimethylchlorsilan und Tridthylamin N-Trimethylsilyl-aminosfure-trimethylsilylester. — Wer-
den Suspensionen von Aminosiduren in Trimethylchlorsilan mit der berechneten Menge Tri-
athylamin versetzt, so lassen sich direkt die entsprechenden N-Trimethylsilyl-aminosdure-
trimethylsilylester gewinnen.

Schon mehrfach wurden Derivate3,4) oder Salze2.5) von Aminosiuren mit Halogensilanen
zur Reaktion gebracht. So setzten Birkofer und Ritter3 Aminosiurealkylester mit Trimethyl-
chlorsilan zu N-Trimethylsilyl-aminosidurealkylestern um,

H;N--CHR —CO,R’ + }SiCl —_— }SiNH——CHR~C02R’ + HC! ($))]

Henglein und Knoch® fithrten N-acylierte Aminosiduren mit Trimethylchlorsilan in N-Acyl-
aminosidure-trimethylsilylester tiber,

R'CO—NH-CHR~CO;H + 38iCl — — R'CO—NH-CHR-—CO:8i{ + HCl (2)
und Rithlmann konnte aus Na-Salzen2) oder HydrochloridenS) von Aminosduren N-Tri-
methylsilyl-aminosdure-trimethylsilylester darstellen.

N(CH
HaN—CHR—CO;Na -+ 2 38iC1 o2,
SSiNH—CHR—CO;,S8i{ + NaCl + N(C;Hs)3-HCl (3)
3N(C2H§)3

HCI-H>N ~CHR —CO,H + 2 >SiCl
S8iNH—CHR —CO38i¢ + 3N(C;Hs)3-HCl  (4)

1) XXIII. Mitteil.: K. Riihlmann, H. Simon und M. Becker, Chem. Ber. 99, 780 (1966).

2) 1. Mitteil.: K. Riihlmann, J. prakt. Chem. [4] 9, 86 (1959).

3) L. Birkofer und A. Ritter, Angew. Chem. 68, 461 (1956); L. Birkofer und A. Ritter,
Liebigs Ann. Chem. 612, 22 (1958).

4) F. A. Henglein und W. Knoch, Makromolekulare Chem. 28, 10 (1958).

5} K. RiihImann und G. Michael, Z. Naturforsch. 15b, 811 (1960).
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Dagegen wurde beschrieben, dafl freie Aminosduren auf Grund ihrer Betainstruktur nicht
mit Trimethylchlorsilan reagieren%),

Wir fanden jedoch, daB sich Monoamino-monocarbonsiuren meist schon nach
kurzem Erwirmen in tiberschiissigem Trimethylchlorsilan 16sen. Aus den noch heien
Losungen kristallisieren dann nach kurzer Zeit Aminosiure-trimethylsilylester-hydro-
chloride aus.

]
H3;N —CHR—CO0® + 38iCl ———— HCl-H;N—CHR—CO,Si ©)

Auch mehrfunktionelle Aminosduren reagieren mit Trimethylchlorsilan. Bei der
Umsetzung von Lysin entwickelte sich unerwarteter Weise HC!. Die Aufarbeitung
der Ansitze ergab neben dem Dihydrochlorid des L-Lysin-trimethylsilylesters auch
N.N’-Bis-trimethylsilyl-lysin-trimethylsilylester ®, Offenbar lief in diesem Fall eine
nicht einheitliche Reaktion im wesentlichen entsprechend der folgenden summarischen
Gleichung ab:

3 CHy[CHals-CH-COO® + 5 38iCl —* 2 CHg-[CHalg-CH-CO45iZ

ﬂmz ﬂrm@ NH,*HC1 Niy- HC1
(6)
CHz-[CHg]:,-(lJH-COzSiE

+ HC1
NHSIZ NHSIE

Serin lieferte unter den gleichen Bedingungen nur ein Mono-trimethylsilyl-serin-
hydrochlorid (4) (s. Tab. 1). Dabei interessierte natiirlich die Stellung des Silylrestes.

IR-Spektroskopisch konnte das Problem nicht geldst werden, da 4 in allen geeigneten
Losungsmitteln zu wenig lgslich war. Die Alkoholyse von 4 ergab Serin-hydrochlorid. Das
wiirde dafiir sprechen, daB es sich bei 4 um das Serin-trimethylsilylester-hydrochlorid handelt.
Frithere eigene Untersuchungen hatten nidmlich gezeigt, daB bei der Alkoholyse von voll-
silyliertem Serin das O-Trimethylsilyl-serin entsteht, wobei wie bei der Alkoholyse von
vollsilyliertem Tyrosin und Hydroxyprolin nur die Silylgruppen von Carboxyl- und Amino-
gruppe abgespalten werden.

CHz—ﬁ:H—COZSiz + 2 ROH — CHp-CH-COO® + 2 ROSIZ
=8i0  NHsiZ 3s5i0  NHP (™

Auch bei der Alkoholyse des aus vollsilyliertem Serin mit HC] in Ather gewonnenen
O-Trimethylsilyl-serin-trimethylisilylester-hydrochlorids bleibt der O-Trimethylsilylrest im
Molekiil erhalten, wihrend der Silylrest der Carboxylgruppe abgespalten wird.

CHy CH-COSSIE + 2 11C1 —» (HpCH-COSSIE + CISig
38i0  NHSiZ 2Si0  NH,- HC1

(I.‘.Hg-CH-COZSiE + ROH —» CHy-CH-CO,H + ROSi<
=Si0  NHz-HC1 3Si0  NHy- HC1
Bei der Umsetzung von Serin mit Trimethylchlorsilan war also in einer offenbar

kinetisch gelenkten Reaktion das nur an der Carboxylgruppe silylsubstituierte Pro-
dukt? entstanden.

6) K. Rithlmann, Chem. Ber. 94, 1876 (1961).
7) Vgl. dazu auch E. G. Choby jr. und M. B. Neuworth, J. org. Chemistry 31, 632 (1966).
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Tab. 1. Ausbeuten und physikalische Daten einiger Aminosiure-trimethylsilylester-hydro-

chloride
Aminosdure Reaktionsprodukt % Ausb Schmp.
¢ ’ (Zers.)
H4C-CH-CO,8i%
pL-Alanin NHg- HC1 1 94 152°
Leuci (CH3)2CH-CH2-(|3H-COZSE- ) o 35
pL-Leucin N, - He1
(e T L)
pL-Glutaminsiure HO2C-[CHale (l’H COgSIT 3 93 171°
NH,+ HC1
, HO-CHZ-(EH-COzSiE .
DL-Serin NH, - HC1 4 91 146
) HS-CHZ-(IJH-COZSiE )
L-Cystein NH, - HC1 5 98 189
L-Lysin HCl- HoN- [CHZ],-(IZH-Cozsié 6 69 **) 217°
NH; - HC1

* Die aus Analogiegriinden vorgeschlagene Struktur ist nicht bewiesen.
*#) Berechnet nach Gleichung (6).

Es muB angenommen werden, daB die Umsetzungen der Aminosduren mit Tri-
methylchlorsilan folgendem Mechanismus gehorchen: der Carboxylatrest der Amino-
siure greift nucleophil am Siliciumatom an und aus dem sich bildenden Ubergangs-
zustand wird das Chlorid-Ion abgespalten.

® ) o/
HiN —CHR——8~09 + >Si—Cl ————> H3iN —CHR -—(C) —-Q:-- Stl -Cl ©
—— H3§I~CHR—COZSi< +CP
Bei diesem Mechanismus bleibt die Ammoniumgruppe ohne Einflul. Um unsere Hy-
pothese zu stiitzen, haben wir versucht, Betain mit Trimethylchlorsilan umzusetzen. Es
war jedoch keine Reaktion zu beobachten. Offenbar verliuft die Reaktion heterogen
und beginnt mit einem Angriff des Chlorsilans an der Oberfliche der festen Amino-
sdure. Dabei miissen sterische Verhiltnisse eine besondere Bedeutung gewinnen, denn
es erscheint wichtig, dal das Trimethylchlorsilan freien Zugang zu den Carboxyl-
gruppen finden kann. Das ist anscheinend beim Betain nicht mehr der Fall, weil die
Trimethylammoniumgruppen die Carboxylgruppen im kristallinen Zustand sterisch
stark abschirmen.

B

@ @ Re —
R-N-CH,-C-0° RIS\I-C}-Iz-C-O@ R-N-CH,-C-0° | + n 3SiCl (10)
4 O 4 (0] (@]
R R
n
Vergleichbare sterische Verhaltnisse sollten beim Tetramethylammoniumacetat vor-

liegen. Tatsdchlich erschwert auch bereits das Tetramethylammonium-Ion den Angriff
an der Carboxylgruppe. So entstanden bei der Reaktion von Tetramethylammonium-
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acetat mit Trimethylchlorsilan in der gleichen Zeit, in der Natriumacetat quantitativ
umgesetzt wurde, nur 309/ Trimethylacetoxysilan.

(B N\Q: -/ P
HiC—C—0°NR, +38iCl > H;C—COsSK + NRyCI? (1

Aminosdure-hydrochloride, in denen eine freie Carboxylgruppe vorliegt, reagierten
wie Carbonsiuren allgemein® nur langsam mit Trimethylchlorsilan. Es bildeten sich
auch hierbei unter Abspaltung von HCl Aminosidure-trimethylsilylester-hydro-
chloride:

HCI-H;N~CHR —CO,H + 3SiCl

HCI-HZN——CHR—COZSi< 4+ HCI (12)

Jedoch gelang es selbst durch 30—40stdg. Kochen nicht, das HCI vollig aus dem
Gleichgewicht zu entfernen, so daB stets nur Gemische aus Aminosiure-hydrochlorid
und Aminosiure-trimethylsilylester-hydrochlorid isoliert werden konnten. Mit Hilfe
der Analysenwerte lieB sich die Zusammensetzung der Salzgemische abschitzen.
Aus Betain-hydrochlorid waren nach 36stdg. Kochen mit Trimethylchlorsilan ca. 59
Betain-trimethylsilylester-hydrochlorid und aus br-Leucin-hydrochlorid ca. 209
Leucin-trimethylsilylester-hydrochlorid entstanden.

Eine weitere Moglichkeit zur Synthese der Aminosiuresilylester-hydrochloride
wurde in der Behandlung der vollsilylierten Monoamino-monocarbonsiuren mit der
berechneten Menge HCI in Ather gefunden.

SSINH—CHR —CO,8i + 2HCl ——— HCI-H;N—CHR—CO,8i{ + CISi (13)

Die Aminosaure-trimethylsilylester-hydrochloride sind farblose kristalline Substan-
zen. Sie 16sen sich in inerten Losungsmitteln schlecht. Beim Erhitzen {iber den Schmelz-
punkt (230 —250°) spalten sie Trimethylchlorsilan ab:

HCI-H;N—CHR ——COzSi< A, >SiCl + H3l% —CHR ~CO0®° (14)

Durch Wasser oder Alkohole werden sie rasch zu den Aminosdure-hydrochioriden
und Hexamethyldisiloxan bzw. Trimethylalkoxysilan solvolysiert:

2HCI-HN—CHR—CO,8i + H,0 ——— 2HCI-H,N—CHR—COzH + 3Si—0—Si
(15)
HCl-H;N—CHR—CO,S& + ROH ——> HCl-H;N—CHR—CO;H + R'OSi{  (16)

Andererseits 148t sich aus den Aminosiure-trimethylsilylester-hydrochloriden mit
Tridthylamin HCI abspalten, wobei die entsprechenden Aminosiure-trimethylsilyl-
ester9) entstehen.

HCI-HzN—CHR—COzSi< + (C2H5)3N  ——— H2N—CHR—COZSi< + (C2H;s)3N-HCl
an

SchlieBlich gelingt es, Suspensionen von Aminosdure-trimethylsilylester-hydro-
chloriden in Trimethylchlorsilan durch Zutropfen von Tridthylamin in N-Trimethyl-
silyl-aminosdure-trimethylsilylester zu iiberfiihren.

2(CaH;5)sN

HCI-H;N—CHR —CO,Si + 3SiCl i

SSiNH—CHR—CO,Si  (18)

8) Ju. K. Jurjew und S. W. Beljakowa, Fortschr. Chem. (russ.) 29, 809 (1960), C. A. 54,
24326¢ (1960). _
9) K. Rithimann, J. Hils und H.-J. Graubaum, J. prakt. Chem. (4] 32, 37 (1966).
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Durch Zugabe von Tridthylamin zu einer Suspension von Aminoséure in Trimethyl-
chlorsilan kénnen freie Aminosduren auch in einem Schritt in die N-Trimethylsilyl-
aminosiure-trimethylsilylester umgewandelt werden. Die Ausbeuten (vgl. Tab. 2)
sind jedoch nicht so gut wie bei der quantitativ verlaufenden Silylierung mit Silyl-
didthylamin 6,

2(CzH;s)3N

@®
\ 3 LNl \ - ./
H3N—CHR—CO00 + 2 38iCl =8> SINH—CHR—CO:SK. (19

Tab. 2. Ausbeute an N-Trimethylsilyl-aminoséiure-trimethylsilylestern bei der Silylierung
freier Aminosduren mit Trimethylchlorsilan und Tridthylamin

Aminosidure % Ausb.
pL-Alanin 71
DpL-Leucin 89.4
DL-Serin 69.5
1-Lysin 36.2
1-Cystein 78.4
pL-Glutaminsdure 61

Die Autoren danken Frau Michael fiir ihre verstindnisvolle Hilfe bei der Durchfiihrung
der Versuche, Friulein Dr. Wendel fiir 1R-spektroskopische und Herrn Dr. Michael fiir
gaschromatographische Untersuchungen.

Beschreibung der Versuche

Alle Versuche wurden in einer trockenen sauerstofffreien Argonatmosphire durchgefiihrt.
Die Schmelzpunkte wurden in unter Argon abgeschmolzenen Rohrchen auf dem Kofler-
Boetius-Heiztisch bestimmt.

Darstellung der Aminosidure-trimethylsilylester-hydrochloride

Methode A) 0.04 Mol Aminosdure wurden in 0.4 Mol Trimethylchlorsilan suspendiert und
unter kraftigem Rithren 1—3 Stdn. zum Sieden erhitzt. Nach dem Abkiihlen wurden die
Aminosdure-trimethylsilylester-hydrochloride abgesaugt, mit Ather gut gewaschen und
getrocknet.

Tab. 3. Analysenwerte der Aminosiure-trimethylsilylester-hydrochloride

Verb. Summenformel

(Mol.-Gew.) ¢ NS
1 CsH1sNO,Si]Cl Ber. 1793 7.09 14.21
(197.7) Gef. 17.86 7.03 15.10
2 CyH4,NO,Si]Cl Ber. 14.79 5.84 11.72
(239.7) Gef. 16.11 6.01 10.2
3 CgHj3NQO,4Si|Cl Ber. 13.86 5.48 10.99
(255.7) Gef. 13.7 6.8 10.8
4 CsH16NO3SilCl Ber. 16.59 6.56 13.15
(213.7) Gef. 16.57 6.40 11.75
5 CgH ;16NO,SSi]Cl Ber. 1543 6.10 12.23
(229.7) Gef. 1497 6.60 11.90
6 CoH24N,0,5i]Cl, Ber. 24.35 9.62 9.65

(291.2) Gef. 23.66 10.17 10.40
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Methode B) 0.05 Mol N-Trimethylsilyl-aminosdure-trimethylsilylester wurden mit 0.08 Mol

HCI in Ather versetzt, der ausgefallene Niederschlag abgesaugt, mit Ather gewaschen und
getrocknet.

Zur Umsetzung von Lysin nach Methode A: 0.04 Mol Lysin wurden in 0.4 Mol Trimethyl-
chlorsilan suspendiert und unter kriftigem Riithren und RiickfluBkithlung gekocht. Das wih-
rend der Reaktion entweichende HC] wurde in verd. AgNO3-Losung aufgefangen. Nach 2 Stdn.
wurde das Lysin-trimethylsilylester-dihydrochlorid (6) (vgl. Tab. 3) abgesaugt, mit Ather ge-
waschen und getrocknet. Vom Filtrat wurden i, Vak. Ather und Trimethylchlorsilan abgezo-
gen und der N.N’-Bis-trimethylsilyl-lysin-trimethylsilylester 1. Vak. destilliert. Sdp.g.goi
110—112°, n#® 1.4384 (Lit.6): Sdp.g.goos 92°; n¥° 1.4385). Ausb. 11%.

Zur Umsetzung von Serin nach Methode A

1. Alkoholyse von Serin-trimethylsilylester-hydrochlorid (4): 0.02 Mol 4 wurden in absol.
Ather suspendiert und bei Raumtemp. unter Riihren mit absol. Arhanol versetzt. Der abfil-
trierte Niederschlag enthielt kein Silicium. Analysenwerte (berechnet fiir Serin-hydrochlorid):

C3HgNO3]Cl (141.5) Ber. C25.44 H5.70 N9.90 Gef. C25.60 H 6.00 N 10.08

2. Alkoholyse vollsilylierter Hydroxyaminosduren: Zu 0.08 Mol volisilylierter Hydroxy-
aminosdure in absol. Ather wurden unter schwachem Riihren bei Raumtemp. 0.25 Mol
absol. Athanol gegeben. Der ausgefallene Niederschlag wurde abgesaugt, mit Ather gewaschen
und gut getrocknet. Es gelang nicht, definierte Schmelzpunkte zu bestimmen. Die O-Trimethyl-
silyl-hydroxyaminosduren konnten daher nur analytisch charakterisiert werden.

Tab. 4. Analysenwerte der O-Trimethylsilyl-hydroxyaminosiuren

O-Silylderivat von Sl(lﬁg}‘e_néc;;n‘l)el C H N Si

Serin CgH1sNO;3Si Ber. 40.63 8.53 7.91 15.85
(177.2) Gef. 40.13 8.49 8.05 16.0

Hydroxyprolin CgH17NQ;Si Ber. 47.23 8.43 6.89 13.82
(203.2) Gef. 47.01 852 6.49 11.0

Tyrosin C12H19NO3SI Ber. 56.86 7.56 5.53 11.09
(253.3) Gef. 57.31 7.62 5.80 11.9

3. Darstellung von O-Trimethylsilyl-serin-trimethylsilylester-hydrochlorid: 0.04 Mol Tris-
trimethylsilyl-serin wurden mit 0.06 Mol HCI in Ather versetzt, der ausgefallene Niederschlag
abfiltriert, mit Ather gewaschen und gut getrocknet,

CoH24NO3Si;]Cl (285.8) Ber. N 4.90 Gef. N 5.52

4, Alkoholyse von O-Trimethylsilyl-serin-trimethylisilylester-hydrochlorid: 0.02 Mol O-Tri-
methylsilyl-serin-trimethylsilylester-hydrochlorid wurden in absol. Ather suspendiert und bei
Raumtemp. unter Riihren mit absol. Athanol versetzt. Nach 1stdg. Riihren wurde der Nieder-
schlag abfiltriert, mit Ather gewaschen und getrocknct: O-Trimethylsilyl-serin-hydrochlorid.

CeH;¢NO3SilCl (213.7) Ber. N 6.56 Gef. N 6.28
Versuche zur Umsetzung von Betain mit Trimethylchlorsilan

1. 0.05 Mol Betain (i. Olpumpenvak. bei 100° getrocknet) wurden in 0.75 Mol Trimethy!-
chlorsilan 1530 Stdn. unter RickfluBkithlung gekocht, der Feststoff abgesaugt, gut mit
Ather gespiilt und getrocknet. Es wurde das gesamte Betain unveridndert zuriickgewonnen.
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2. 0.01 Mol Betain wurden mit 0.08 Mol Trimethylchlorsilan und 30 ccm Acetonitril,
Formamid/Acetonitril, THF oder THF/Acetonitril 15—20 Stdn. unter RiickfluBkiihlung
gekocht, der Feststofl abgesaugt, mit Ather gespiilt und getrocknet. Auch hierbei konnte kein
Si-haltiges Reaktionsprodukt isoliert werden.

Umsetzung von Natriumacerat mit Trimethylchlorsilan: 0.2 Mol Na-Acetar wurden in
100 ccm Trimethylchlorsilan suspendiert und unter Riihren ca. 1/, Stde. zum Sieden erhitzt.
Das klare Reaktionsgemisch wurde fraktioniert. Ausb. 989, Trimethylacetoxysilan, Sdp.
102—103°, n2° 1.3880 (Lit.19): Sdp. 103.3—103.5°, n#° 1.3880).

Umsetzung von Tetramethylammoniumacetat mit Trimethylchlorsilan: 0.1 Mol Tetramethy!-
ammoniumacetat wurden wie vorstehend mit Trimethylchlorsilan umgesetzt. Nach ca. 1/, Stde.
wurde das Gemisch fraktioniert. Ausb. 309, Trimethylacetoxysilan, Sdp. 102—105°, n%
1.3878.

Umsetzung von a) pL-Leucin-hydrochlorid und b) Betain-hydrochlorid mit Trimethylchlor-
silan: 0.02 Mol Hydrochlorid wurden mit 0.5 Mol Trimethylchlorsilan 36 Stdn. unter Riick-
flu gekocht, der Feststoff abgesaugt, mit Ather gespiilt und getrocknet.

Analysenwerte zum Umsetzungsprodukt von a)
Ber. fiir Leucin-hydrochlorid CsH;4NOJCl (167.6) N 8.36 Cl21.16
Ber. fiir Leucin-trimethylsilylester-hydrochlorid CoH»,NO,Si]C1(239.7) N 5.84 Cl 14.79
Ber. fiir 80.5 % l.eucin-hydrochlorid

und 19.59%; Leucin-trimethylsilylester-hydrochlorid N 7.85 C119.95
Gef. fiir Umsetzungsprodukt von a) N 7.77 Cl120.12

Analysenwerte zum Umsetzungsprodukt von b)

Ber. fir Betain-hydrochlorid CsH;3NO,]Cl (153.6) N9.12 Cl23.09
Rer. fiir Betain-trimethylsilylester-hydrochlorid
CsgH2oNO,Si]ICl (225.7) N 6.21 C115.71
Ber. fiir 41.5¢% Betain-hydrochlorid
und 58.5 % Betain-trimethylsilylester-hydrochlorid N 7.44 C(Cl118.88
Gef. fir Umsetzungsprodukt von b) N7.02 C119.92

Hydrolyse von Leucin-trimethylsilylester-hydrochlorid (2): Wenig 2 wurde in Wasser gelost,
die Losung zur Trockne eingedampft und das Leucin-hydrochlorid aus Athanol umkristallisiert.

Alkoholyse von Leucin-trimethylsilylester-hydrochlorid (2): Wenig 2 wurde mit absol.
Athanol ca. 1/, Stde. gekocht. Aus der klaren Losung kristallisierte nach dem Abkiihlen
Leucin-hydrochlorid aus. Trimethyldthoxysilan konnte durch seinen charakteristischen
Geruch nachgewiesen werden.

Darstellung der Aminosiure-trimethylsilylester: Zu 0.02 Mol Aminoséure-trimethylsilyl-
ester-hydrochlorid in 20 ccm Toluol wurde unter Rilhren die berechnete Menge Tridthylamin
zugetropft und das Gemisch 1 Stde. unter RiickfluBkiihlung gekocht. Nach Absaugen des
Niederschlages und Abdestillieren des Toluols i. Vak. wurde der Aminosédure-trimethylsilyl-
ester®) destilliert.

10) K. A. Andrianow und T. N. Ganina, J. allg. Chem. (russ.) 29, 605 (1959), C. 131, 9526
(1960); vel. auch K. Rithimann, Habilitat.-Schrift, Univ. Halle, S. 1961.
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Darstellung der N-Trimethylsilyl-aminosdure-trimethylsilylester

1. Zu 0.02 Mol Amincsiure-trimethylsilylester-hydrochlorid in 30 ccm Ather und der
berechneten Menge Trimethylchlorsilan wurde unter Rithren die berechnete Menge Tridthyl-
amin zugetropft. Nach Istdg. Sieden wurde vom Niederschlag abgesaugt und die klare
Losung fraktioniert.

2. Zu 0.04 Mol Aminosdure in 0.56 Mol Trimethylchlorsilan wurde unter Riihren die
berechnete Menge Tridthylamin zugetropft, das Gemisch 1—3 Stdn. zum Sieden erhitzt, der
Niederschlag abgesaugt und die erhaltene klare Losung fraktioniert.

[489/66)
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