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Trisilazan-1-yl-cyclodisilazanes - Expansions, Contractions. and Ring Couplings 

Lithiated trisilazan-1-yl-cyclodisilazanes react in different formed by ring contraction of the anion of 6. The silyl-bridged 
ways. The lithium derivatives of 2 and 3 react with fluorosi- ring systems 8- 11 are obtained on reaction of dilithiated 3 
lanes with substitution to give 4 and 5. In the reaction of di- with fluorosilanes and F2BN(SiMe& An analogous silyl- 
lithiated 3 with chlorotrimethylsilane the cyclotrisilazane 6 is bridged four-membered ring system 12 is formed in the re- 
formed by ring expansion. In the same reaction the symmet- action of the eight-membered ring anion with F3SiN(SiMe3)*. 
rically substituted four-membered ring 7 is obtained, which is 

Reaktionen von lithiierten Hexamethylcyclotrisilazanen 
(HMCTS) und Octamethylcyclotetrasilazanen (OMCTS) 
mit Halogensilanen unterliegen haufig anionischen Geriist- 
umlagerungen. So steht das Anion des HMCTS in einem 
temperaturabhlngigen Gleichgewicht mit dem Anion des 
isomeren Vierringsysterns’-’) (GI. 1). Die Lage des Gleich- 
gewichts wird durch elektronische und kinetische Einflusse 
der Substituenten bestimmt ’’. 

Lithiierte OMCTS isomerisieren in Abhiingigkeit von der 
Zahl der silylsubstituierten Stickstoffatome entweder zu Cy- 
clotrisilazanen (1) oder zu Trisilazan-1-yl-cyclodisilazanen 
(II)475). Die Kontraktionstendenz wird auch hier durch ther- 
mische, elektronische und kinetische Effekte beeinflu& ’I. 
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In dieser Arbeit berichten wir uber das Reaktionsverhal- 
ten der zu OMCTS isomeren lithiierten Trisilazan-l-yl-cy- 
clodisilan 11. 

Ergebnisse 

Die Trisilazan-1-yl-cyclodisilazane 2 und 3 werden in der 
Reaktion von dilithiierten OMCTS 1 ‘) mit tert-Butyltri- 
fluorsilan oder Fluortrimethylsilan unter Ringkontraktion 
in guten Ausbeuten erhalten’). 
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Aufgrund ihrer N -H-funktionalen Seitenkette sind die 
Trisilazan-1-yl-cyclodisilazane 2 und 3 geeignete Bausteine 
fur den Aufbau gro13erer Molekule. Die Monolithiierung 
von 2 und 3 erfolgt am endstandigen Stickstoffatom. Das 
Lithiumderivat reagiert mit Fluorsilanen zu den Cyclodisi- 
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lazanen 4 und 5 (GI. 4). Bei der Darstellung von 5 wird als 
Nebenprodukt 9 gebildet. 

Das Dilithiumderivat von 3 zeigt in Abhangigkeit vom 
eingesetzten Halogensilan und den Reaktionsbedingungen 
ein variables Reaktionsverhalten. Die Reaktion mit Chlor- 
trimethylsilan fiihrt nicht zum Tetrasubstitutionsprodukt 
6a, vielmehr werden die strukturisomeren Verbindungen 6 
und 7 im Verhaltnis 1 : 3 isoliert (GI. 5). 
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Fur die Bildung von 6 und 7 wird folgender Reaktionsablauf 
angenommen (GI. 6): Das intermediar gebildete Vierring-Anion A 
wird zum strukturisomeren Sechsring-Anion B aufgeweitet 6,7). B 
reagiert mit Chlortrimethylsilan zu 6 und isomerisiert zum Vier- 
ringsystem C. 7 entsteht aus C und Chlortrimethylsilan. Fur den 
dargestellten Reaktionsverlauf wird eine kinetische Steuerung an- 
genommen, da eine Substitution von A mit Me3SiC1 nicht gelang. 
Durch die zwei an der Seitenkette bereits vorhandenen Silylsubsti- 
tuenten wird in A die Bindung eines weiteren Substituenten an diesc 
sterisch erschwert. 6 und 7 dagegen werden aufgrund ihrer zuneh- 
mend hoheren Symmetrie dem sterischen Anspruch aller vier Si- 
lylsubstituenten gerecht. 
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Bei der Umsetzung des dilithiierten Cyclodisilazans 3a 
mit Di- oder Trifluorsilanen im Molverhiltnis von 1 : 2 wird 
keines der moglichen Tetrasubstitutionsprodukte erhalten. 
In diesem Fall weicht das Vierringsystem uber eine intra- 
molekulare Lithiumfluorid-Abspaltung einer ,,sterischen 
Uberladung" des Molekiils aus. Aus dieser Kondensations- 
reaktion resultieren die Verbindungen 8 - 10, bei denen je- 
weils zwei Cyclodisilazane iiber eine Dimethylsilylbrucke 
verknupft sind (GI. 7). 
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Der in G1. (7) dargestellte Reaktionsablauf ermoglicht 
ebenso den Einbau eines Heteroatoms. Durch Umsetzung 
mit [Bis(trimethylsilyl)amino]difluorboran konnte auf die- 
sem Weg das Diaza-bora-silacyclobutan 11 erhalten werden 
(GI. 81. 
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Molekiile der gleichen Konstitution wie 8- 11 werden bei 
der Reaktion des dilithiierten OMCTS (1) mit [Bis(trime- 
thylsilyl)amino]trifluorsilan erhalten. Dabei erfolgt Ring- 
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kontraktion zu dem Difluorsilyl-substituierten Vierring 12 a 

erneut lithiiert und reagiert mit noch in Losung vorhande- 

Tab. 1. Vergleichende, relativ lagekonstante NMR-Signale von 3, 
(vgl. G1. 3). Dieser wird uber eine Umlithiierungsreaktion 8-11 

6'H P C  6"Si 
nem Fluorsilan zu 12 (Gl. 9). (SiMezN)* SiMe3 (SiMezN)2 SiMe, (SiMe2Nh SiMe, 

NMR-Spektren von 4 - 12 

Die Konstitutionsaufklarung der Cyclosilazane 4 - 12 er- 
folgte NMR-spektroskopisch. Die Cyclodisilazanstruktur 
von 8- 12 wurde zusatzlich durch IR-Aufnahmen belegt. 

Die 'H-, I3C- und 29Si-NMR-Spektren des Cyclodisilazans 
5 zeigen fur die Dimethylsilylgruppen drei chemische Ver- 
schiebungen im Intensitatsverhaltnis 1 : 2: 1. Ein Signal ein- 
facher Intensitat sowie die Resonanzlinie eines Me&-Sub- 
stituenten sind zu einem Triplett aufgespalten. Danach sind 
fur 5 zwei Strukturisomere D, E denkbar. 

M P -  

Me2 

E 

Die Zuordnung erfolgte uber die "Si-NMR-Verschiebung 
der Me3Si(I)-Gruppe, die mit 6 = -3.72 zu hohem Feld 
verschoben ist. Dies spricht dafur, dal3 die Me3Si(I)-Gruppe 
wie in der Ausgangsverbindung 3 [629Si(SiMe3) = -4.091 
bei 5 direkt an den Vierring (Konstitution D) gebunden ist. 
Fur das Cyclodisilazan 4 konnte anhand des Aufspaltungs- 
musters und der Lagekonstanz der Me2CF2Si(I)-Signale im 
29Si-NMR-Spektrum (6 = -39.32, 'JSiF = 288.4 Hz) ge- 
geniiber 2 (6 = -39.36, 'JSiF = 288.8 Hz) ebenfalls die 
Konstitution D gefestigt werden. 

Im Fall der Tetrakis(trimethylsily1)-substituierten Verbin- 
dungen 6 und 7 wird die Cyclotrisilazanstruktur (6) bzw. die 
Konstitution eines symmetrisch substituierten Vierringes (7) 
eindeutig durch die Anzahl und das Intensitatsverhaltnis der 
Resonanzen festgelegt. 

Die Struktur der verknupften Vierringsysteme 8- 11 
konnten anhand folgender IR- und 'H-, I3C- und 29Si-NMR- 
spektroskopischen Charakteristika belegt werden. 

a) Die IR-Spektren von 8-11 weisen eine fiir disilylierte 
Cyclodisilazane charakteristische Bande bei 1010 bis 
1025 cm- ' auf, die der Si,N,-Geriistschwingung zugeordnet 
werden kann''. 

b) Die 'H-, I3C- und 29Si-NMR-Signale des (SiMe2N),- 
Vierringes liegen jeweils im erwarteten Bereich und weichen 
nur geringfugig von den entsprechenden Resonanzen der 
Ausgangsverbindungen 3 ab (Tab. 1). Die Signale der an den 
(SiMe,N),-Vierring gebundenen Me&-Gruppe sind in allen 
Spektren von 8 - 11 nahezu lagekonstant gegenuber 3 
(Tab. 1). 

3 0.24 0.001 5.26 2.33 3.24 -4.09 
8 0.27 0.001 5.37 2.36 3.72 -4.00 
9 0.26 0.001 5.38 2.31 3.87 -4.09 

10 0.25 0.003 5.57 2.36 3.25 -4.14 
11 0.26 0.002 5.58 2.35 3.46 -4.15 

c) In den 29Si-NMR-Spektren von 8 - 11 wird eine Hoch- 
feldverschiebung im Bereich von 6 = - 19.6 bis -20.7 be- 
obachtet, welche der Resonanz der ringverbruckenden Di- 
methylsilylgruppe zugeordnet wird. Drei iiber zwei Dime- 
thylsilylbriicken verknupfte Cyclodisilazane, deren Struktur 
durch eine Rontgenstrukturanalyse bestatigt wurde, zeigen 
im 29Si-NMR-Spektrum fur die verbriickende Dimethylsi- 
lylgruppe eine Hochfeldverschiebung im gleichen Bereich'). 

Verbindung 12 konnte anhand eines NMR-spektrosko- 
pischen Vergleichs mit 8- 11 dieselbe Grundstruktur zu- 
geordnet werden. Das 'H-NMR-Spektrum von 12 zeigt fur 
eine der beiden Me3Si(II)-Gruppen eine Kopplungskon- 
stante von 2.4 Hz, wlhrend fur die zweite Me3Si(II)-Gruppe 
keine Kopplung beobachtet wird. Die auch in 8 und 9 be- 
obachtete Nichtaquivalenz der Methylprotonen der Si- 
Me,(b)- und SiMe2(c)-Gruppe beruht auf der Chiralitat des 
SiF-Rir! gatoms. 

Der Deutschen Forschungsgerneinschaft und dem Fonds der Che- 
mischen Zndustrie danken wir fur die Unterstutzung dieser Arbeit. 

Experimenteller Teil 
M S  Varian CH-5. - N M R  30proz. Losungen in C&,/C& (4, 

5)  bzw. CDC13 (6 - 12); TMS, C6F6 intern, BF3 . E t 2 0  extern; Bruker 
AM-250-Kernresonanzgerat. 

Verbindungen 4,s: Losungen von 0.20 mol des Cyclodisilazans 2 
bzw. 3') in 100 ml n-Hexan werden bei 0°C (2) bzw. Raumtemp. (3) 
rnit der aquimolaren Menge n-Butyllithium versetzt. Die Losung 
von 2 wird zur vollstandigen Butan-Abspaltung auf Raumtemp. 
erwhmt, die Losung von 3 1 h unter Ruckflull erhitzt. Unter Kiih- 
len auf - 30 "C werden 0.020 mol des entsprechenden Fluorsilans 
eingeleitet bzw. zugetropft. Das Rohprodukt wird im Hochvak. in 
eine Kuhlfalle kondensiert. Die Reinigung von 4 und 5 erfolgt durch 
Destillation. 

1 - (tert-ButyldiJluorsilyl)-3-[5-tert-butyl-5,5-difluor-4- (difluorme- 
thylsilyl) - 1,l ,3,3- tetramethyltrisilazan-1 -yl]-2,2,4,4-tetramethylcy- 
clodisilazan (4): Sdp. 92"C/0.01 mbar; Ausb. 6.7 g (54%). - MS (FI- 
Messung): m/z (%) = 616 (16) [M'], 601 (100) [M - CH3]+. - 
"C-NMR: 6 = -3.02 SiCF2 ('JCF = 23.0, 4JCr = 1.2 Hz), 3.52 
Sic2, 3.90 Sicz, 5.15 (NSiC2)*, 16.81 CC3 (2JcF = 21.7 Hz), 18.72 

19F-NMR: 6 = 19.24 SiF2CMe3 (Ring), 28.32 SiF2CMe3 (Kette), 
41.52 SiF,Me. - 29Si-NMR -39.32 SiF2CMe3 ('JSiF = 288.4 Hz), 
-35.32 SiF2CMe3 ('JSB = 298.8 Hz), -32.20 SiFzMe (*JSiF = 
271.7 Hz), -11.23 [(NSi)2-Si], -3.00 Si-N(SiF2)2, 7.08 (N-Si2)2. 

1-[5-tert-Butyl-5.5-dijluor-4- (trimethylsily1)- 1,1,3,3-tetrarnethyl- 
trisilazan-i- yl]-2,2,4,4-tetramethyl-3- (trimethylsily1)cyclotrisilazan 
(5): Sdp. 95"C/0.01 mbar; Ausb. 6.7 g (60%). - M S  mlz (YO) = 
543 (100) [M - CH3]+, FI-Messung: 558 (6) [M']. - 'H-NMR: 

CC3 ('JcF = 20.2 Hz), 25.41 CC3, 26.25 CC3 (3JCF = 0.8 Hz). - 
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6 = -0.01 SiMe,, 0.20 SiMc2, 0.31 SiMe3 ('JHF = 0.9 HZ), 0.34 
(NSiMe,),, 0.39 SiMe2 ( 5 J ~ ~  = 0.8 Hz), 1.09, CMe, ( 4 . 7 ~ ~  = 
1.2 Hz). - I3C-NMR: 6 = 2.52 sic,, 4.15 Sic2, 4.42 SIC, (4JCF = 
2.0 Hz), 5.52 (NSiC2)2, 5.76 Sic2 ( 4 J ~ ~  = 1.9 Hz), 18.37 CC3 ( 2 J ~ ~  = 
22.0 Hz), 27.43 CC3. - I9F-NMR: 6 = 34.40. - 29Si-NMR: 6 = 
-34.04 SiF ('Jsip = 296.5 Hz), -12.61 [(NSi),-Si], -5.14 
Me2SiNSiF2, -3.72 SiMc, (Ring), 3.86 (NSi)2, 4.80 SiMe, (Kette). 

Verbindungen 6,7: 20 mmol(8.7 g) 3') in 100 ml n-Hexan werden 
mit 40 mmol n-Butyllithium dimetalliert. Zur Butan-Abspaltung 
wird 1 h zum Sieden erhitzt. AnschlieDend werden 20 ml THF und 
40 mmol (4.3 g) Chlortrimethylsilan zugegeben, und die Losung 
wird 4 h unter RiickfluD erhitzt. 7 kristallisiert nach Abtrennung 
des Lithiumchlorids aus. 6 wird bei der Destillation des Ruckstan- 
des erhalten. 

1- {(Bis (trimethylsilylj amino Jdimethylsilyl)-2,2.4,4,6,6-hexame- 
thyl-3.5-bis (trimethylsilyl)cyclotrisilazan (6): Sdp. 14O"C/O.O1 mbar; 
Schmp. 6 0 T ,  Ausb. 2.3 g (20%). - MS: m/z (%) = 565 (20) [M - 
CH3]+. - 'H-NMR 6 = 0.20, 0.25 SiMe3, 0.34, 0.35 SiMe2, 0.41 
SiMe2N(SiMe2)2. - 13C-NMR: 6 = 5.70, 6.05 Sic3, 8.12 Si- 
CzN(SiC2),, 9.15,9.25 Sic2. - 29Si-NMR: 6 = -8.78 SiMe2 (Kette), 
-5.83 SiMe2(N-SiMe2)2, -2.81 SiMe~(N-siMe~)~,  0.70, 1.70 
SiMe3. 

1,3-Bis {[bis (trimethylsilyl)amino]rlinzethylsilyl)-e- 
thylcyclodisilazun (7): Schmp. 105"C, Ausb. 7.2 g (62%). - MS: 
m/z (%) = 565 (30) [M - CH3] +. - TR: 0 = 1010 cm-' (Si4N2- 
Geriistschwingung). - 'H-NMR 6 = 0.20 %Me2, 0.21 SiMe,, 0.31 
SiMe2. - "C-NMR: 6 = 5.64 SiMe2, 5.73 SiMe,, 6.97 SiMe?. - 
29Si-NMR: 6 = -13.52 SiMe2, 2.18 SiMe3, 2.60 (NSiMe& 

Verbindungen 8- 11: 40 mmol des jeweiligen Fluorsilans bzw. 
Fluorborans werden in 50 mi n-Hexan bei -40°C vorgelegt. Zu 
dieser Losung werden 20 mmol der dilithiierten Verbindung 3", in 
50 rnl n-Hexan gelost, getropft. Nach Auftauen der Reaktionslo- 
sung und Entfernen des entstandenen Lithiumfluorids werden die 
Produkte 8- 11 durch Destillation im Hochvak. gereinigt. 11 liegt 
nach der Destillation kristallin vor. 
(2-Fluor-2,4,4-trimethyl-3- (trirnethylsilyl) cyclodisiiazan-l- 

ylJ[2,2,4,4-tetramethy1-3- (trimethylsilyl)cyclodisilazan-1-yl Jdime- 
thylsiian (8): Sdp. 75"C/0.01 mbar; Ausb. 9.3 g (94%). - MS: m/z 
("4,) = 481 (100) [M - CH,]'. FT-Messung: 496 (22) [M']. - IR: 
P = 1025 ern--' (Si4N2-Geriistschwingung). - 'H-NMR: 6 = 
-0.001 Me3Si(NSiMe2),, 0.03, 0.04 SiMe2, 0.05 SiMe3, 0.26 
(NSiMe2)2, 0.28 %Me2 (j.THF = 0.4 Hz), 0.30 (j&F = 0.4 HZ), 0.33 
SiMeF ( ,JHF = 5.2 Hz). - I3C-NMR: 6 = -0.29 SiC2F ('JcF = 
31.2 Hz), 2.07 SiC,NSiF, 2.36 C3Si(NSiC2)2, 4.08, 4.17 Sic2, 4.76, 4.77 
Sic2, 5.34,5.35,5.38, 5.39(NSiC2)2. - I9F-NMR 6 = 53.58. - 29Si- 
NMR: 6 = -27.75 SiF ('Jsiu = 306.0 Hz), -19.72 SiMe,, -4.00 
Me3Si-(NSiMc2)2, - 2.46 SiMe3, 2.87 SiMe, (Ring), 3.72 (NSiMe,),. 

(2-tert- Butyl-2-jluor-4,4-dirnethyl-3- (trimethylsilyl) cyclodisila- 
zan-i-yl/[2,2.4,4-tetramethyl-3- (trimethylsilyl) cyclodisilazan-i-yl/- 
dimethylsilan (9): Sdp. 1OOoC/0.O1 mbar; Ausb. 9.9 g (92%). - MS: 
m/z (%) = 538 (1) EM'], 523 (100) [M - CHJ+.  - IR: 0 = 
1020 cm-l (Si4N2-Geriistschwingung). - 'H-NMR: 6 = -0.001 
Me3Si-(NSiMe& 0.07, 0.09 %Me2, 0.09 SiMe, 0.26, 0.27 (NSi- 

(45HF = 1.1 Hz). - "C-NMR: 6 = 2.31 C3Si(NSiC2)2, 2.75 sic3, 
3.54, 3.63 Sic?, 4.02 Sic2, 5.32, 5.32, 5.40, 5.41 (NSiC&, 18.96 CC3 
('JCF = 25.6 Hz), 26.33 CC3. - I9F-NMR: 6 = 36.63. - 29Si- 
NMR: 6 = -28.38 SiF ('Js+ = 331.8 Hz), -19.62 %Me2, -4.09 
Me3Si -(NSiMe2),, -2.85 SiMe,, 3.87 (NSiMe2),, 4.03 SiMe2 (Ring). 

Bis[2,2,4,4-tetramethyl-3- (trimethylsilyl) cyclodisilazan- j-ylldi- 
methylsilan (10): Sdp. 85uC/0.01 mbar, Ausb. 9.1 g (92%). - MS: 
m/z (YO) = 477 (100) [M - CH3]+. FI-Messung: 492 (2) [M+]. - 

Me2)2, 0.30 ( 5 J ~ ~  = 0.4 HZ), 0.35 ('JHF = 0.4 HZ) SiMe,, 1.05 CMe, 

1R: 0 = 1025 cm-' (Si4N2-Gerustschwingung). - 'H-NMR: S = 
0.002 SiMe2, 0.003 SiMe,, 0.25 (NSiMe&. - '3C-NMR 6 = 2.36 
Sic3, 3.68 Sic2, 5.57 (NSiC2)2. - 29Si-NMR: 6 = -20.75 SiMe2, 
-4.14 SiMe3, 3.25 (NSiMe2h. 

{2-( Bis (~rimethylsilyl) amino ]-4,4-dimethyl-3- (trimethylsilyl) - 
f ,3-diaza-2-bora-4-silacyclobutylf[2,2,~,~-tetramethyl-3- (trirnethyl- 
silyl)cyclodisilazan-l-yl]dimethylsilan (11): Sdp. 150"C/0.01 mbar, 
Ausb. 10.9 g(90%). - MS: m/z(%) = 5Y0(100) [M - CH,]'. - 

IR: 0 = 1010 cm-' (S4N2-Geriistschwingung). - 'H-NMR: 6 = 
0.002 Me3Si(NSiMe2)2, 0.09 SiMe3, 0.12 SiMe2, 0.17 N(SiMe3)2, 0.26 
(NSiMe2)2, 0.32 SiMe2. - "B-NMR: 6 = 28.48. - "C-NMR: 6 = 
2.35 C3Si(NSiC2)2, 2.48 Sic3, 3.04, Sic2, 3.35 N(SiCJ2, 4.10 Sic2, 5.89 
(NSiC&. - 29Si-NMR: 6 = -19.86 SiMe2, -5.30 SiMe3, -4.15 
Me3Si-(NSiMe2)2, -2.23 N(SiMe,),, 3.46 (NSiMed2, 4.07 SiMe2 
(Ring). 

Zu einer Losung von 0.05 mol(15.2 g) 1 in 250 ml n-Hexan und 
50 ml THF werden 0.1 mol (24.5 g) Bis(trimethylsi1yl)amino-tri- 
fluorsilan hinzugetropft. Die Reaktion wird bis zur Beendigung (19F- 
NMR-Kontrolle) bei Raumtemp. geriihrt. AnschlieDend wird das 
Rohprodukt vom Lithiumfluorid getrennt und destillativ aufgear- 
beitet. 12 wird nach der Destillation durch Umkristallisation aus 
n-Hexan rein erhalten. 

{2-[ Bis (trimethylsilyl) amino]-3-[ [ bis (trimethylsilyl)amino]di- 
,fluorsilyl]-2-fluor-4,4-dimethylcyclodisilazan-l-yl){3-[[bis(trime- 
thylsilyl) amino Jdi~uorsilyl]-2,2,4,4-tetramethylcyclodisilazan-i-yl)- 
dimethylsilan (12): Schmp. 95"C, Ausb. 16.6 g (35%). - MS: m/z 

1012 cn-' (Si4N2-Geriistschwingung). - 'H-NMR: 6 = 0.09, 0.16 
SiMe2, 0.22 (Me3Si)2NSiF2(NSiMe2)2 ('&F = 0.8 Hz) 0.24 (Me3- 
SikNSiF2(NSiF) ('5°F = 0.8 Hz), 0.27 (55HF = 2.4 Hz) 0.28 
(Me3Si)zNSiF 0.37 (NSiMe2h 0.42, 0.44 SiMe2 (Ring). - I3C-NMR: 
6 = 3.43,3.50 sic2, 3.87 (C3Si)2NSiF2(NSiC2)2 (4&F = 1.6 Hz), 3.89 
(C3Si)2NSiF2N-SiF (4JCF = 1.2 Hz), 4.43, 4.44 (C3Si)2N-SiF, 4.51, 
4.52 SiC2, 5.03, 5.09, 5.11, 5.19 (NSiC2)2. - I9F-NMR 6 = 39.33 
SiF2(NSiMe2)2, 40.06 F ( A )  - Si - F(A') NSiF(X) ['JF(A,F(A,, = 
48.0 Hz], 42.52 F(A)-Si-F(A')NSiF(X) C4&(A)F(X) = 2.4 Hz], 
61.15 SiF(X)N(A)F-Si- F(A') [4Jk,A,v,x, = 0.6 Hz]. - 29Si-NMR: 
6 = -67.51 F2Si-N-SiF ('.Isir = 223.2 Hz), -66.16 SiF2- 
(NSiMeZ)2 ( 'JsiF = 223.9 Hz), -58.42 SiF ( J S I ~  = 257.4 Hz), 
-18.21 SiMe2, -0.15 ('JSiF = 3.7 Hz), 3.30 (3Js,F = 4.0 Hz), 
(SiMe&NSiF, 5.50 (Me3Si)2NSiF2(NSiMeZ)2, 5.96 (NSiMe2)2, 6.43 
(Me3Si)2NSiF,NSiF, 8.42 SiMe2 (Ring) (3J&F = 7.0 Hz). 

(%) = 947 (4) [M'], 932 (100) [M - CH?]+. - IR: 0 = 
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