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On the  Knowledge of the "Silanephosphimine" (Phosphasilaethene) tBu,Si = PSitBu3'.') 

The lithium phosphide 3 acts as a source for the "silanephos- 
phimine" 2. eThermolysis of 3 at 80 - 120 "C in the presence of 
Lie (tBu,SiPH), CH2 = CMe2, or CH2 = CHCH = CH2 leads to 

products 4, 7, or 8, whose formation is interpretable by the 
reaction of the reactants with intermediately formed 2. 

Mit dem Silanimin 1 konnten wir vor einigen Jahren erstmals 
eine bei Raumtemperatur metastabile Silicium-Verbindung rnit 
Si - N-Doppelbindung gewinnen4], strukturell aufklaren 3c) und ihre 
Eigenschaften studieren4]. Wie wir fanden, verhalt sich 1 (entspre- 
chendes gilt allgemein fur instabile Silanimine >Si =N-) chemisch 
ahnlich wie Silaethene >Si =C< und bildet wie diese Insertions- 
und En-Reaktionsprodukte sowie [2 + 21- und [ 2  + 31-Cyclo- 
addukte4.". Uberraschenderweise konnte man aber im Unterschied 
zu den Silaethenen bisher keine [2 + 41-Cycloadditionen mit or- 
ganischen Dienen be~bachten~.~) .  

Es stellte sich in diesem Zusammenhang u.a. die Frage, ob sich 
,,Silanphosphimine" >Si = P - hinsichtlich organischen Dienen 
analog Silaethenen oder aber analog Silaniminen verhalten (die 
bisher noch wenig eingehend untersuchten 6*7) ,,Silanphosphimine" 
leiten sich von den Silaethenen bzw. Silaniminen durch Ersatz eines 
ungesattigten C- bzw. N-Atoms durch ein ungesattigtes P-Atom ab, 
das rnit C in einer Schrag-, rnit N in einer Gruppenbeziehung steht). 
Zur Klarung der Frage versuchten wir, die Verbindung 2 zu syn- 
thetisieren, zu charakterisieren und zu isolieren '1. 

tBu2Si=NSitBu3 tBu,Si = PSitBu, 
1 2 

Als Darstellungsmethode fur 2 wahlten wir die thermische 
Salzeliminierungsl und gewannen das Lithiumphosphid 3 als Vor- 
stufe (Quelle) fur 2 auf dem in Schema 1 skizzierten Weg. 

Schema 1. Darstellun 
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Bei mehrstundigem Erwarmen benzolischer Losungen von 3 in 
Anwesenheit von Lithium-tri-tert-butylsilylphosphid, von Isobuten, 
von Butadien oder von Tri-tert-butyisilylazid bilden sich die Ver- 
bindungen 4,7,8 oder 9 (Schema 2). Die Produkte 4,7 und 8 lassen 
sich als Insertionsprodukt, En-Reaktionsprodukt und [2  + 41-Cy- 

cloaddukt des ,,Silanphosphimins" 2 interpretieren. Sie sprechen 
fur die zwischenzeitliche Existenz von 2.9 konnte ein Folgeprodukt 
des [2 + 3]-Cycloaddukts 5 von intermediar gebildetern 2 und 
tBu3SiN3 sein. Wahrscheinlich geht die Verbindung jedoch aus einer 
direkten Reaktion von 3 rnit tBu3SiN3 hervor (Azide addieren Me- 
tallorganyle im allgemeinen leicht). 

Schema 2. Erzeugung und Reaktivitat von 2 (das jeweils gebildete 
LiF wurde der Ubersichtlichkeit halber nicht mit in das 
Schema aufgenommen) 

f Bu3Si6Lio 
H 

\ 
fBu3SiP H 

H 

( t Bu25i-PSitBu3 1 3 

t Bu,S I -~S I~  B u ~  
t Bu~S~P,~:N 

7 8 9 

Die Biidung der sterisch iiberladenen Verbindung 4 weist auf eine 
hohe Reaktivitat von 2 hin (4 IaBt sich mit Methanol in 6 iiberfuh- 
ren). Andererseits zeigt die Bildung des Diels-Alder-Addukts 8 ein 
Silaethen-analoges, im Falle der Silanimine bisher nicht beobacht- 
bares Verhalten des ,,Silanphosphimins" an. Leider blieben Ver- 
suche zur Isolierung von 2 aus 3 bisher erfolglos, da die therrnische 
LiF-Eliminierung aus 3 erst bei Temperaturen erfolgt, bei denen 2 
bereits thermolabil ist und eine thermolabilere 2-Quelle {z. B. 
Lie [(tBu3Si)(tBu,ClSi)PS]) bisher noch nicht gewonnen werden 
konnte. 

Wir danken der Deutschen Forschungsgemeinschaft fiir die For- 
derung der Untersuchungen mit Personal- und Sachmitteln. 

Experimenteller Teil 
Alle Untersuchungen wurden unter AusschluB von Wasser und 

Luft durchgefuhrt. Die Verbindungen F3CS03H, PH,, nBuLi, 
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Isobuten und 1,3-Butadien standen zur Verfiigung. tBu3SiH '1, 
Li@ PH2lo), ~ B u ~ S ~ F , ~ )  und tBu3SiN3 I ' )  wurden nach Literatur- 
vorschriften dargestellt. - IR: Perkin-Elmer-235-IR-Gitterspek- 
trometer. - 'H-, 'Li-, I3C-, I9F-, 29Si- und 31P-NMR: Multikernin- 
strumente Jeol F X  90 Q, Bruker AC 200 oder Jeol GSX 270; che- 
mische Verschiebungen 6 sind gegen den jeweiligen internen (TMS 
im Falle von 'H, I3C, 29Si) oder externen Standard (LiCl/D20, 
CFCI3/[D,]Aceton, H3P04 im Falle von 'Li, "F, 3'P) angegeben. - 
Die Molmasse sowie die Zusammensetzung der isolierten Verbin- 
dungen wurde anhand des M +-Peaks sowie dessen Isotopenmuster 
massenspektrometrisch (Varian CH 7) iiberpriift. - Die Produkt- 
trennungen erfolgten durch HPLC mit einem Apparat M 600 der 
Firma Waters (Detektion durch UV bei h = 223 nm). 

Trifluormethansulfonsaure-tri-tert-butylsilylester (F3CS03SitBu3): 
Zu 3.30 g (16.5 mmol) tBu3SiH werden bei Raumtemperatur 2.48 g 
C1.46 ml (16.5 mmol)] CF3S03H gegeben. Die Sublimation des 
Reaktionsgemischs fuhrt bei 68 "C im Olpumpenvakuum zu 4.15 g 
(72%) F3CS03SitBu3; farblose Kristalle, Schmp. 56°C. - 'H-NMR 
(c6D6): 6 = 1.025 (tBu3Si). - I3C{'H}-NMR (CsD.5): 6 = 23.42 
(Me3C), 28.95 (Me3C), 119.46 (CF3, q, ' J c , F  = 317.57 Hz). - I9F- 

NMR (C,D6): 6 = -75.45 (lJF,c = 317.40 Hz). - 29Si-NMR 

tBu], 235 (11) [F3CSO3SiHtBu+], 161 (25) [tBu2SiF+], 77 (100) 
[Me2SiF '1. 

(C6D6): 6 = 37.37. - MS (70 ev): m/Z (%) = 291 (10) [M' - 

CI3H2,F3O3SSi (348.50) Ber. C 44.80 H 7.81 
Gef. C 44.16 H 7.76 

Tri-tert-hutylsilylphosphan (tBu3SiPH2): Zu 2.78 g (8.0 mmol) 
F3CS03SitBu3 in 5 ml THF werden bei -35°C 0.64 g (16.0 mmol) 
Lie BPH2 in 10 ml THF getropft. Sublimation des von Unlosli- 
chem befreiten Reaktionsgemischs liefert bei 9OoC/0lpumpenva- 
kuum 0.98 g (52%) farbloses, kristallines tBu3SiPH2, Schmp. 
85-87°C. - IR (Nujol): vpH = 2295/2395 at-'. - 'H-NMR 
(C6D6): 6 = 1.090 (tBu3Si, d, 4JH,p = 0.49 Hz), 0.938 (PH2, d, 
'JH.p = 185.55 Hz). - "C{'H)-NMR (C6D6): 6 = 23.08 (Me& d, 
2Jc,p = 5.86 Hz), 30.70 (Me3C, d, 3 J ~ , p  = 2.44 Hz). - "Si-NMR 

6 = -263.82. - MS (70 eV): m/z (YO) = 232 (3) [M'], 175 
(57) [M+ - tBu], 133 (13) [tBuMeSiPH:], 117 (13) 
[Me(C3H5)SiPHT], 73 (100) [Me3Si+]. 

(C6D6): 6 = 24.07 (d, 'Js,,p = 33.21 HZ). - 31P{'H)-NMR (C6D6): 

C12H2'PSi (232.42) Ber. C 62.01 H 12.58 
Gef. C 61.31 H 12.35 

Lithium-(tri-tert-butylsilylphosphid) [Lie (tBu3Si8H) . n Et20]: 
Beim Zutropfen von 3.20 mmol nBuLi in 2 ml Hexan (1.6 M) zu 
0.74 g (3.20 mmol) tBu3SiPH2 in 10 ml Et20  bei -78°C erhalt man 
quantitativ Li@(tBu3SiFH) . n Et20. - IH-NMR (C6D6): 6 = 1.376 
(tBu3Si), 1.125i3.306 (Et20, t/q). - 7Li-NMR (C6D6): 6 = 1.84 

[(H-,CCH2)20, t], 23.92 (Me3C), 31.98 (Me3C), 66.16 [(H3CCH2)20, 
q]. - 29Si-NMR (C6D6): 6 = 32.84 (d, lJs,,p = 39.55 Hz). - 
3'P{'H)-NMR (C6D6): 6 = -316.50 (br.). - Zugabe von MeOH 
fuhrt zu tBu3SiPH2 (s. oben). 

(Di-tert-butylJluorsily1) (tri-tert-butylsily1)phosphan [(tBu,FSi)- 
(tBu,Si)PH]: 0.60 mmol losungsmittelfreies Lie (tBu3SipH) . n Et20 
und 0.44 g (2.44 mmol) tBu2SiF2 werden im evakuierten und zu- 
geschmolzenen Glasrohr 26 h auf 65°C erwarmt. Durch Trennung 
des Reaktionsgemischs durch HPLC [Zorbax-C8-Saule (DuPont); 
mobile Phase: 85% MeOH/1 5% tBuOMe] erhalt man 0.21 g (89%) 
farbloses, kristallines (tBu2FSi)(tBu3Si)PH, Schmp. 71 "C. - IR 

(hy, = 14.31 Hz). - 13C{'H}-NMR (csD.5): 6 = 14.97 

(Nujol): VPH = 2296 a-'. - 'H-NMR (c6D6): 6 = 1.174 (tBu2Si, 
t, 4JH,p/F = 0.74 HZ), 1.248 (tBu3Si, br.), 1.178 (PH, d, 'JH,~  = 211.43 
Hz). - I3C{lH)-NMR (c6D6): 6 = 23.97 [(Me3C)&F, t, 2Jc,F,p = 

11.54 Hz], 24.60 [(Me3C)3Si, d, 2 J ~ , p  = 8.12 Hz], 28.51 [(1l4e3C)~Si, 
m, ' J C , ~  = 2.16 Hz, 3 J c , ~  = 0.86 Hz], 31.39 [(Me3C)3Si, d/d, 3Jc,p = 

,JF,P = 7.32 Hz). - 29Si-NMR (C6D6): 6 = 33.17 (tBu,Si, d, ' J S ~ , ~  = 
49.81 Hz), 40.67 (tBu2Si, did, 'JSi,p = 67.15 Hz, = 367.66 

Hz, 2Jp,y = 7.33 Hz). - MS (70 eV): m/z (Ye) = 392 (6) EM'], 335 
(83) [M+ - tBu], 317 (4) [tBu2HSiPHSitBu$], 175 (9) [tBu,SiPHzf], 
73 (100) [Me3Si+]. 

2.35 Hz, 5 J c , ~  = 1.29 Hz]. - "F-NMR (c6D.5): 6 = -164.0 (d, 

Hz). - "P-NMR (C6D6): 6 = -276.71 (PF, d/d, 'JP,H = 209.96 

C20H46FPSi2 (392.73) Ber. c 61.17 H 11.81 
Gef. C 60.53 H 11.38 

Lithium-( (di-tert-butyl-fuorsilylj (tri-tert-butylsily1)phosphidj 
(3): Zu 0.43 g (1.10 mmol) (tBu2FSi)(tBu3Si)PH in 9 ml Et20 werden 
bei -78°C 1.10 mmol nBuLi in 0.69 ml Hexan (1.6 M) getropft. 
Nach Erwarmen auf Raumtemperatur und Abkondensieren des Lo- 
sungsmittels erhalt man farbloses, festes, hydrolyseempfindliches 3 . 
0.5 Et20. - 'H-NMR (C6D6): 6 = 1.327 (tBu,FSi, br.), 1.362 
(tBu3Si, br.), 1.112/3.264 (Et20, t/q). - 7Li-NMR (C6D6): 6 = 1.08 

[(H3CCH2),0, t], 27.43 [(Me3C)3Si, d, 2Jc,p = 0.98 Hz], 28.53 
[(Me&)2SiF, d, 'JCFip = 2.44 Hz], 29.73 [(Me3C)2SiF, br.], 32.25 
[(Me3C)3Si, br.], 65.64 [(H3CCH2)20, q]. - "F-NMR (c6D6): 6 = 
-155.77 (d, 2JF,p = 168.46 Hz). - 29Si-NMR (C6D6): 6 = 32.55 
(tBu3Si, d/d = 41.01 Hz, '&i,F = 20.02 Hz), 62.87 (tBu2Si, d/ 

6 = -342.03 (br.). 

( h ,  = 40.29 Hz). - '3C{'H)-NMR (C6D.5): 6 = 14.43 

d, 'Jsi,p = 60.06 HZ, 'JS~,F = 284.67 €32). - 31P{'H}-NMR (C6D6): 

Umsetzung von 3 mit Li@(tBu,SifH): Eine Losung von 0.50 
mmol 3 und 0.50 mmol Lie(tBu3SiPH) in 0.7 ml C6D6 wird im 
evakuierten und zugeschmolzenen NMR-Rohrchen 16 h auf 120°C 
erhitzt. Nach Versetzen der Reaktionslosung mit MeOH wird 6 
durch praparative HPLC [Zorbax-C8-Saule (DuPont); mobile 
Phase: 75% MeOH/25% tBuOMe; FluBrate: 21 ml/min; Reten- 
tionszeit: 18.8 min] isoliert; 0.24 g (79%) blaBgelber Festkorper, 
Schmp. 92°C. - '€3-NMR (C6D6): 6 = 1.324 (tBu3Si, br.), 1.401 
(tBu2Si, br.), 1.160 (PH, d, ' J H , p  = 227.10 Hz). - '3C{'H)-NMR 
(c6D6): 6 = 9.70 Hz], 26.10 25.13 [(Me3q3Si, quint, 2Jc,p = 

[(Me3C),Si, t, 2 J c , ~  = 8.98 Hz], 30.77 c(~We3C)~Si, t, 3Jc,p = 
2.79 Hz], 31.72 [(Me3C)3Si, t, 3 J ~ , p  = 1.95 Hz]. - 29Si-NMR 
(C6Ds): 6 = 33.82 (tBu3Si, d/d, = 65.19 Hz, 3Jsi,p = 1.71 Hz), 
42.47 (tBu2Si, t, iJsi,p = 78.62 Hz). - 31P{'H)-NMR (C6D6): 6 = 
-241.90. - MS (70 eV): m/z (YO) = 604 ( < I )  [M'], 547 (1) 
[M' - tBu], 405 (4) [M+ - tBu3Si], 73 (100) [Me3Si+]. 

C32H74P2Si3 (605.15) Ber. C 63.51 H 12.33 
Gef. C 65.00 H 11.95 

Umsetzung von 3 mit Isobuten: In eine auf -196°C gekuhlte 
Losung von 0.50 mmol3 in 0.7 ml C6D6 in einem NMR-Rohr wird 
1.00 mmol Isobuten kondensiert. Nach Zuschmelzen des Rohres 
und 1 5stdg. Erwarmen auf 85°C werden alle fliichtigen Bestandteile 
im t)lpumpenvakuum entfernt. Die Trennung des verbleibenden 
Reaktionsgemischs durch praparative HPLC [Zorbax-C8-Slule 
(DuPont); mobile Phase: 85% MeOH/15% tBuOMe; FluDrate: 
21 ml/min; Retentionszeit: 14.7 min] liefert 0.13 g (61%) 7; farbloser 

(tBu3Si, d, 4JH,p = 0.49 Hz), 1.289 (tBu2Si, d, 4JH,p = 0.48 Hz), 1.847 

6 = 23.77 [(Me3C)2Si, d, 2Jc,p = 11.97 Hz], 24.64 [(Me3C)& d, 
2J~,p = 8.55 Hz], 26.47 (H,CC), 27.11 (SiCH2C), 30.08 [(~%fe,C)~Si, 
d, 3Jc,p = 3.42 Hz], 31.41 [(Me3C)3Si, d, 3Jc,p = 2.99 Hz], 112.03 
(H2C=C), 144.15 (H2C=C). - 29Si-NMR (C.&): 6 = 22.05 
(tBu2Si, d, lJsi,p = 51.27 Hz), 32.12 (tBu3Si, d, lJsl,p = 54.20 Hz). - 
3'P-NMR (c6D6): 6 = -260.52 (PH, d, l J p , ~  = 217.28 Hz). - MS 

Festkorper, Schmp. 121 -123°C. - 'H-NMR (C6D6): 6 = 1.259 

(CH3), 2.044 (CHJ, 4.806/4.908 (=CH2). - '3C{'HJ-NMR (CDC13): 
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(70 ev): m/z (%) = 428 (3) [M+], 371 (16) [M+ - tBu], 315 (3) 
[M+ - tBu - C4Hs], 73 (100) [M3Si+]. 

C24H53PSi2 (428.84) Ber. C 67.22 H 12.46 
Gef. C 63.31 H 12.46 

-241.69. - MS (70 eV): m/z ("A) = 602 (23) [M+ - Nz], 513 (10) 
[M+ - Nz - tBu - Me - Me), 403 (11) [M+ - N2 - tBu3Si], 
115 (92) [tBuMe2Si+], 73 (100) [Me3Si']. 

Umsetzung uon 3 mit Butadien: 2.00 mmol Butadien werden in 

sung von 0.50 mmol 3 in 0.7 ml C@s kondensiert. Nach zu- 
schmelzen des evakuierten Rohres erhitzt man 11 h auf 90°C. Alle 
fliichtigen Bestandteile werden im olpumpenvakuum entfernt. Die 
Trennung des verbleibenden Ruckstands durch praparative HPLC 
[Zorbax-C8-Saule (DuPont); mobile Phase: 85% MeOH/15% 
tBuOMe; FluBrate: 21 ml/min; Retentionszeit: 17.6 rnin] liefert 
0.18 (83%) 8; farbloser FestkQer, Schmp, 11 8°C. - 'H-NMR 

(PCHz, m), 2.526 (SiCH2, m), 5.546/5.964 (CH=CH, jeweils m). - 
I3C{'H}-NMR (CDC13): 6 = 13.08 (SiCHzCH), 15.93 (PCH2CH, d, 
I J ~ , ~  = 9.28 H ~ ) ,  23.46 [(Me3Q2Si, d, 2 ~ ~ , ~  = 13.67 H ~ ] ,  25.68 
[(Me3C)3Si, d, 2Jc,p = 10.25 Hz], 30.22 [(Me3C)2Si, d, 3Jc,p = 2.44 
Hz1, 31.66 c(Me3c)3si, d, 3Jc,~ = 3.42 Hz1, 127-55 (PCHzCH, d, 
'JcSp = 10.25 Hz), 128.81 (SiCH,CH). - 29Si-NMR (c6D6): 6 = 
22.89 (tBu2Si, d, lJs,,p = 51.76 Hz), 29.75 (tBu,Si, d, = 64.46 

CAS-Registry-Nummern 

9: 130326-18-0 / F3CS03SitBu3: 93297-61-1 / tBu3SiPH2: 130296- 
15-0 L ~ o ( ~ B ~ ~ ~ ~ $ ~ ) :  130296-17-2 (tBu2FSi)(tBu3Si)PH: 130296- 
18-3 tBu2SiFz: 558-63-4 / tBu3SiN3: 69322-38-9 / tBu,SiH: 18159- 
55-2 / Isobuten: 115-11-7 / Butadien: 106-99-0 

cine, in einem NMR-Rohr befindliche, auf gekUhlte Lo- 3: 130296-46-1 / 6 :  130296-19-4 / 7: 130296-20-7 / 8: 130296-21-8 / 

') 36. Mitteilung iiber ungesattigte Silicium-Verbindungen; zu- 
gleich 90. Mitteilung iiber Verbindungen des Siliciums und seiner 

teilung: Lit.3b); 33. (87) Mitteilung: Lit.%; 32. (86.) Mitteilung: 
Lit.3d). 

') Herrn Professor Max Schmidt zum 65. Geburtstag gewidmet. 
3, 3a) C. Glidewell, D. Lloyd, N. Wiberg, Struct. Chem. 1 (1990) 

151. - 3b) G. Reber, J. Riede, N. Wiberg, G. Wagner, G. Miiller 
Z. Naturforsch., Teil B, 44 (1989) 796. - 3c) G. Reber, J. Riede, 
N. Wiberg, K. Schurz, G. Miiller, Z.  Naturforsch., Teil B ,  44 
(1989) 786. -3d' N. Wiberg, M. Link, G. Fischer, Chem. Ber. 122 
(1989) 409. 

Angew. Chem. Znt. Ed. Engl. 24 (1985) 1053; N. Wiberg, K. 
Schurz, Chem. Ber. 121 (1988) 581. 

') N. Wiberg, K. Schurz, J.  Organomet. Chem. 341 (1988) 145; N. 
Wiberg, G. Preiner, P. Karampatses, C.-K. Kim, K. Schurz, 
Chem. Ber. 120 (1987) 1357. 

6, C. Couret, J. Escudie, J. SatgB, J. D. Andriamizaka, B. Saint- 

und 0.29 g (1.20 mmol) tBu3SiN3 in 0.7 ml CsD6 Wid 9 h auf 80°C haupt, Organometallics 6 (1987) 1156; M. Weidenbruch, M. 
erwarmt. Nach Entfernen aller fliichtigen Anteile im olpumpen- Herrndorf, A. Schafer, K. Peters, H. G. von Schnering, J. Or- 
vakuum bei 40°C liefert die Trennung durch praparative HPLC ganomet. Chem. 295 (1985) 7. 
[Zorbax-c8-sgule (Dupont); mobile phase: 85% MeOH/l 5% ') Die bisher erzeugten ,,Silanphosphimine" R2Si = PR, deren Sub- 

stituenten an den Doppelbindungsatomen anders als im Fall von 
tBuOMe; FluDrate: 21 ml/min; Retentionszeit: 22.9 min] 0.13 g 2 (R = gesgttiae tert-Butyl-Reste) ungesattigt sind (z. B. Mesityi, 
(42%) 9; blaBgelber Festkorper, Schmp. 147 "C. - 'H-NMR Supermesityl), wurden im wesentlichen durch ihre Reaktion mit 
(c6D6): 6 = 1.371 (tBu3SiP, br.), 1.477 (tBu2Si, br.). - 13C(1H}- Methanol charakterisiert. 

N. Wiberg, G. Wagner, Chem. Ber. 119 (1986) 1455, 1467. 

[(Me3C),Si, t, 'JcP = 5.38 Hz], 31.87 [(Me3C),Si, t, 3Jc,p = 2.44 21. 
Hz], 32.20 [(Me3C)2si, t, 3 J ~ , p  = 3.42 Hz]. - "Si-NMR (C6D6): 
6 = -19.87 (tBuzSi, t, = 90.33 Hz), 25.93 (tBu,SiP, d/d, (1977) 222. 

systems des 29Si-NMR-Spektrums von 9 wurde durch Computer- 178 (1979) 95. 
simulation (DANSOM) bestatigt. - "P{ 'H}-NMR (c6D6): 6 = 

(C6D6): = '.lg4 (tBu2Si), 1.280 (tBu3Si, d, 4JH,P = 0.36), 1.557 Gruppenhomo~ogen~ 35. (89.) Mitteilun Lit.3"; 34. (88.) Mit- 

Hz)' - 31P{'Hj-NMR ('sD6): = -170.17. - MS (70 ev): m/z 
4) N. Wiberg, K. Schurz, G. Fischer, Angew, Chem. 97 (1985) 1058; (%I = 427 (13) [M'I, 371 (14) [M+ - C4Hdt 115 (24) [tBu- 

MezSi+], 73 (100) [Me3Si+]. 
Cz4HS1PSi2 (426.82) Ber. C 67.54 H 12.04 

Gef. C 62.51 H 11.45 

Umsetzung ' O n  mit tBu3SiN3: Eine 0.50 mmol Roc-,, J. Organornet. Chem. 182 (1979) 9; C. N. Smit, F. Bickel- 

NMR (c6D6): 6 = 25.87 [(Me3C)JSi, t, 'JC,P = 4.40 Hz1, 26.07 
9 )  E, M. Dexheimer, L. Spialter, J .  organornet. them. 102 (1975) 

'O)  G. Fritz, H. Schiifer, W. Holdench, Z. Anorg. Allg. Chem. 428 

''I M. Weidenbruch, H. Pesel, Z .  Naturforsch., Teil B, 33 (1978) 

[291/90] 

'JSi,P = 132.81 Hz, 3JS1,P = 23-43 Hz). Der X-Teil des AA'X-Spin- 1465; p. M. Nowakowski, L, H. somrner, J. organornet. Chem. 
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