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(Di-tert-butyliluorosilyl)hydrazine, a Building Block for Structure-Isomeric N,N- and N,N’-Bis(silyl)hydrazines

Di-tert-butyldifluorosilane reacts with monolithiated hydra-
zine to give the stable monosilylated hydrazine 1 and the six-
membered ring 2. The bis(fluorosilyl)hydrazine 3 is formed in
a condensation reaction by heating 1 at 220°C. HCl elimination
between 1 and chlorosilanes leads to the N,N'-disubstituted

hydrazines 4 and §. An N,N'-bis(silyl)hydrazine 6 is obtained
in the reaction of lithiated 1 with difluorodiisopropylsilane
while an N,N-bis(silyl)hydrazine 7 is formed with tert-butyl-
trifluorosilane. Structural isomerism (8—11) is observed in
reactions of lithiated 1 with [(trifluorosilyl)amino]silanes.

Acyclische silylsubstituierte Hydrazine sind durch intermoleku-
lare Halogenwasserstoff-Abspaltung aus Hydrazin und Halogen-
silanen! ~¥ oder durch Lithiumchlorid-Abspaltung aus lithiierten
Hydrazinen und Chlorsilanen zuginglich!®., Bereits 1958 wurde ver-
sucht, iber HCIl-Abspaltung stabile Monosilylhydrazine darzu-
stellen™, Molekiile dieser Verbindungsklasse kondensieren nor-
malerweise schnell unter Abgabe von Hydrazin zu den entspre-
chenden acyclischen N,N’-Bis(silyl)hydrazinen und konnten mit
Ausnahme des von Wannagat synthetisierten (Triphenylsilyl)hy-
drazins (I) bisher nicht isoliert werden?. I kondensiert bei Tem-
peraturen von 90°C zum Bis(silyl)hydrazin 1%,

. HH
2 80°C (ph);Si-NN-Si(Ph)s+NgHs (1)
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NH- und halogenfunktionelle Silylhydrazine des Typs
)Si(Hal)—NHNH—Sié konnten damals nicht abgefangen werden.
In Reaktionen von Dichlorsilanen mit Hydrazin folgt einer Sub-
stitution unter HCl-Abspaltung eine intermolekulare Cyclisierung,
in deren Verlauf gemif Gleichung (2) Sechsringe gebildet werden!.
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Basierend auf der im Vergleich zu anderen Halogensilanen stér-
keren SiF-Bindungsenergie gelang uns jetzt die Darstellung eines
kinetisch stabilisierten Mono(fluorsilyl)hydrazins, dessen Synthese
und Derivatisierung zu ersten N,N- und N,N’-Bis(fluorsilyl)hydra-
zinen wir im vorliegenden Beitrag vorstellen.

Ergebnisse und Disknssion

Di-tert-butyldifluorsilan reagiert bei —20°C in n-Hexan/THF
mit monolithiiertem Hydrazin zu dem thermisch bemerkenswert

stabilen Mono(fluorsilyl)hydrazin 1. Als Nebenprodukt wird infolge
einer Umlithiierung das NH-funktionelle Sechsringsystem 2 erhal-
ten. LiN,H; fungiert hierbei als Lithiierungsreagenz des Mono(si-
lyDhydrazins 1. Hydrazin wird zuriickgebildet. Hohe Temperaturen
begiinstigen diese Nebenreaktion (Gl. 4).
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Das farblose, fliissige 1 ist gegeniiber HF-Abspaltung stabil und
zeigt im Gegensatz zu (Triphenylsilyl)hydrazin (I) erst bei Tempe-
raturen von etwa 220°C Neigung zur Kondensation. Durch mehr-
tdgiges Erhitzen unter Inertgas auf iber 220°C kann 1 nahezu
quantitativ unter Bildung von N,H, in das Bis(fluorsilyl)hydrazin
3 iibergefiihrt werden (Schema 1, Reaktion ().

Wird dagegen monolithiiertes 1 mit (Me;C),SiF, in n-Hexan/
THF umgesetzt, findet bevorzugt vor der Substitution zum Bis(si-
lyDhydrazin 3 als Konkurrenzreaktion die Cyclisierung zum Sechs-
ringsystem 2 statt (Gl. 5). 3 kann nur in geringen Anteilen kernre-
sonanzspektroskopisch nachgewiesen werden.

Schon bei einer Temperatur von ca. 5°C cyclisiert lithiiertes 1
zum Ringsystem 2, so daB die fiir eine Synthese von 3 ndtigen
Reaktionsbedingungen nicht erreicht werden.

In Analogie zu den Darstellungsverfahren der ersten Silylhydra-
zine gelingt eine Derivatisierung von 1. So erhdlt man in Reaktionen
von 1 mit Chlorsilanen in Gegenwart eines HCl-Fingers die N,N'-
Bis(silyl)hydrazine 4 und 5 (Schema 1, Reaktion ®). Bis(fluorsilyl)-
hydrazine sind aus lithiiertem 1 und Fluorsilanen erhiltlich. Be-
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riicksichtigt werden mulB bei diesem Derivatisierungsverfahren die
potentielle Cyclisierung zum Ringsystem 2. So lassen sich nach den
bisherigen Erfahrungen nur Fluorsilane substituieren, die einen ge-
ringeren sterischen Anspruch als (Me;C),SiF; aufweisen. Bei diesen
Reaktionen beobachteten wir Strukturisomerisierungen. Je nach
sterischem Anspruch der substituierten Di- bzw. Trifluorsilane wer-
den N,N’-, N,N-Derivate oder Gemische beider Strukturtypen er-
halten. Wahrend metalliertes 1 mit Difluordiisopropylsilan aus-
schlieBlich das N,N’-substituierte Silylhydrazin 6 bildet, entsteht bei
unverdnderten Reaktionsbedingungen mit tert-Butyltrifluorsilan
das nach der Destillation mit niedrigem Schmelzpunkt kristallisie-
rende, asymmetrische N,N-Bis(silyl)hydrazin 7 (Schema 1, Reaktio-
nen @, ®@).

Me;C CIiMeg,
Me:,C—?i-N-N—Sli—CMeJ
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F
/2 2
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®F-NMR-Messungen aus der Reaktionslésung lassen auf die Bil-
dung des symmetrischen Strukturisomeren als Minderkomponente
schlieBen, das jedoch nicht in Substanz isoliert werden konnte.

Im Gegensatz zu den Reaktionen @) und @ (Schema 1) erhielten
wir durch analoge Umsetzungen mit [Bis(trimethylsilyl)amino]-
oder [tert-Butyl(trimethylsilyl)amino]trifluorsilan Isomerengemi-
sche (Schema 1, Reaktion ®). Die Isomerenpaare 8/9 und 10/11,
die in einem Verhiltnis N,N/N,N’ von etwa 3:2 isoliert wurden,
konnten problemlos getrennt werden. Die unsymmetrisch disubsti-
tuierten Hydrazine 8 und 10 kristallisieren nach Abtrennen des
Lithiumfluorids bei ca. 5°C aus dem I8sungsmittelhaltigen Reak-
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tionsgemisch nahezu vollstindig aus. 9 und 11 werden nach De-
stillation der iiberstehenden Loésungen rein erhalten. Es ist anzu-
nehmen, daB die Isomeren 8 und 10 im Vergleich zu 9 und 11 iiber
die NH,-Gruppierung wesentlich stiarkere intermolekulare Wasser-
stoff-Briicken ausbilden und dadurch besser kristallisieren. So ha-
ben die N,N-Strukturisomeren 8 und 10 Schmelzpunkte von 126
bzw. 117°C, wihrend 9 und 11 bei Raumtemperatur flissig sind.
Voraussetzung fiir dieses in bezug auf Isomerisierungen variable
Reaktionsverhalten ist eine ,,Side-on*“-Koordination des Lithium-
Tons im Lithiumderivat von 1, wie sie auch in vergleichbaren
Hydrazido(1)-Ubergangsmetall-K omplexen strukturanalytisch nach-
gewiesen oder durch Ab-initio-Berechnungen bestimmt werden
konnte!*?), Je nach sterischem Anspruch der Reaktionspartner wird
dadurch eine dem System ,,passende* Substitution erméglicht. Fiir
den Reaktionsverlauf wird eine kinetische Steuerung angenommen.
Die Tatsache, daB bei relativ kleinen Fluorsilanen als Hauptkom-
ponenten 8, 10 bzw. ausschlieBlich 7 isoliert werden konnten, deutet
auf eine Metallierung der NH-Gruppierung im Molekiil 1 hin. Be-
dingt durch den elektronenziehenden Effekt des Fluoratoms wird
die SiN-Bindung verkiirzt'® und die Aciditit des NH-Protons ge-
geniiber der NH,-Gruppe erhdht. So zeigt das 'H-NMR-Spektrum
von 1 zwei unterschiedliche NH-Resonanzen, wobei die NH-
Gruppe mit einem Wert von 8 = 3.58 deutlich zu tieferem Feld im
Gegensatz zu der bei 8 = 3.12 in Resonanz tretenden Protonen der
NH,-Gruppierung verschoben ist. Die Isomerisierung deutet auf
eine Koordination des Lithium-Ions durch die NH,-Gruppe hin.

Me JC’i ~H MesC H
Me;,C-?i—lTl—NHZ —_ Me;,C—SII-N—r)lH
FoLie ~H Fou
Sterisch anspruchsvollere Fluorsilane, z.B. F,Si({CHMe,),

(Schema 1, Reaktion ®), werden kinetisch bedingt bevorzugt am
N’-Atom eingebaut.

Fiir die Unterstiitzung dieser Arbeit danken wir dem Fonds der
Chemischen Industrie.

Experimenteller Teil

Die Versuche wurden unter FeuchtigkeitsausschluB sowie trok-
kenem N, oder Ar durchgefithrt. — MS: CH-5-Spektrometer, Var-
ian. — NMR: 25proz. Lésungen in CDCly; TMS, C4Fg, int.: Bruker-
WP-80- oder -AM-250-Kernresonanzgerit; *N-NMR: 50proz. L5-
sungen in CDCly; CH;NO,, ext.: Bruker-AM-250-Kernresonanz-
gerit.

( Di-tert-butylfluorsilyl)hydrazin (1), 3,3,6,6-Tetra-tert-butyl-1,24,5-
tetraaza-3,6-disilacyclohexan (2): Eine Loésung von 3.2 g (0.1 mol)
Hydrazin in 100 ml n-Hexan wird mit der dquimolaren Menge
nBuLi (15proz. in n-Hexan) versetzt und 1 h zum Sieden erhitzt.
Nach Zugabe von ca. 100 ml THF bei Raumtemp. werden zu der
auf —30°C gekiihlten Aufschlimmung ziigig 18 g (0.1 mol) Di-tert-
butyldifluorsilan gegeben. Nach Entfernen der Kiihlung wird das
Reaktionsgemisch unter langsamer Erwidrmung ca. 2 h geriihrt.
Nach beendeter Reaktion werden die fliichtigen Produkte i. Vak.
vom Lithiumfluorid getrennt und 1 und 2 anschlieBend destillativ
bei 0.01 mbar rein erhalten. 2 kann im Destillationsriickstand von
1 aus n-Hexan umkristallisiert werden. Reaktionstemperaturen gro-
Ber 20°C férdern die Bildung von 2.

1: Ausb. 12 g (62%), Sdp. 38°C/0.01 mbar. — MS (EI), m/z (%):
192 (20) [M*]. — NMR (CDCl,, TMS, CsF¢): 'H: 8§ =097 (d,
“Jur = 1.0 Hz, SiCMes, 18H), 3.12 (s, NH,, 2H), 3.58 (s, NH, 1 H).
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— BC: $=19.67 (d, Yer =169 Hz, CCy), 27.64 CC;. — ZSi:
§=—314 (d, Jgr = 3124 Hz). UF = _443 (s, FSi). —
C3H,, FN,Si (192.35): ber. C 49.95, H 11.00; gef. C 49.87, H 10.92.

2: Ausb. 2.7 g (8%), Schmp. 168°C. — MS (EI), m/z (%): 344 (80)
[M*1. — NMR (CDCl;, TMS): 'H: 8 = 1.02 (s, SiCMe;, 36 H), 2.78
(s, NH, 4H). — BC: 8 =21.67 (s, SiCCs), 28.24 (s, SiCCy). — ®Si:
8= —0.72 (s, NSiN). — C;cH,N,Si, (344.7): ber. C 41.81, H 11.19;
gef. C 4179, H 11.67.

N,N’-Bis(di-tert-butylfluorsilyl )hydrazin (3): 2.8 g (15 mmol) 1
werden auf ca. 230°C erwdrmt und 3 d bei dieser Temp. gehalten.
Die Kondensationsreaktion wird F-NMR-spektroskopisch kon-
trolliert. 3 wird durch Destillation gereinigt; Ausb. 2.4 g (92%), Sdp.
72°C/0.01 mbar. — MS (EI), m/z (%): 352 (100) [M*]. — NMR
(CDCl;, TMS, C¢Fg): 'H: 8 = 1.08 (d, *Jur = 0.9 Hz, CMe,, 36 H),
3.23 (s, NH, 2H). — *C: 8§ =19.61 (dd, Ycr = 17.5, *Jcr = 0.6 Hz,
CGC;), 27.87 (s, CCs). — “F: 8 = —1.42 (s, FSi). — ¥Si: 8 = —4.65
(dd, 'Jir = 316.1, *Jg = 0.6 Hz, SiF). — C;sHaF,N,Si; (352.7): ber.
C 54,49, H 10.86; gef. C 54.48, H 10.82.

N-( Di-tert-butylfluorsilyl)-N’-(trimethylsilyl Jhydrazin (4). Eine
Losung von 3.5 g (18 mmol) 1 in 50 ml n-Hexan wird bei Raum-
temp. unter Rithren mit 1.9 g (19 mmo}) Triethylamin und 1.9 g (18
mmol) Chlortrimethylsilan versetzt. Nach 2stdg. Rithren wird kurz
zum Sieden erhitzt, und anschlieBend werden die festen Bestandteile
mit einer Fritte abgetrennt. Das Rohprodukt wird destillativ bei
0.01 mbar gereinigt; Ausb. 4.1 g (87%), Sdp. 41°C/0.01 mbar. —
MS (EI), m/z (%): 264 (95) [M*]. — NMR (CDCl;, TMS, C¢F¢):
'H: 3 =0.04 (d, ®Jur = 0.4 Hz, SiMe,, 9H), 1.04 (d, *“Jyr = 1.0 Hz,
SiCMe;, 18H), 2.40 (s, NH, 1H), 3.05 (s, NH, 1H). — ’C: 5 = —1.64
(d, *Jer = 1.1 Hz, SiCy), 19.66 (d, 2Jcr = 17.7 Hz, SiCC;), 27.84 (s,
SiCCs). — °F: 8 = 0.05 (s, FSi). — ®Si: § = —5.31 (d, 'Jr = 315.8
Hz, SiF), 6.88 (s, SiMes). — C;;HxFN,Si, (264.5): ber. C 49.94,
H 11.05; gef. C 49.83, H 10.78.

N-(tert-Butyldimethylsilyl )-N’- (di-tert-butylfluorsilyl) hydrazin
(5): Eine Losung von 3.5 g (18 mmol) 1 in 50 ml n-Hexan wird bei
Raumtemp. mit 1.9 g (19 mmol) Triethylamin und 2.7 g (18 mmol)
tert-Butylchlordimethylsilan versetzt und 6 h unter Riickflul er-
hitzt. Nach Abkiihlen werden die festen Bestandteile mit einer Fritte
abgetrennt. Das Rohprodukt wird destillativ aufgearbeitet; Ausb.
2.8 g (52%), Sdp. 62°C/0.01 mbar. — MS (EI), m/z (%): 306 (50)
[M*]. — NMR (CDCl;, TMS, C¢F¢): 'H: § =0.04 (d, *Jur = 0.5
Hz, SiMe,, 6H), 0.90 (s, SiCMe;, 9H), 1.06 (d, *Jyr = 1.0 Hz, SiCMe,,
18H), 2.42 (d, *Jur = 3.4 Hz, N'H, 1H), 3.07 (5, NH, 1H). — *C:
8= —6.11 (d, *Jor = 1.5 Hz, SiC,), 17.88 (s, SiCCy), 19.68 (d,
2Jor = 17.8 Hz, FSiCGC;), 26.77 (s, SiCCs), 27.96 (s, FSiCC). — “F:
5 =0.64 (s, FSi). — ¥Si: § = —5.57 (d, 'Jgr = 315.9 Hz, SiF), 10.99
(s, SiMe,;). — CyH3sFNSi; (306.6): ber. C 54.84, H 11.51; gef.
C 5447, H 11.32.

Verbindungen 6—11: 3.8 g (20 mmol) 1 werden in 50 ml n-Hexan
bei —40°C mit der dquimolaren Menge nBuLi (15proz. in n-Hexan)
lithiiert. Die Losung wird noch etwa 0.5 h geriihrt. Danach werden
20 mmol des entsprechenden Fluorsilans zugegeben. Das Reak-
tionsgemisch wird innerhalb von 2 h auf Raumtemp. erwdrmt und
kurz zum Sieden erhitzt. AnschlieBend werden die Rohprodukte
vom Lithiumfluorid getrennt. 6 und 7 werden nach Destillation rein
erhalten. Die Verbindungen 8 und 10 kristallisieren aus dem Iso-
merengemisch bei 5°C vollstdndig aus. Nach Destillation der iber-
stechenden Losung von 8/10 kénnen die Strukturisomeren 9 und 11
ebenfalls rein isoliert werden.

N-(Di-tert-butylfluorsilyl )-N'- (fluordiisopropylsilyl ) hydrazin (6):
Ausb. 5.5 g (85%), Sdp. 70°C/0.01 mbar. — MS (EI), m/z (%): 324
(30) [M*]. — NMR (CDCl;, TMS, C¢F¢): 'H: 8 = 1.07 (d, “Jgr = 1.0
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Hz, CMe;, 18H), 1.09 (m, CHMe;, 14H), 3.18 (d, *Jr = 3.0 Hz, NH,
1H), 325 d, Jur =30 Hz, NH, 1H). — "C: $=10.71 (dd,
2 er =179, SJep = 0.3 Hz, CC,), 17.23 und 17.25 (d, *Jer = 0.6 Hz,
CC,),19.66 (d, ey = 17.2 Hz, CCy), 27.85 (s, CCy). — UF: 8= —1.35
(d, *Jer =3.0 Hz, FSiN), 431 (d, *Jgr =3.0 Hz, FSIN’). — ¥Si:
8= —4.70 (d, 'Js = 315.4 Hz, SiN), 045 (d, 1Jgr = 307.8 Hz, SiN).
— CuHyuF,N,Si; (324.6): ber. C 51.80, H 10.56; gef. C 51.68,
H 10.51.

N-(tert-Butyldifluorsilyl )-N-(di-tert-butylfluorsilyl Jhydrazin (7).
Ausb. 2.5 g (40%), Sdp. 60°C/0.01 mbar. — MS (EI), m/z (%): 314
(100) [(M*]. — NMR (CDCl;, TMS, C¢Fe): 'H: 3=1.10 (d,
“Jur = 1.2 Hz, FSiCMe,, 18H), 1.12 (t, *Jyr = 1.1 Hz, F,SiCMe;,
9H), 3.04 (s, NH,, 2H). — "*C: 8 = 17.57 (t, Jcr = 20.3 Hz, F,SiCC;),
21.13 (dt, cr = 13.3, “Jcr = 0.5 Hz, FSiCCy), 26.18 (t, *Jcr = 1.1 Hz,
F,SiCCs), 27.66 (dt, *Jop = 1.1, *Jor =04 Hz, FSiCC;). — “F:
8= —7.13 (t, “Jyr = 4.6 Hz, FSi), 13.23 (d, */r = 4.6 Hz, F,Si). —
BGi: 8 = —43.98 (t, 'Jgr = 295.5 Hz, SiF,), —2.91 (dt, Jgp = 293.2,
3Jsr = 1.4 Hz, SiF). — C;;HF;N,Si, (314.5): ber. C 45.82, H 9.29;
gef. C 45.81, H 8.63.

N-{[ Bis(trimethylsilyl )amino Jdifluorsilyl }-N- ( di-tert-but ylfluor-
silyl)hydrazin (8): Ausb. 4.2 g (50%), Schmp. 126°C. — MS (EI),
mjz (%): 417 (40) [M*]. — NMR (CDCL, TMS, CeFe): 'H: 6 =
022 (t, *Jur = 0.8 Hz, SiMe,, 18H), 1.15 (d, “Jyue = 1.1 Hz, CMes,
18H), 2.64 (s, NH,, 2H). — "’C: 8= 3.78 (t, “Jor = 1.7 Hz, SiCy),
21.08 (d, Yer = 12.6 Hz, CC), 28.16 (d, *Jop = 0.9 Hz, CCy). — °F:
5= —1.84 (t, “Jer = 4.9 Hz, FSi), 33.69 (d, “Jyr = 49 Hz, F,Si). —
BSi: §= —61.84 (1, 'Jgr = 232.0 Hz, SiFy), —4.90 (d, 'Jgr = 293.6
Hz, SiF), 6.61 (s, SiMes). — “N: 8= —33023 (tdt, Yozt = 67.3,
ur =56, Unp =16 Hz, NHy). — CyHaF;NoSiy (417.8): ber.
C 40.24, H 9.17; gef. C 40.19, H 9.05.

N-{[Bis(trimethylsilyl) amino Jdifluorsilyl }-N'- ( di-tert-butylfluor-
silyl)hydrazin (9): Ausb. 2.9 g (35%), Sdp. 75°C/0.01 mbar. — MS
(EN), m/z (%): 417 (100) [M*]. — NMR (CDCl,, TMS, C¢F,): 'H:
8 =0.23 (t, Jyr = 0.9 Hz, SiMe,, 18H), 1.08 (d, “/y;r = 1.0 Hz, CMe;,,
18H), 3.12 (t, JJur = 3.5 Hz, NH, 1H), 3.22 (s, N'H, 1H). — "’C:
6 = 035 (t, Jor = 1.6 Hz, SiCy), 19.56 (d, *Jer = 16.5 Hz, CC), 27.55
(s, CCy). — F: 8 = —3.34 (t, "Jyx = 3.3 Hz, FSi), 26.47 (d, Jpx = 3.3
Hz, F5Si). — 2Si: § = —6544 (t, 'Jgr = 222.2 Hz, SiF,), —3.12 (d,
'Jsir = 3152 Hz, SiF), 6.66 (s, SiMe;). — "N: 8 = —328.44 (dt,
=841, Yyp—112 Hz, NH), —33275 (dd, 'Juu =808,
2Jnr = 6.2 Hz, N'H). — C,,H33F;N;Si, (417.8): ber. C 40.24, H 9.17;
gef. C 40.22, H 9.01.

N-{[tert-Butyl(trimethylsilyl ) amino Jdifluorsilyl }-N-(di-tert-bu-
tylfluorsilyl ) hydrazin (10): Ausb. 4.0 g (50%), Schmp. 117°C. — MS
(EL), m/z (%): 401 (100) [M 1. —~ NMR (CDCl;, TMs, C¢F¢): 'H:
8 =031 (t, °Jup = 1.2 Hz, SiMe;, 9H), 1.11 (d, *Jur = 1.1 Hz, Si-
CMe;,, 18H), 1.43 (t, *Jyr = 0.7 Hz, NCMe;, 9H), 2.94 (s, NH,, 2H).
— BC: 8§ =5.09 (t, *Jor = 2.5 Hz, SiCs), 20.88 (d, 2Jcr = 12.7 Hz,
SiCC;), 27.86 (s, SiCCs), 33.56 (t, “Jor = 2.3 Hz, NCC;), 54.51 (s,
NCGC;). — YF: § = —4.08 (t, “Jgr = 6.4 Hz, FSi), 34.70 (d, *Jpr = 6.4
Hz, F,S8i). — ®Si: 8 = —60.44 (t, 'Jgir = 236.6 Hz, SiF,), —4.88 (d,
Usir = 293.4 Hz, SiF), 4.10 (s, SiMe;). — "N: 8 = —329.90 (tdt,
Una =672, *Jnp=59, *Jnp=1.6 Hz, NH;). — C;;H3sF3N;5Si;
(401.7): ber. C 44.85, H 9.53; gef. C 44.79, H 9.44.

N-{[tert-Butyl(trimethylsilyl )amino [difluorsilyl }-N'-( di-tert-bu-
tylfluorsilyl) hydrazin (11): Ausb. 3.2 g (40%), Sdp. 65°C/0.01 mbar.
— MS (EL), m/z (%): 401 (20) [M*]. — NMR (CDCl;, TMS, CcF¢):
'H: 8 =0.27 (t, Jyr = 1.1 Hz, SiMe;, 9H), 1.07 (d, “Jyr = 1.0 Hz,
SiCMe;, 18 H), 1.37 (t, Jur = 0.8 Hz, NCMe;, 8H). — PC: § = 4.95
{t, *Jor = 2.3 Hz, SiCs), 19.60 (d, *Jcr = 16.5 Hz, SiCC;,), 27.60 (s,
SiCCy), 33.67 (t, YJor = 2.5 Hz, NCCs), 54.33 (t, Jor=1.2 Hz,
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NCC;). — ¥F: 6 = —3.30 (t, *Jpr = 3.4 Hz, FSi), 28.72 (d, *Jr = 3.4
Hz, F,Si). — #Si: 8§ = —63.60 (t, "Jsr = 225.8 Hz, SiF,), —4.03 (d,
'Jsir = 315.2 Hz, SiF), 3.51 (s, SiMe;). — "N: § = —326.49 (dt,
n =842, =118 Hz, NH), —332.29 (dd, 'Jyu=80.8,
2Jur = 6.0 Hz, N'H). — C,sH33F;N;Si; (401.7): ber. C 44.85, H 9.53;
gefl. C 44.78, H 9.39.

* Herrn Professor Heinrich Néth zum 65. Geburtstag gewidmet.
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