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Uber Siiikone. LXVIII) 

Uber Organofluorsilane und Organopentafluorosilikate 

Von RICHARD MULLER und CHRISTIAN DATHE~)  

JIit 1 A4bbildunq 

Irihaltsiibersicht 
Mit wafirigen FluBEiiure- bzm. wafirigen Fluoridliisungen lasscn sich die bei direkter 

Synthese anfallenden Organochlorsilnne als -fluorsilane trennen, da dm BiCl,, in H,SiP. 
ubergeht und die trifunktionellen Verbindungen aus wahigcr Liisung als Salze der Alkyl- 
bzw. t2rylpentafluorokieselsaure an- bzw. ausfellen. Die mono-und difunktionelleii Organn- 
fluorsilane bilden keine Koniplexc. Sie bleiben nach Durchleiten durch die waJ3rigen Fluorid- 
losungen nnverandert, gasformig. Die wiifiriqm Liisungen der Salze der Orga.nopentafluoro- 
kieselsRuren geben init Sehwermetallsalzen die farbigen Alkylc bzw. Aryle der Metallc. 
Li;sungen yon AgNO, + XH1F usw. sind Reagenzien auf morioalkyliertes bziv. -aryliertes 
Bilizium. 

Mtchanismus d w  Fluorierung mit wasserfrciem Britirnontriflriorid 
Wir hatten friiher festgestellt, dal3 B~rtr i f luorid~)  und Aluminiurntri- 

chlorid 4, Fluorierungen von Chlorsilanen mit wasserfreiem Antimontri- 
fluorid hemmen bzw. unterdrucken, von Chloralkanen beschleunigen. Anti- 
montrifluorid (Funfwertiges Antimon ist bei Siliziumverbindungen nicht 
notig3) greift mit seinem am Antiinon vorhandenen freien Ekktronenpaar 
an den 3d-,,Bahnen" des Biliziums an 
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') 66. Mitteilung von R. MULLER u. Rlitarb., s. Zschr. f .  Chernie, im Druck. 
2, Vorgetragen am 2 6 . 3 . 6 3  von R. MULLER auf dem TI. Symposinm fur organiwhe untl 

nichtsilikatische Siliziumchemie 111 Dresden. Tell einer bei der Technixhvn Unirersi 1 at 
Dresden einzureichenden Dissertation von CHR. DATHE. 

s, R. MULLER u. CHR. DATHE, J .  prakt. Chem. [4] 13, 3OG (i961);  K .  M V L L ~ ~ R ,  Ange' . 
Chem. 70, 511 (195s). 

') R .  JIT-LLRR 11. CRR.  D4THE,  %. anore;. allgem. Chrm. 31.1, %)'? (1!)61). 
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Bilden sich die Komplexe F,Sb : BF, und F,Sb ; AlCl,, so wird das Elektro- 
nenpaar blockiert und die Fluorierung gehemmt oder ganz aufgehoben. Bei 
Chloralkanen konnen Fluorierungen trotzdem ablaufen. Die nach ROOTH~)  
dabei zur Umsetzung notwendige Chelatstruktur, die durch unbesetzte Elek- 
tronen-,,Bahnen" am Antimon zustande kommt, kann sich auch noch nach 
Anlagerung des Bortrifluorids bilden. 

Die Fluorierung des Beiizotrichlorids wird offenbar sogar durch die Ab- 
sattigung des freien Elektronenpaares beschleunigt. 

Fluorierung mit wailrigen Antimontrifluoridlosungen 
Das Antimontrifluorid unterscheide t sich vom -trichlorid dadurch, daB 

jenes in erheblichem MaDe auch bei groBerer Verdiinnung ohne Bildung von 
unloslichen Oxyfluoriden wasserloslich ist . Von SCHIEMANN 6, ist die Meinung 
geauaert worden, in Wasser 1B;ge [H]+[SbOHF,]- vor. Diese Same miil3te 
dann den Aufbau H+ [: SbF,]- mit auch noch einem freien Elektronenpaar 

am Antimon haben. 
Ware das richtig, konnte man ferner mit waBrigen Losungen von Anti- 

montrifluorid Organochlorsilane fluorieren, und ginge diese Umsetzung auch 
vom freien Elektronenpaar am Antimon des Anions aus, so miiBte auch diese 
durch Bortrifluorid gehemmt werden. MAR AN^ '), SPIALTER 8 ,  und andere 
haben Chlorsilane mit waDriger FluBsaure schon fruher fluoriert. 

Organochlorsilane, aber auch Silanole, lieuen sich auch mit waBrigen An- 
timontrifluoridlosungen in -fluorsilane verwandelns). Es lief also dieReaktion 

(CH,),SiCI + SbF, =-+ (CH,),SiF + [SbOCl + (CH,),SiOSi(CH,)]. 

Vorubergehend entstand unlosliches Antimonoxychlorid, nebenbei etwas 
Hexamethyldisiloxaii durch Kondensation des durch Verseifen gebildeten 
Silanols. 

OH 

5 )  H. S. 13oOTH u. C .  F. SWINEHART, J. Amer. chem. SOC. 67,1333 (1935). 
6 )  G. SCHIEMANN, Technische Fortschrittsberichte Bd. 52, Die organischen Fluorver- 

bindungen in ihrer Bedeutung fiir die Technik, Verlag Dr. Dietrich Steinkopf, Darm- 
stadt 1951, S. 23. 

7 )  N'. S. MARANS, L. H. SOMMER u. F. C. WHITHMORE, J. Amer. chem. SOC. 73,5127 (1951). 
8 )  L. SPIALTER, R. 8. TOWERS u. M. M. KENT, Tetrahedron Letters 5, 11 (1960). 
9 )  R. M~;'LLEH. ti. CHR. DATRE, 2. anorg. allgem. Chem., im Druck. 

16b J. prakt. Chem. 4. Reihe, Bd. 2 2 .  
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Mechanismus der Fluorierung rnit wiiBrigen Antimontrifluoridliisungen 
In der Ansicht, dafi die Organofluorsilane uber zunachst gebildete Sila- 

nole entstehen und erst diese fluoriert werden, sind wir dadurch bestarkt 
worden, da13 zwar bei der Fluorierung von Tetrachlordimethyldisiloxan mit 
wa 13 r i ger Flu 13 s a u  r e  unter Spaltung vie1 Methyltrifluorsilaii, dagegen 
kein Yolysiloxan entstanden 

c1 c1 
I I  
I I  

CH,SiOSiCH, -+ 6 HI? 5% 2 CH,SiF, + H,O + 4 HCI 

c1 c1 

mit wafiriger Antiniontrifluoridlosung aber sehr wenig CH,SiF, und 
wahrscheinlich uber 

OH OH 
I I  

CH,SiOSiCH, 
I /  
OH OH 

ein weifies Polykondensat gebildet wurde. Die SbF,-Losung vermochte im 
Gegensatz zur Flufissure das Siloxanol nur schwer zu spalten, die Konden- 
sation trat deshalb in den Vordergrund. 

Wasserfreies Bortrifluorid allein fluorierte Chlordane nicht, wailJriges da- 
pegen sehr gut (s. Tab. 1, 4). 

Die Fluorierung des (CH,),SiCI mit wa13riger Antimontrifluoridlosung 
wurde zwar durch Bortrifluorid auch gehemmt (s. Tab. 1). Beim Arbeiten in 
wasserfreien Gemischen dagegen lie13 sich die Fluorierung uber I Stunde hin- 
weg prakt isch vollig ~nterdrucken~).  

Tabelle 1 
I 1 -1usbeute an (CH3)&F ' lteaktions- Ver- , fCinwaaye (Rlol) 
1 

511ch 1 

Bortrifluorid bildet in Wasser abtrennbare Komplexe BF, K,O uiid 
BF, . 2 H,O oder H+[BF,OH]-, Hydroxofluoroborsaure, und [H,O]+ 
[BF,OH]-, Dihydroxofluoroborsaure. Eine Wirkung auf das freie Elektronen- 
paar am Antimon im Sinne obiger, bei der Verwendung von Antimontri- 
fluorid und Bortrifluorid in wasserfreiem Zustand gewonnener VorsteIlungen 
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ware deshalb nur dann zu erwarten, wenn das :SbF, als starkerer Donator 
die Hydroxylgruppe jeweils aus dem Anion verdrangte. Das ist aber schwer 
vorstellbar. Aus Tab. 1 geht hervor, dalj die Hydroxofluoroborsauren offen- 
bar recht gute Fluorierungsmittel sind. Sie gehen aber nach der Gleichung 

2 SbF, -+ 3 H,O -t 6 BF3 3 SbtO, + 6 HBF, 
L-.y------.l 

[H,O]+ [BB,OH]- 

in Gegenwart von Antimontrifluorid verhaltnismaDig rasch inTetrafluorobor- 
saure iiber, die nach unseren Versuchen Chlorsilane und Silanole etwas 
schlechter fluorierten. 

Die Ausbeute verrjngernde Wirkung des BF, beruht also offenbar auf 
dieser Uberfiihrung des Antimontrifluorids in Antimonoxyd und des Bor- 
trifluorids in Tetrafluorborsaure und nicht auf Blockierung des freien Elek- 
tronenpaares am Antimon. 

Trerinung des bei der direkten Synthese mit Methylchlorid und Siliziuin an- 
fallenden (azeotropen) Gemisches von SiCl, und (CH,),SiCI rnit wieriger 

FluSsaure 
Die Fluorierung von Chlorsilanen war nicht nur mit waljriger Flul3saure 

und Xntimontrifluoridlosungen, sondern auch mit denen anderer Fluoride, 
wie z. B. NH F, KF, KHF, usw. moglich. 

Die schon --hriebene (s. 0.) Fluorierung mit waljriger Fluf3sh-e wurde 
nun von uns ausgenutzt, die bei der direkten Synthese von Methylchlorsila- 
nen entstehenden Produkte aufzuarbeiten. Zunachst konnten wir Gemische, 
insbesondere das Azeotrop aus SiCl, (65%) und (CH,),SiCl, mit Erfolg tren- 
nen lo). 

Es liefen gleichzeitig ab : 
(CH,),SiCl -1- HF H% (CH,),SiF 4 HC1 

SiCI, + 6 HF =+ H,SiF, + 4 HC1 

Das neben SiCl, eingesetzte (CH,),SiCI konnte mit Ausbeuten von 90 bis 
95% vor allem dann gewonnen werden, wenn das letzte, was bei der direkten 
Synthese immer der Fall ist, im Uberschulj iiber das Verhaltnis des Azeotro- 
pes hinaus vorhanden war. 

Aufarbeitung der bei der direkten Synthese anfallenden Destillations- 
riickst ande 

Weiterhin lieB sich FluDsaure zur Aufarbeitung der N 5yo betragenden 
Destillationsriickstande der Methylchlorsilansynthese einsetzen. Sie be- 

{ o )  R .  MULLER u. CHR. DATER,  7;. anorg. allgem. Chem., im Druck. 
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F -  
I 
I 
F -  

(NH,), CH,SiF, 

stehen aus Polysilanen, Polysiloxanen und etwas Polysilmethylenen. Was- 
serfreie HF spaltet die Polysiloxane   BOOTH^^)), Polysilane aber nicht. Walj- 
rige FluSsaure spaltete dagegelt beide. Die Versuche wurden im Vergleih 
zur bekannten Aufarbeitung der Ruckstande mit HC1 + z. B. Dimethylani- 
lin durchgefuhrt. Man erhalt wesentlich mehr CH,Sii--/ und(CH,),Sid-Grup- 
pen in Form von Fluorsilanen als mit Salzsaure und Amin in Form von 
Chlorsilanen. 

F -  
I 
I 

oder K, CH,SiF, , 

F - 

Darstellung von Salzen der Alkylpentafluorokieselsiiuren 
Bei dem Versuch, bei diesen Spaltungen die wiiljrige Fluljsaure durch 

wlljrige Ammonium- oder Kaliumfluoridlosungen zu ersetzen, fielen nach 
abgelaufener spaltender Fluorierung Kristalle aus, die sich als 

also Salze der Methylpentafluorokieselsaure erwiesen. 
Anal3se des K-Salzes: "/b K "4 C O/; H F 16 Si 

gef.: 35,7 5,5 1,5 43,9 11,612) 
ber.: 36,07 5,55 1,39 13,7 12,97 

Man kann sie z. B. durch Einleiten von CH,SiF, in waljrige NH,F-Lo- 

Wir fanden, da13 offenbar eine Vielzahl von Organotrichlorsilanen bzw. 
sung rein gewinnen. 

trifluorsilanen solche Salze geben. Z.  B. waren darstellbar : 
K2[CH,=CHSiF,], K,[C,H,SiF,], (KH,),[C,H,SiF,] USN . 

Beim Versuch, die Verbindungen K2[HSiF5] oder K2[(CF2=CF)SiF5] zu 
gewinnen, traten allerdings, obwohl sie offenbar docli ganz kurzzeitig vor- 
handen waren (Bildung eines weiljen Niederschlages vor dem Zerfall bei der 
ersten), Spaltungen unter Bildung von H, und CF2=CFH auf. Die Salze, be- 
sonders das (NH,),CH,=CHSiF5, sind wasserloslich ; sie fallen aber bei ent- 
sprechend hoher Konzentration abfiltrierbar aus. Die Kalium- losen sich 
schwerer als die Ammoniumsalze (genaue Loslichkeitsbestimmungen sind inz 
Gange). Sie siiid vor allem in Gegenwart von uberschussigem Fluorid ver- 
haltnismaSig hydrolysefest. DasSalzK, [CH3SiF5] wurde bei 20 "C auch durch 
fjberleiten von CH,SiF3 iiber festes KF erhalten. 

11) H. S. EOOTHU. M. L. FREEDXANN, J. Amer. chem. SOC. i s ,  2847 (1950). 
12) Der Wert fur das Silizium ist in diesem F'alle deshalb zu niedrig, weil wir zu dessen 

Bestimmung, wie bei uns ublich, die Kieselsiiure in Gegenwart von AICIs mit Siiure fiillten 
und in Losung gebliebene Reste mit Hilfe der Molybdtinblaureaktion colorimetrisch zu er- 
fassen versuchten. Bei diesen Komplexen versagt aber die letzte. 
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Aus den Losungen konnte z. B. das CH,SiF, entweder durch Erhitzen 
zum Sieden unter teilweiser oder durch Ansauern ohne nennenswerte Hydro- 
lyse ruckgewonnen werden. 

Die di Tind monofunktionellen Organofluorsilane gaben, wenigstens nach 
unseren bisherigen Erfahrungen, keine entsprechenden Komplexe. Man 
konnte infolgedessen z. B. Methyltrifluorsilane mittels Durchleiten durch 
waiDrige Ammoniumfluoridlosung von unverandert gasformig bleibendem 
Dimethyldifluorsilan und Trimethylfluorsilan trennen. 

Trennung der bei der direkten Synthese anfallenden Organochlorsilanc als 
-fluorsilane in wahigen Losungen 

Die eben genannten Unterschiede im Verhalten der Organofluorsilane 
verschiedener Funktionalitbt wurden deshalb zu Trennungen der Methyl- 
ehlorsilan-Gemische aus der direkten Synthese ausgenutzt. 

Dabei konnte gleichzeitig einmal das azeotrope Gemisch gespalten und 
zum anderen die Bildung von Ruckstanden auf Grund der oben erwahnten 
Reaktionen weitgehend vermieden werden. Destillationen waren, abgesehen 
von der (wenn uberhaupt erforderlichen) Trennung des (CH,),SiF und 
(CH,),SiF,, dann nicht mehr notig. Es wurde in folgender Weise vorgegangen 
(s. Abb. I). 

Melhylchtorsilongemisch 
am der direkten Sybfhese 

CHJSih+ 45%(Ch'')rS& 

9 I % HEC(J 

10 X CN, HSiCh 

a2 x sicr, 

57%(C&Sil2 

635 % tCH,~S iC~ ,  

Jz(Polysiloxone 

2 2,8 % CHj SIC13 

Polysilone 

Bbb. 1. Trennung der bei der Umsetzung von Methylchlorid mit Silizium/Kupfer- 
gemischen sich bildenden Methylchlorsilnne iiber Methylfluorsilane auf ,,nassem'' Wege 

Die Ausbeuten an so gewonnenen Xethylfluorsilanen liegen bisher bei 
etwa 86-90%. An deren Verbesserung wird gearbeitet. Das CH,HSiCl, ging 
dabei allerdings unter Wasserstoffabspaltung und CH,SiF,-Bildung verloren. 
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Riickstande entstanden kaum noch. Nur im GefiiB mit der waBrigen FluB- 
saure bildete sich auf der Oberflache eine dunne Olschicht. Sie war aber bei 
den Laborversuchen so gering, dalj wir sie bisher noch nicht untersuchen 
konnten. Bei der Trennung der Phenylchlorsilane ergeben sich grundsatzlich 
dieselben Moglichkeiten. 

Darstellung von Metallalkylen und -arylen aus den Ihmplexen dpr Penta- 
fluorokieselslure 

Als wir die entsprechenden komplexen Silbersalze herstellen bzw. als wir 
priifen wollten, ob die Losungen chlorfrei wiiren, wurde iiberraschend beob- 
achtet, daB beim Methyl- iiber gelb ein grauer, sich aufhellender, beim 
Phenyl- ein gelb bis orangefarbener. beim Vinylkomplex ein tief blauschwar- 
zer Niederschlag ausfielen. 

SchlieBlich schied sich aus allen besondors im Licht metallisches Silber 
z. T. inForm eines Spiegels ab, obwohl die Verbindungen sicher frei von HSi- 
Bindungen waren. Der blaue Niederschlag z. B. beim Vinyl- konnte als 
Silbervinyl, der orangefarbene beini Phenylkomplex als Silberphenyl usw. 
erkannt werden. Diese Verbindungen sind offenbar durch Aidagerung 
von Silbernitrat (C,H,Ag)2 . AgNO, stabilisiert. Die soeben genannte 
Phenylverbindung ist bereits aus Triphenylat hylblei und Triphenyliithyl- 
zinn mit Silbernitrat in wasserfreiem athano1 von KRAUSE und S C H M I T Z ~ ~ )  
erhalten worden. Die von uns gefundene Bildung in wiiarigen Losungen war 
iiberraschend. Es laufen bei der Vinylverbindung wahrscheinlich folgende 
Vorgange ab : 

APNO, 4 XH,P  + &+[: Fj- -1- i\TH,N\TO.i 

(KHJ,CH,= CHSiF, -- [(\H,))CH,=C'H : SiF;] --f (SH,),SiTi,, -t [CH,=CH :]- 
A * 

[:HI- 

ES entsteht u. U. vorubergehend siebenbindiges Silizium, dessen Bildung bis- 
her allerdings abgelehnt wurde, denn (NH,),RiF, ist nach Rontgenogrammen 
nur ein Doppelsalz (HOARDI4)). 

[CH,=CH:]- + Algk ---f Ag: CH=CIJ, 
(blaii) 

Ag: CH-CII, + Ag. $- .C'HrCH, 
(schwwz) 

? .  CH=CH2 - \  CH2=CH---CH-=CJT, 

la) E. KRACSE u. M. S c ~ a r r ~ z ,  Ber. a?, 2159 (1919); G. HEMERANO 11. L. K~ccoeom 
Her. 74 1089 (1941); H. G I L ~ I A N  u. L. A. WOODS, J. Amer. chem. Soc. 65, 435 (1943). 

l b )  J. L. HOARD u. M. B. WILLIAVS, J .  Amer. chem. Soc. 64, 633 (1942): s. neuerdings 
aber R. G. PEARSON, D. K. EDGINGTON u. F. BASOLO, J. Amor. chem. Soc. 54, 3233 (1962). 
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Das Butadien wurde nachgewiesen. Beim Zerfall des Methylkomplexes 

Die Losungen mufiten auf Grund dieses Verlaufes nicht nur Reduktions- 

Folgende Umsetzung konnte deslialb verwirklicht werden 

HgC1, + (NH,), \ 2 SiF, H.0, (SH,)$iF,Cl + / 

wurden Hthan und Methan gefunden. 

(Silberspiegel), sondern auch Alkylierungs- und Arylierungsmittel sein. 

?- 

HgCl 
\-/ 

Ahnlich wie Silber- und Quecksilber- verhielten sich Gold- z. T. auch Kupfer- 
sake. Im einzelnen haben wir aber noch nicht alle hier moglichen Reaktionen 
untersucht. 

Wa8rige Silbernitrat-Fluorid-Losungen als Reagenzien auf weitere Vcrbindun- 

Bei der Behandlung von CF2=CPSiC1,l5) init A4gN0,- und Fluoridlo- 
sungen entstand auch eine wahrscheinlich durch Triiluorvinylsilberbildung 
erklarbare Rlauviolettfarbung, obwohl sich das Komplexsalz bei obigen Ver- 
suchen als nicht bestandig erwiesen hatte (s. S. 238). Eine entsprechende 
Umsetzung konnte beim wasserloslichen Natriumvinylsilikonat beobachtet 
werden . 

gen mit monoalkyliertem bzw. -arylierkm Siliziuni 

OH 

'OH 
('H2= CHSi-ON& 

Durch Bildung des angenoiiinienen hoherbindigen Siliziuins wird die 
Si-C-Bindung offenbar so gelockert, daB schlieI3lich auch hierbei Silbervinyl 
uncl zum SchluB Silber entstanden. 

CH2= CHSi(OH),, bzw feste Vinylsilikonsaure, reagierten, wenn auch 
trager, ahnlich. 

Eine Losung von AgNO, ware, so glaubten wir16), ein Reagenz aiif inehr 
als vierbindiges Silizium. Verbindungen, die solches enthalten, hatten des- 
halb schon mit Silbernitrat a k i n  reagieren mussen. 

In  der wasserloslichen Verbindung 
CH2 

CH,\, I /CH, 
CH, .N CH, 

0 + L O  

CH, 1 
l 

S1 

CH = CH, 
1 

5-\ inyltriptychsiloxazolidin 
4,6,11,1, S-Trioxazasila-5-vinyltricyclo-[3,3, 301J]-undecm 

13) R. NULLER u. M. DRESSLCR, J. prakt. Chern., im Druck. 
16) Versuche gemeinsani illit S. MUXITELT. 
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sol1 auf Grund spektroskopischer Daten funfbindiges Silizium 17) vorhanden 
sein, da das freie Elektronenpaar am Stickstoff in die 3d-Bahnen am Sili- 
zium eingriffe. 

Mit AgN0,-Losung allein gab sie jedoch keine Blaufarbung. Bei gleich- 
zeitiger Anwesenheit von Fluorid-Ionen bzw. bei Verwendung von Silber- 
fluorid trat aber in waBriger Losung die tiefblaue Farbe des Silbervinyls auf. 
Die gegebenenfalls erhohte Bindigkeit des Siliziums in der urspriinglichen 
Verbindung reichte also offenbar noch nicht aus, die Silberalkylreaktion aus- 
zulosen. Wahrscheinlich muB die Bindigkeit erst durch anwesende Ionen des 
stark elektronegativen Fluors noch weiter erhoht werden. In diesem Zusam- 
menhang wurde auch noct das Bis-(acetylacetony1)-vinylsilikoniumchlo- 
rid18) gepruft, in dem das Silizium sechsbindig istlg). 

CH3 
Da die Verbindung stark hydrolyseempfindlich ist, wurde sie trocken mit 

Silbernitrat verrieben. Sie zeigte dabei zunachst auch bei Aufsetzen eines 
Tropfens Wasser keine, sofort aber eine Blauf arbung bei zusatzlicher Zugabe 
von NH,F-Losung. Mit diesen Ablaufen hangt offenbar eine sehr alte Beob- 
achtung des einen von uns zusammen, dai3 Dioxodisiloxan (H,Si,O,), usw. 
Silber-, Kupfer-, Quecksilbersalxe sehr vie1 leichter und schneller reduzierte, 
wenn Fluoridionen zugegen waren20). 

Ein Gemisch von Silbernitra; und Animoniumfluorid bzw. Silberfluorid 
(auch andere Schwermetallsalze und andere Fluoride sind brauchbar) schei- 
nen in vielen FSilleii geeignete Reagenzien auf monoalkyliertes und -arylier- 
tes Silizium zu sein. Unter Umstanden kann man die Alkyle oder Aryle durch 
die Farbe der gebildeten Metallverbindung unterscheiden. Wahrscheinlich 
treten die Reaktionen nur dann auf, wenn sich zwischenzeitlich Kornplexe 
mit sehr hochbindigem Siliziurn bilden konnen. Unsere Versuche uber die 
Pentafluoroorganokieselsaurekomplexe sind noch nicht abgeschlossen. Inwie- 
weit diese Reaktionen quantitativ verlaufen und wo ihre Grenzen liegen, 
mu13 noch im einzelnen untersucht werden. 

17) C. L. FRYE, G. E. Voam u. J. A. HALL, J. Amcr. chem. Soe. 83, 996 (1961). 
18) Versuche gemeinsam mit W. GROCHALSKI. 
l9) R. WEST, J. Amer. chem. SOC. 80, 3246 (1958). 
20) R. MULLER, D. R. P. A. C 58141 (26. 3.43), DWP 6896 (DDR); Chem. Techn. 2, 

7 (1950); R. KORNE, Diss. TU Dresdcn (1961) S. 98; R. M ~ L L E R  u. H. KRONING, Dtsch. 
Textil-techn. 13, 259 (1963). 

R a deb e ul  -Dr es den ,  Institut fur Silikon- und Fluorkarbonchemie. 
Bei der Redaktion eingegangen am 18. April 1963. 


