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The precipitate was washed with concentrated hydrochloric acid and water, dried 
under vacuum and recrystalhsed as before. 

Infrar-cd sfimtra. Measurements were made with a Perkin-Elmer model 21 
spectrometer_ 

C5H,Fe(CO),CH,CkCH (in CS, and CC13 3105~, 3oSow. qzom. +o~s, zS+Sm. 
2qxms, 2o=j+-sb , zoo&-sb, q33m, qqrn, 13ysrn. 1363w, Ioqm, ~ooom, gzom, S3os. 

~C,H,Fe(CO),C,H,~+SbCls- (mulls) xxoom, 2g?ow. 2S6ow. zr3rvsb, zo7g%xb, 
qafrn, 1362~. IOIZW, IOO~W, S7om. 7x7~. 

a Cd stretch: b Cd stretch. 

Prorow mqrsfic yesmaze s&ci~rz. Measurements were made on a Perkin-Elmer 
spectrometer at 40 Xcisec_ Band positions are given in t values relative tetramethyl- 
silane as an internal standard_ 

C,H,Fe(CO),CH,C~CH (in CSd. gax-e 5.10, singlet. C,H, protons; 8.2, relative 
intensity 3. singlet, CH,C=CH protons. 

[C,HsFe(CO),CsH,‘;+SbCl,- (in sulphur dioxide) gave 4.02, intensity 5 relative 
to internal standard solution of (C,H5),_4s+SbC1,-, C5H5 protons. Other bands of 
n-reproducible nature appeared in the re@on ‘7-65~7.75. 
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the ‘I;‘ni\-emit,- of Ceylon for financial .support and study leave (to J.K.P._A.~. 
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Silicium- und germaniumhaltige 1,3-Benzodioxane 

Vor kunem haben wit- *Gber die ST:nthese einiger an Benz01 kondensierter silicium- 

haltiger Heteroqklen vom Typ 

~~~S,Si~Ha is=‘5’=o; s = 0; \- .= SH 
I ‘u-r, 

.+.,,.+H= t 
\ 

s=\-==sfi; S = SH; \-=s ! 
!ll 

berichtetr. 
Inzwischen konnten wir das zum z.a-Dimeth>-l-benzo-z-s&t-r,pdmsan (I) 

(S=Y=O) isomer: 2 ;a-Dimethvl-benzo-z-sila-z,s- diosan (II) dnrch ~mcetzung van 
o-HydrosybenzJ-!alkol;ol mit D~ethyklichlorsikxn bei Gegenwsrt x-on Tr%thylamin 
herstellen nach 
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{II! entsteht nach Gl. (xj fast quantitativ in Form einer farblosen, in organ&hen 
Ek~smxitteln gut Gsikhen, Oligen FlGsigkeit x-om Sdp. Sg”/ro. An feuchter Luft 

h;t;droiysiert sie unter Bildung \-on DimethyIpolysiIosan und dem als Aus~an~- 
material venvendeten _Alkohol. 

Die zu iIIj homologe Germzniurmverbindunn, m 2.z-Dime~h~-1-benzo-z-~egerma-r.3- 
diosan (III) entsteh: in arraloger ?Veise nach Gl. (r) :1’en\-endun~ \-on Dimethyl- 
diclxor~erman andelle van (CH,j,SiCI,~, wieder praktisch quantitativ in Form 
hdll;2iber Krist,allnacleln. die bei 66= zu einem ~elblichen 01 vom Sdp. ~rS’/ro 
scbme!zerz_ (III) ist wie (11) et in organischen Liisung>mitteln lijslich und hydrolyse- 
emp%ndlich_ 

E.rj&tim::dk 

Zu einer Liisung x-on 1623 g (0.x 5 Jlolj o-H_vdros_\-benzl-laikohol und 30-3 g (0.3 Moi) 
Tri%th> Iamin in r30 m! Benz01 tropft man unter Riihren 1s.2 ml (o_I~ 3101) Dimethyl- 
dichlorsiIa_n. Das Re&tion~-gemi.sch wird 3 Stunden am Riickfiuss gekocht. Man 

snugt wm ab~eschiedenen TriathyIammoniumh~-drochlorid ab, zieht d= Benz01 ab 
und desrilliert den R&kstzd am Vakuum_ Ausbeute: 24 g !Sg ?A)_ iCcf_: C, 53-76; 
2, 6Sr; Mel--Gew_ (kryosk. Btmzol). IS;. C,H,,O,Si her.: C, 33-96; H, 6.710;; 
Xol_-Geiv., rSo.3.; 

Ds SUR-Spektrum’ zeig neben den beiden Resonanzsin~letts der Methyl- 
a-~~~ bei -o_z~ y-p-m_ und der JlerhyIen_gx-up~_ 1 bei --+.S p-p-m_ dzs Multiplett 

ds Benzolkerns bei -7.2 p-p-m_ ; die Flacheninte~ais vcrhalten sich wie 3.~6: I : r 

{Thsxk 3 : x : 3 j _ 
Dz_s IR-Spektlrum” zeis foigende Pea’&: 3x00 (m.) 3000 (st.) 2530 (st.) 1620 (st.j 

1530 {St_) I_@0 <s.st.j I _+zo ;Ist_) r~go jschw_j r~so <s.st.) 1200 (st_) rrjo jschw.) 1110 (st.) 

r&o (sst.] 1040 (5.st.j Iooo (St.) 915 (5.st.) Sfio (s.st.) Qg (55.st.j Sro (s.st:.j 755 (55.t.j 
7x0 (st.). 

Simgem%.s verlauft die Darstelhmg des ~.2-Dimeth-!-benso-a-germa-r,3-~osan. 
Reinausbeute r_+ g c-;;-l”;). IGef_: C, 47-72 ; II. 3-z~ ; Xol.-Gexv_ (kryosk. Benzol). z3+ 
C,K,lGeO, her.: C. &OS; l-I. 3-3s “0 ; Jlol.-Gr.\-.-.. ~~+S.~ 

Das SMR-Spektrum’ zei$ neben den beiden Resonanzsin~yktis der Methyl- 
g_xppe bei -o.66 p-p-m_ und der SIethyIen,wppe bei -4-7 p-p-m_ das _-komaten- 
mukiplett bei -6-S p-p-m.; die Fhicheninte~ale verhalten sich wie 3.04:r: r.S6 
(Theor& 3 : I : 2 j _ 


