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UMSETZUNG VON METALL- UND METALLOIDVERBINDUNGEN MIT 
MEHRFUNKTIONELLEN MOLEKULEN _ 

X *. WALKYL-N-w-CYANOALKYL-AMINO(DIORGANYL)BORANE 

ANTON WELLER *, WALTER MARINGGELE und FRANZ J. HIRNINGER 

Institut fiir Anorganische Chemie der Universitiit GLittingen, Tammannstrasse 4 (B.R.D.) 

(Eingegangen den 6. Apri! 1977) 

N-Alkyl-N-cJ-cyanoalkylamino(trimethyl)silanes react with halogendi- 
(organyl)-boranes and chloro-bis(dimethylamino)borane resp., with formation 
of halogentrimethylsilane and the monomeric title compounds. The compounds 
were characterized analytically and spectroscopically (NMR: ‘H, *lB; MS; IR) 

Zusammenfassung 

N-Alkyl-wcyanoalkyl-amino(trimethyl)siiae reagieren mit Halogendiorganyl 
boranen bzw. Chlor-bis(dimethylamino)boran unter Bildung von Halogentri- 
methylsilan und den monomeren Titelverbindungen. Die Verbindungen wurden 
analytisch und spektroskopisch (NMR: ‘H, “B; MS; IR) charakterisiert. 

Einleitung 

l%er C>anoborane ist in der Literatur bereits berichtet worden. Meist liegen 
diese Verbindungen jedoch nicht in monomerer Form vor [l--5]. Bei der Poly- 
merisation sind zwei Arten zu unterscheiden, einmal die Bildung von Koordina- 
tionspolymeren, wie sie bei Molekiilen des Typs X,BCN beobacbtet wird, wobei 
die CN Dreifachbindung erhalten bleibt. Die Valenzfiequenz briickenartig ge- 
bundener CN Gruppen lie@ dann urn 2300 cm-‘. Eine weitere Mijglichkeit zur 
Polymerisation ergibt sich durch Verminderung der Bindungsordnung der (CN)- 
Bindung unter Bildung von Ringen oder Ketten. Bei sterischer Hinderung, etwa 
durch grosse Organylreste [S], bleibt der Polymerisationsgrad gering. 

Uber monomere Cyanoborane ist bisher wenig bekannt [1,7,8]. Es wurde z.B. 
festgestellt, dass fiir die Bildung monomerer Cyanoborane eine Verringerung der 

* IX. Mitl. tiehe Ref. 30. 



290 

Lewis-Aciditat des Bor-Atoms durch geeignete Substituenten, zum Beispiel Dial- 
kylaminogruppen, notwendig ist [I]. 

her Borane, bei denen die Cyanogruppe nicht direkt an das Boratom, sondem 
an einen organischen Rest gebunden ist, wie dies z.B. bei N-Alkyl-IV-o-cganoal- 
kyIam~o(dimethyl)boranen der Fall ist, ist bisher nichts bekannt. Da such bier 
Zhnlich der B-CQanoverbindungen starke Neigung zur Polymerisation angenom- 
men werden musste, wurden zur Darstelhmg derartiger Verbindungen Molekiile 
eingesetzt, die nebsn der Nitrilgruppe eine sekundZre Aminogruppe enthalten. 

Es ist bekannt, dass die 53-N Bindung durch Halogenborane unter milden 
Bedingungen gespalten wird [g-12]. 

In der vorliegenden Arbeit werden Umsetzungen von &-Alkyd-N-cyanoalkyl- 
aminatrimethylsilanen mit Boranen untersucht mit dem Ziel, nach dieser Metho- 
de manomere N-Alkyl-N-cyanoalkylaminoborane herzusteflen. 

Ergebnisse und Diskussion 

Setzt man N-Alkyl-Ncyanoalkyltrimethylsilane mit Bromodimethylboran urn, 
so verXuft die Reaktion unter Abspaltung von Bromtrimethylsilan nach Gl. 1. 

H3C 

(Ch’3)351---F;i---fcH2)&x 
\ 7 

d 

+ (Cki3)*56r __c B-N , 

H3C 

\CH*),CN + (CH3)351= (‘) 

Die so hergestellten hi-Alkyl-Ncyanoalkylaminodimethylborane sind in Tab. 1 
zusammengefasst. 

Das IR-Spektrum von IV zeigt neben der =N Bindung fur die monomere 
Form such eine schwache C= N-Doppelbindungsbande bei 1655 cm-‘. Man kann 
daraus schliessen, dass IV bei Normaibedingungen in geringem Masse assoziiert 
vorliegt. Die _Assoziation erfolgt iiber eine Einschiebung der Nitrilgruppe in eine 
B-C Bindung nach Gl. 2. 

S!C n-CsHs H3C 

2 
\ / \ 7Ahg 

6-N 

/ ‘CH2CN - 

B-N “-C.&i9 (2) 

/ \ / 
h’3c f-b= Ct-2-C=N-E3-N 

1 
=p3 

1 ‘CH,CF!!CN 
CH3 

Auch mit anderen Halogendiorganylboranen erh?& man die erwarteten N-alkyl- 
N-cyanoalkylamino(diorganyl)borane_ So reagiert das N-Trimethylsilyl-N-me- 

T_4BELLE I 
=3C, ,R 

N-ALKYL-N-CYANOALKYL.AMINOBORANE DES TYPS 

H3C 
/B-N\ 

(CH2),CN 

Verbindung 

T 
II 

III 

IV 

R rz 
------ -- 

CH2CN 1 

CH3 1 

CH3 2 

n-c+Ig 1 
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thy&amine(3)-propionitril mit Chlorcti-n-butylboran zu V nach Gl. 3. 

n -C,H, 

\ 7’ 
ffH3@1-N-CH2CH2CN i- ~n-C4Hg12BCI - 5-N 

I 
/ 

=H3 
n-C_.HP 

\,, CH CN -f- y3w (3: 

2 2 

(Pf 

Auch das Chlor(bis)dimethylaminoboran kann man so mit N-Alkyl-N-cyano- 
alkylaminotrimethylsilan umsetzen, etwa das N-Methyl-N-trimethylsilylamino- 
acetonitril mit ClB[N(CH,),] nach Gl. 4 zur Verbindung VI. Bei der Reaktion 

(C%P 
1.. 

(CH313Si-N-CH2CN i [KH~I~N]~ECI --- 3- N-CH2CN + KH3)3SICI (4) 

I 
C”3 

/ !, KH3)2N ‘3 

(SD, 

von N-t-Butyl-_W-trimethylsilylcyanamid mit Bis(dimethylamino)chlorboran er- 
h;dlt man jedoch em Gemisch von zwei Verbindungen VIIa und VIIb, welche 
NMR- und massenspektrometrisch nachgewiesen, aber destillativ wegen der 
I?ihnlichkeit der Siedepunkte nicht getrennt werden kijnnen (Gl. 5). 

t-C4H9 N(CH3)2 t-&H9 

\ / \ /N(CH3)Z 
” N-sIK~3)3 i n Cl6 

\ - 

N-a 

NC’ NKH,l, NC’ ’ Na-i3)~ 

:ma 1 (51 

+ --B-N(CH,);! -I- 9[N”I(CH312]3 + CISi(CH& 

2 

(PIIb) 

N-Trimethylsilyliminodiacetonitril reagiert mit Chlor(bis)dimethylamino- 
boran zu VIII nach Gl. 6. 

(CH,), SI -N 
/ 

CH2CN (CH3)2 N CH$N 

\ + 

CIB[N(CH,)& - 
\ / 

B-N (61 

CH2CN Kl-L,),N / ‘CH2CN 

Diese Verbindung scheint jedoch bei Normalbedin-wgen teilweise assoziiert 
vorzuliegen. Das IR-Spektrum zeigt neben der GN Dreifachbindung eine C=N- 
Doppelbindung bei 1650 cm -‘. Die Assoziation erfolgt demnach iiber die Ein- 
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TABELLE 2 

AUSBEUTE UND SIEDEPUNKTE DER VERBINDUNGEN I-VIII 

Verbindung Ausbeute (56) 

I 
II 
III 
IV 
V 
VI 
VII 
VIII 

78 
87 
80 
60 
80 
30 
50 
55 

84lO.05 
67126 
65/4 

104/22 
80/l0-3 
67/10-3 
a3/ro-3 
50/10-3 
79 (Schmp.) 

- 

CH3 

schiebung einer Nitrilgruppe in eine der , ‘B-N’ 
\CH3 

Bindungen, etwa nach Gl. 17. 

tCH& N c-p 

\ / 

KH3l*N 

\ i”“” 
2 B-N 

m-+3)*N / ‘C,CN - 

B-N 

/ ‘CH*-C=w3-N ./cH2CN (‘I 
KH-&N 

I 
NKH& 1 ‘CHp WCH312 

Dzs Massenspektrum fiir VIII zeigt den Molekiiipeak fiir die monomere Form. 
Dies l&t darauf schliessen, dass VIII in der Dampfphase nur monomer vorliegt. 
Solche reversible Einschiebungen von Nitrilgruppe~ haben wir schon friiher be- 
obachtet [13]. 

Ausbeute und Siedepunkte der Verbindungen I-VIII sind im Tabelle 2 zu- 
samniengestellt. 

Die als Ausgangsprodukte verwendeten Cyanoalkylaminoalkyltrimethylsilane 
sind @benfaIls bisher nicht in der Literatur beschrieben worden. Sie wurden her- 
gestelit durch Umsetzung der entsprechenden AminonitriIe mit Trimethylchlor- 
silan unter Zusatz von Tr%thylamin als HCl-F5nger (Gl. 8). 

rv-(cr*,nC” f (CH-,)3SiCI 
+ N(C2H513 

-[NH(C~HS)~] + CI- 
N-_(CH&-,CN (81 

/ 
fCH3 1351 

(IX-XIII) 

TABELLEZ 3 

X-ALE;YLrNCYANOALELAMINOTRIMETHYLSILANE DES TYPS <CH3>3Si-~+CH2),CN 

R 

Verbindung R ” SOP. e C/-Hz) Ausi~euie <‘%) 

IX CH2CN 1 106/0.1 90 
X CH3 1 79110 80 
XI CH3 2 86-0710.3 90 
XII n-c4Eig I 79-82110 70 
XIII t-C4EIg 0 35-37/10 70 
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Einen ijberblick iiber diese Verbindungen, die aus Kostengriinden IR-, NMR- 
spektroskopisch und massenspektrometrisch, nicht aber analytisch untersucht 
wurden, gibt Tabelle 3. 

Spektroskopis&e Untersuchungen (Tabelle 4) 

Die “B-NMR-Spektren zeigen, dass alle dargestellten Cyanoalkylborane in 
monomerer Form vorliegen. Die 6 Werte fiir II-V, in denen nur eine B-N Bin- 
dung vorliegt, liegen zwischen -45 und -47 ppm. Nur fiir I liegt der Wert bei 
-30.87 ppm *. Die Lage des Signals bei haherem Feld im Vergleich zu II-V 
kiinnte durch die zweite Cyanogruppe im Molekiil begriindet sein. Entsprechend 
zeigen die Verbindungen VI-VIII, in denen drei Aminoborangruppierungen vor- 
liegen, Werte zwischen -21 und -29 ppm, vergleiche hierzu [143. Durch den 

TABELLE 4 

CHEMISCHE VERSCHIEBUNGEN 6(IH) UND 6<l*B) DER DARGESTELLTEN VERBINDUNGEN = 

Verbin- 5 <’ H) <ppm) 6<‘*B) Verbin- 6 <IH) (PP~) S<*‘B) 
dung <pPm) dug @Pm) 

I I B(CH3)2 -0.48(s) -30.87 (br) VII (Me&), I - 1.27 (s) 
,ki+N 

II -N 
‘CHzCN 

-4.16(s) 
(n =-1.2) II - 1.3;(s) 
[h¶e2Nl,B III - 2.64(s) 
(n = 1.2) Iv-2.66(S) 
Int.I:II:III:IV=4:8: 

II 

III 

IV 

V 

VI 

I B(CH& - 0.38 47.36 
II N-CHa - 2.88 
III -N-CHzCN - 3.89 
Int_I:II:III=6:3:2 

VIII I BCN(CH3)21- 2.58(s) 

II -N 
,CH$N 

‘CH+N 
-3.86(s) 

Int.I:11=3:1 
46.51 

IX I Si(CH3)3 - 0.21(s) 
II -N<CHzCN)2 - 3.80(s) 
Int.1:11=9:4 

I B(CH& -038(s) 
II N-CHz- - 2.40(t) 
III N-CH3 - 2_7O(s) 
IV -CH$N -3.29(t) 
Int.I:II:III:IV=6:2:3:2 

I B<CH& -0.39(s) 45.78 
II n-c&I&~ - 0.78 bis - lSS(br) 
III -CH$N - 3.95(s) 
Int.I:11:111=6:9:2 

I B(n-C4Hg)2 - 0.64 bis - 1.53(br) 
II N-CHz-- 2.49(t) 47.78 
III N-CH3 -2.79(s) 
IV -CH2CN -3.38(t) 
Int.I:II:III:IV=18:2:3:2 

- 2.542(s). -28.12 

SateIIitenbvlde bei -2.51(s) 
II N-CH3 - 2.62(s). 

SateIIilienbande bei -2.64(s) 

III CHzCN - 3.71($ 
Int.I:llrHI=12:3:2 

x 

XI 

5:5 

-28.54 

I Si(CH3)3 -0.012(s) 
11 N-CH3 -=2.54tsf 
III -CHyZ!N - 3.63(s) 
Int. I : II : III = 9 : 3 : 2 

I Si(CH3)3 -0.08(s) 
II N-CH3 -2.46(s) 
III N-CHz -2.41(t) 
IV CHlCN - 3.03(t) 

XII 

XIII 

-21.99 

- 

- 

- 

I Si<CH& -0.02(s) - 

II n-CqHg - 0.67 bis - 1.57@r) 
III CH2CN -3.55(s) 
Int. I : II : III = 9 : 9 : 2 

I SiGH3)3 -0.18(s) - 

II C(CH3)3 - 1.25(s) 
Innt.1:11=1:1 

a A& NMR-MBungen wurden in etwa 30?&gez L%ung in MetbyIenchIorid durchgefahrt. A& St-mdard- 
substamen wurden TMS (intern) und BF3 - O(C2H5)2 (extem) verwndet. 

* Austauscbprozess? 
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partiellen Doppelbindungscharakter der B-N Bindung [ 151 ergibt sich eine Ro- 
tationsbarriere von 10-15 kcal Mel-‘. So keten im Fall asymmetrisch substitu- 
ierter Verbindungen cis-truns Isomer@ auf [16-201. Es zeigen sich bei Verbin- 
dung Vi Satellitenbanden im F’rotonenresonanzspektrum des B [N( CI-I3)2 I2 Sig- 
nals bei 6 -2.51 ppm und beim Signal fti die CH&WGruppe bei 6 -2.64 ppm. 
F’iir die iibrigen Verbindungen wurde jedoch eine solche Aufspaltung nicht be- 
obachtet. Im Falle der Verbindungen III und V werden die beiden Methylen- 
gruppen durch H-H Kopplung mit der N-CH3 Gruppe in Tripletts aufgespaltkn. 
Dies wird such bei der beiden Verbindungen gemeinsamen Ausgangssubstanz 
XI beobachtet. 

Wie bereits erw&nt, besteht VII aus zwei Verbindungen, VIIa und VIIb. Ent- 
sprechend beobachtet man im ‘H-NMR-Spektrum je zwei Signale fiir die t-Bu- 
tylgruppen und B-N(CH&-Gruppen. Entsprechend der Intensit?itsverteilung 

_liegen beide Formen im Verhgltnis in etwa gleicher Menge vor. 

Beschreibung der Versuche 

Darstellung der Ausgangsverbindungen 
MezBBr und (n-C4H9),BC1 wurden durch Umsetzung von Halogenboran mit 

den entsprechenden Tetraorganylstannanen dargestellt 121,221. 
Bk(dimethylamino)chlorboran wurde aus Tris(dimethylamino)boran und 

BC13 erhalten [ 27-291. 
Tris-dimethylaminoboran wurde durch Reaktion von Dimethylamin mit Tri- 

chlorboran in Gegenwart von Trigthylamin als HCl-Ftiger bereitet [23-261. 
Alle Reaktionen wurden in getrockneten Liisungsmitteln unter N,-Atmosphse 

durchgefiihrt. Die Apparaturen wurden durch mehrstiindiges Anheizen in 
Trockenschrank bei 130°C und anschliessendes Erkaltenlassen im N,-Strom ge- 
trocknet . 

Darsteliung von I-V 
0.1 Mel des N-Alkyl-JJ-w-cyanoalhylaminotrimethylsilans wurden in 50 ml 

n-Hexan geliist und bei Raumtemperatur 0.1 Mol des Halogendi(organyl)borans, 
gel&t in 20 ml n-Hexan langsam zugetropft. Die Reaktion war schach exotherm. 
Nach Beencligung des Zutropfens wurde 2 Std. bei Raumtemperatur geriihrt und 
anscbliessend das Lijsungsmittel und Brom- bzw. Chlortrimethylsilan am Rota- 
tionsverdampfer abgezogen. Es wurden Fliissigkeiten erhalten, die unter vermin- 
dertem Druck destilliert wurden. 

Dmsteilung uon VI 
Zu 0.1 MO! LV-Trimethylsilyl-N-methylaminoacetonitril wurden 0.1 Mol Chlor- 

(bis)dimethylaminoboran getropft. Die Reaktion war schwach exotherm. Es bil- 
dete &ch ein fliissiges und ein festes Produkt. Nach 2 Std. Riihren bei 20°C wur- 
de Me3SiCl am Rotationsverdampfer abgezogen. Die Fliissigkeit wurde abdekan- 
tiert, destilliert und dabei VI erhalten. Der feste Anteil polymerisierte beim Ver- 
such der Sublimation im Hochvakuum bei etwa 160” C explosionsartig. 

Darstellung von VII und VIII 
Zu 0.1 Mol des N-Alkyl-N-w-cyanoalkylaminot~e~~y~~~ wurden 0.1 



TABELLE5 

ANALYTISCHEDATENUNDMOLEKULARGE~~‘ICHTEDERVERBINDUNGENI-VIII 

Verbin- 
dung 

Bruttoformel Mol.- 
Gew. 

I 

II 
III 
IV 
V 
VI 
VU 
VIII 

C6HIoBN3 

CsHIIBN2 
CgHI3BN2 
C6HI7BQ 

Cx2Hzz.BK2 
C7H17BN5 

C9H21 BN; 

CSHI d3ru’5 

134.8' 53.03 (53.41) 
109.8 53.76 (54.64) 
123.8 57.47<58.15) 
151.8 60.16(63.24) 
207.8 69.88 (69.30) 
181.8 48.96 (50.06) 
209.8 52.70(55.16) 
192.8 45.45<49.78) 

Analytiscbe Daten Gef.(Ber.) (%) 

C H 
_____~ 

7.70 (7.42) 

10.04(10.02) 
10.22 (10.50) 
11.07 (11.20) 
11.99 (12.03) 
10.23 (10.13) 
9.79 (10.72) 
8.18 (8.30) 

N 

31.58 (31.15) 
27.02 (25.50) 
22.91(22.62) 
17.86(18.44) 
14.95(13.47) 
31.35<31.37) 
27.55(28.60) 
35.38(36.31) 

Mol Chlor(bis)dimethylaminboran getropft. Die Real&ion war schwach exo- 
therm. Nach Beendigung des Zutropfens wurden 2 Std. bei Raumtemperatur 
geriihrt und anschliessend am Rotationsverdampfer des entstandene Chlortri- 
methylsilan abgezogen. Im Falle von VII verblieb eine Fliissigkeit, welche unter 
vermindertem Druck destilliert wurde. VIII fiel als brauner Feststoff an und 
wurde durch Sublimation bei 50” C/10-’ mmHg sowie durch Umkristallisieren 
aus Ccl, gereinigt und schliesslich als kristalline, farblose Substanz vom Schmp. 
79” C erhalten. 

DarstelIung der N-AIkyl-N-cyanoalkylaminotrimethyIsilane IX-XIII 
0.5 Mol des entsprechenden N-Alkylaminoaceto- bzw. -propionitrils wurden 

zusammen mit 0.75 Mol N(C2H5)3 in 500 ml CC4 vorgelegt und 0.75 Mol Chlor- 
trimethylsilan zugetropft. Nach Beendigung des Zutropfens wurde 12 Std. am 
Riickfluss gekocht, anschliessend in einer Druckfilternutsche unter Nt von aus- 
gefallenem Tri~thylammoniumchlorid abgedriickt und am Rotationsverdampfer 
das Lijsungsmittel abgedampft. Es verblieben Fliissigkeiten, die durch Destilla- 
tion unter vermindertem Druck gereinigt wurden. * 

Analysen 
Die C, H und N-Bestimmungen wurden als Verbrennungsanalysen (Mikro- 

Fregl bzw. Mikro-Dumas) durchgefiihrt (Mikroanalytisches Laboratorium Beller, 
Gattingen). Die analytische Daten der Verbindungen I-XIII sind in den Tabellen 
5 und 6 zusammengefasst. 

TABELLEG 

AKALYTISCHE DATEN UND MOLEKULARGEWICHTE DER VERBINDUNGEN IX-XIII 

Verbin- Bruttoformel hid- Andytische Daten Gef. (Ber.) (5) 

d=uiz Gew. 

C H 

IX C7HI3N3Si 167.1 49.92 (50.26) 6.04 (7.78) 

X CgHI4N2Si 142.1 50.85(50.66) 10.39 (9.85) 
XI C7HI6NzSi 156.1 54_44<53.81) 11.02 (10.24) 

XII CgH26NlSi 184.1 58.35(58.66) 11.28<10.86) 
MI1 C7HI6N26i 158.1 56.89 (53.13) 11.19 (11.38) 

(Fortsetzung s. S. 2961 
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TABELLE7 

;clASSEN-UNDINFRAROTSPEKTRENDERYERBINDUNGENI-XIII 

zdasserupektrum Infrarot.ssxktrum 

<cm-I, 

m/e Int. zuordnung 
--- 

Verbindung I 
135 34 M+ 
120 81 (M - CH3)+ 

95 41 (M - CH$N)* 
94 68 [M --'B(CH3)1r 
81 I1 CM - 2 HCKJ+ 
69 37 [AI - CH2CN - CNI 
67 45 C3H3N2 
52 33 C2N2 
42 100 CZH4N 
41 57 B(CH3)2 

sowie weitere Bruchstiicke 

Verbindung II 
110 25 rlT+ 

95 100 (M - CH3)’ 
68 11 (M - HCN)+ 
54 17 C2HzN2 
42 25 C2H4N 
41 19 B<CH3)2 

sow.+ weitere Bruchstiicke 

Verbiniung III 
124 8 &I+ 
109 90 <N - CH3)’ 

84 100 <N--CH2CN)' 
83 45 CM-B(CH&J+ 
66 59 CgHgBN 
56 32 C3R6N 
42 50 C2tI4N 
41 68 B<CHJ)Z 
40 36 CH2CN 

sowieweitereBruchstiicke 

1krbinduqlV 

152 4 M+ 
137 26 (Zf- CH3)+ 

i25 14 (M-HCN)' 
109 79 (M-CHJCH~CH~)+ 
95 13 <y - c489 )+ 
69 100 CH3NCH2CN 
57 74 C4EIg 
56 37 C4H8 
43 52 C3H7 
42 a7 C3Hg 
41 64 BCCH,,, 

sov&veiterzBnxhstiicke 

verbindunk V 

208 10 AI+ 
168 24 CM - CH+NI+ 
166 14 [dZ- CH3-HCNI' 
151 95 CM-CcqHgI+ 

124 17 [M-QHg-HCN)+ 
112 34 CM-CE2CN -C4Hgl* 

109 17 CM--4-9HCN 
-CH33+ 

95 100 CM-C4Hg-C4Hg3+ 
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Massenspektnzm Infrarotspektxum 
Yp- (cm-') 
m/e Int. zuordnung 

57 22 C4H9 
56 22 C4Hs 

sowieweitereBruchstiicke 

Verbindung VI 
168 20 N+ 
153 3 EM-CH33+ 

143 60 BLNGHJM~' 
124 20 W-NN(CH3)21+ 
83 30 WGNB(CH32 

sowi+ weitercbruchstiicke 

Verbindung VII 

VlIa 
196 75 
181 100 
152 35 
139 40 
125 75 

Vim 
249 45 
234 60 

212 20 
178 70 

weiten fiir VIIc und VIIb 
'109 15 
99 60 
96 80 
94 15 
83 18 
57 30 
26 20 
44 40 

CsRgBN2 
CIZHI~BNZ 
C3H7BN3 
C4H6BN2 
CqHgBN 

C4Hg 
C4H8 
C2H6N 

sowieweitereBnxhstiicke 

Verbindunz VIII 
193 45 M* 
167 6 [M-CNj+ 
153 32 CM-CH+Nl+ 
149 19 [M-NN<CH3)tl+ 
124 20 E&f-CHzCN-NCHJI+ 

99 100 BIPr'<CH3)& 
94 21 -N<CHlCN)2 
44 70 N<CH& 

42 85 C2HqN 
sowieweitereBruchstGcke 

VerbindungIX 
167 77 a¶+ 
152 100 [M-CH31" 
3.41 9 [&I-CNI+ 
137 20 [M-2 CH31+ 

84 55 C4HsN2 
73 59 C3HgSi 
43 37 CH3Si 
42 80 O;KqN 

sowioweitere Snxhstiicke 

nf* 
(Ml-CH3+ 

Inil - N(CH&l+ 
TM1-CWH3)31+ 
WI, -C4H8-CH31+ 

nr,+ 
[,,r, - CH31+ 

[fifz-HCNl+ 
[M2- C4Hg-CH31+ 
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TABELLE 7 (Fortsetzung) 
- 

Massenspektrum Infrarotspektrum 
<Cm-') 

m/L? rnt. zuordnung 

VerbintfungX 

- 2960ss.2895s.2810s.2238~.147Om. 
1445m. 1425m. 1340m. 1315m, 1250% 
1200s. 1145ss. 102oss. 940ss.845ss. 
750s. 685m. 615~ 

Verbimhng XI 
- 

Verbindung XII 
184 3 M+ 
141 18 [M - C3H71+ 
127 9 [,?f - CqHgl+ 
126 9 CM - CqHlSl+ 

84 7i c&3x+ 

73 36 C3H5N2 

57 25 C4Hg 
56 27 C4Hs 
43 59 C3B7 
42 78 C3n6 

sowie c-eitere Bruchstiicke 

Verbindung XIII 
170 7 Mi‘ 296Oss. 29303s. 2885s. 2860s. 2230~. 
155 100 C&f - CHsl+ 14651-n. 1425m. 1375~~ 1335~. 1280~. 

99 76 121 - CH3 - C4H$ 1520s~. 1165m.1140~. 1100~. 925m. 

73 63 C3HgSi *: 840s~. 750m. 685m. 615~ 

Von I. III und V warden such Feldiotitionsspektren aufgenommen. 

Die Aufnahme der Massenspektrenerfolgte bei'i0 eV.In einzelnen Fallen 

wurde der Molekularpeakzus~tzhch durch Feldionisationsmessungen festgestellt. 

Die Massen-und Infrarotspektren der Verbindungen I-XIII s-md im Tabelle 7 zu- 
sammengefasst. 

Dank 

Fiirdie Fijrderungder UntersuchungendankenwirdenDeutschen Forschungs- 

gemeinschaftunddem Fondsder ChemischenIndustrie. 
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