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Summary 

The reaction of l,l,l-tris(diiodarsinomethyl)ethane, CH3C(CH2As12)3 (I), 

with i-C,H,NH,, n-C,H,NH,, C6H,NH2, P-CH&H~NH~ and [ (CH,),Si],NH in 
the presence of (C,H,),N as auxiliary base in THF gives the adamantane cage 
compounds CH,C( CH,AsNC,H,), (III), CH,C( CH,ASNC,H,)~ (IV), Cl&C- 
(CH,AsNC,H,), (V), CH,C(CH,AsNC6H4CH& (VI) and CH,C[CH,AsNSi- 
(CH&13 (VII)_ VII is also obtained in the reaction of I with NaN[ Si(CH,), J2. 
The by-product (CH,),SiO(CH,),I (VIII) could be isolated in both syntheses of 
VII. All compounds have been characterized by mass spectrometry and infrared, 
Raman and ‘H NMR spectroscopy. 

Zusammenfassung 

Die Reaktion von l,l,l-Tris(diiodarsinomethyl)ethan, CH&(CH&&), (I), 
mit i-&H,NH,, n-C4H9NH2, C6H5NHZ, p-CH,C,QNH, und [ (CH&Si],_NH 
fiihrt in THF, bei Anwesenheit von (&H&N als Hilfsbase, zu den Adamantan- 
ksigverbindungen CH,C( CH2AsNC3H7), (III>,- CH3C( CH,AsNC,H,), (IV), 
CH,C(CH,AsNC,H,), (V), CH,C(CH,ASNC~H&H~)~ (VI) und CH&- 
[CH,AsNSi(CH,),], (VII). VII wird such erhalten bei dem Umsatz von I mit 
NaN[Si(CH3)3]2. Als Nebenprodukt kann (CH,),SiO(CH2)J (VIII) bei beiden 
Synthesen von VII isoliert werden. Alle Verbindungen wurden massen-, IR-, 
Raman- und ‘H NMR-spektroskopisch charakteristiert. 

* LXII. Mitteihmg siehe Ref. 1. 
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Analyse: Gef.: C, 51.29; H, 4.94; As, 37.32; N, 6.93. Molmasse, 615 (osmometr. 
in CH,CI,). C26H30As3N3 (609.31) ber.: C, 51.25; H, 4.96; As, 37-05; N, 6.90%. 

5. 2,4,9-Trimethylsilyi- ‘/-methyl-l ,3,5-triarsa-2,4,&triazaaclaman tan (VII) und 
1-Trimethylsiloxi-4-iadbutan (VIII)). 

A. Zu einer LSsung von 5.0 g (4.7 mmol) CH,C(CH,AsI,), in 100 ml THF 
tropft man langsam 2.3 g (14.2 mmol) Bis(trimethylsilyl)amin und 2.5 ml Tri- 
ethylamin in 50 ml THF. Man erhitzt das Reaktionsgemisch 6 h zum Sieden. Das 
ausgefallene Ammoniumsalz wird abfiltriert (G3) und das Liisungsmittel des Fil- 
trates abgezogen. Der Slig-feste Riickstand wird mit 25 ml Petrolether versetzt 
und die festen Bestandteile emeut abfiltriert (G3). Nach dem Entfemen des 
Petrolethers wird der Mare fliissige Rilckstand an der Schirmdestille destilliert. 
Bei Raumtemp. und Hochvak. kondensiert zun&hst das l-Trimethylsiloxi-4-iod- 
butan. Bei Erhohung der Badtemp. auf 90°C folgt das Produkt VII. 

B. Zu einer LSsung von 4.8 g (4.5 mmol) CH&(CH,AsI,), in 100 ml THF 
tropft man langsam 2.5 g (13.6 mmol) Natrium-bis(trimethylsilyl)amid gel&t 
in 50 ml Benzol. Man erhitzt 5 h zum Sieden, destilliert das LSsungsmittel voll- 
s&dig ab. Nachdem der Riickstand mit 25 ml Petrolether versetzt worden ist, 
wird das feste NaI abfiltriert (G4). Der weitere Prozess ist der gleiche wie unter 
A beschrieben. 

2,4,9-Trimethylsilyl-7-methyl-l,3,5-triarsa-2,4,9-triazaadamantan, Ausb. 0.6 g 

(23.7% d. Th.). Analyse: Gef.: C, 30.44; H, 6.64; N, 7.64. C14H36As3N3Si3 
(555.48) ber.: C, 30.27; H, 6.53; N, 7.57%. 

1. Trimethylsiloxi-4-iodbutan, Ausb. 2.3 g (62.0% d. Th.). ‘H-NMR: 6 0.15 
(s, 9 H, CH,Si) 1.81 (m, 4 H, -CH,-) 3.30 ppm (t, J6 Hz; 2 H, I--CH,---CH,) 
3.73 (t, J6 Hz; 2 H, -O-CH*-CHZ)_ Analyse: Gef.: C, 30.93; H, 6.13. 
C,H,,IOSi (272.20) ber.: C, 30.89; H, 6.30%. 

Dank 

Der Deutschen Forschungsgemeinschaft, dem Verband der Chemischen Indu- 
strie, Fonds der Chemischen Industrie und der Hoechst AG Frankfurt/Main 
danken wir sehr herzlich fiir die Unterstiitzung der vorliegenden Untersuchungen. 

Literatur 

1 J. Ellermann. K. Geibel. L. Mader und M. Mall, Chem. Ber.. im Druck. 
2 H.J. Vetter. H. NGth und W. Jahn. 2. Anorg. Al& Che-m.. 328 11964) 144. 
3 D. Hass. Z. Anorg. A&. Chem.. 325 (1963) 139. 
4 D. Hass. 2. Anorg. Al&. Chem.. 326 (1963) 192. 
5 K. Sommer, 2. Anorg. A&. Chem.. 377 (1970) 120. 
6 F. Kober. .J_ OrganometaL Chem.. 94 (1975) 393. 
7 J. Ellermann. hf. Lietz. P. Merbach. G. Thiele und G. Zoubak. 2. Naturforsch. B. 34 (1979) 975. 
8 M-G. Voronkov. V.E. Puzanova. SF. Pavlov und E-1. Dubinskaja. Izv. Akad. Nauk SSSR. Ser. Khim 

2 (1975) 448; M-G. Voronkov. V.G. Komarov. A-N. Albanov. 1-M. Korotaeva und E-1. Dubinskaia. 
Izv. Akad. Nauk SSSR. Ser. Kbim.. 6 <1978) 1415. 

9 H. Schwarz und R. Miiller. Z. Naturforsch. B. 35 (1980) 207. 
10 H.D. Whiffen, J. Chem. Sot.. (1956) 1350. 

11 J. Ellermsxm. H- Schijssner und &A. Lindner. Z. Naturforsch. B. 33 (1978) 603. 

. . 


