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SYNTHESEUND UNTERSUCHUNG VON 1,3-DI-t-BUTYIA&DIMETHYL- 
1,3-DL4ZA-2&DIBOROLIDIN 

GmTER SCHMID*, DOROTHEE VEHRESCHILD-YZERMANN und ROLAND BOF!SE 

Institut fZir Anorganische Chemie akr Universitiit Essen, Universitd’tsstr. 5-7, D-4300 Essen 1 (B.RD.) 

(Eingegangen den 4. Dezemk 1986) 

N, N ‘-Di-t-butylamino-N, N ‘-dilithiomethylborane (1) and bromomethyldimeth- 
ylbromostannane (2) react in diethyl ether to give 1,3-di-t-butyl-2,4,4-trimethyl-1,3- 
diaza4stanna-2-borolidine (3). The X-ray structure analysis of 3 at - 125 o C shows 
the existence of a planar m five-membered ring. (P2,/c; (I 1164.7(4), b 
1494.5(9), c 1874.4(19) pm, j3 102.37(4)O; V 3.187(3) X lo9 pm3.) The Sn(CH3)2 
group can be substituted by BCH, yielding a colourless liquid 1,3-di-t-butyl-2,4- 
dimethyl-1,3-diaza-2&diborolidine (S), in 15% yield. An intermediate adduct 4, 
consisting of 3 and CH,BBr,, is characterized. 5 was investigated by ‘H, *lB, 13C 
NMR and mass spectroscopy. 

zusanlmenfassung 

N, N ‘-Di-t-butylamino-N, N ‘dilithio-methylboran (1) und Bromomethyl-di- 
methyl-bromostannan (2) reagieren in Diethylether zu 1,3-Di-t-butyl-2,4,4-t& 
methyl-1,3-diaza-4-stanna-2-borolidin (3). Die Rontgenstrukturanalyse von 3 bei 
- 125O C zeigt das Vorliegen eines planaren CS&%&Ftinfrings. (P2,/c; Q 
1164.7(4), b 1494.5(9), c 1874.4(19) pm, /3 102.37(4)“; V 3.187(3) X lo9 pm3. Die 
Sn(CH,),-Gruppe kann durch BCH, ersetzt werden, wobei sich 1,3-Di-t-butyl-2,4- 
dimethyl-1,3-diaza-2,4diborolidin (5) in 15% Ausbeute als farblose Fltissigkeit 
bildet. Als Zwischenprodukt (4) wird ein Addukt aus 3 tmd CH,BBr, char- 
akterisiert. 5 wird ‘H “B- 9 , 13C-NMR und massenspektroskopisch untersucht. 

H. Witte beschrieb 1965 den ersten Vertreter der 1,3-Diaza-2,4diborolidine 
(frtiher 2,4_Diboraimidazolidine), den er durch Umlagerung eines 2,5Diborapi- 
perazin-Derivates erhielt [l]. 

Spirter gelang es Casanova et al., durch thermische Umlagerung von Bor-Stick- 
stoff-Sechsringheterocyclen eine Reihe von Derivaten dieses Ftinfrings herzustellen 

PI. 
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Wir suchten nach einem allgemeinen Zugang zu dieser wenig bekarmten Verbin- 
dungsklasse, wobei unser Interesse den am C-Atom unsubstituierten Vertretern galt. 
Diese sind mittels der erwiihnten Synthesen nicht erhaltlich. Wegen der iso- 
elektronischen Beziehungen zum Cyclopentadien sind diese Ringe als potentielle 
Komplexliganden von grossem Interesse. ober die hierzu ebenfalls iso- 
elektronischen, nur eine BN-Gruppe enthaltenden 1,ZAzaborole bzw. 1,2-Azaboro- 
lylliganden haben wir vielfach berichtet [3]. 

Ergebnisse 

I?, N’-Di-t-butylamino-N, N’dilithio-methylboran (1) ‘[4] und Bromomethyldi- 
methyl-bromostarman (2) [5] reagieren in Diethylether unter LiBr-Abspaltung in 
60% Ausbeute zu 1,3-Di-t-butyl-2,4,4-trimethyl-1,3-diaza (3). 3 
bildet farblose, luftempfindliche Kristalle, kann aber bei 56-58°C und low2 Torr 
als Fhissigkeit destilliert werden, welche nach dem Erkalten wieder kristallisiert. Mit 
Methyldibromboran gelingt der Austausch der Dimethylstannyl- gegen die Methyl- 
borgruppe zum gewtinschten 1,3-Di-t-butyl-2,4-dimethyl-1,3-diaza-2&liborolidin 
(5). Die Reaktion verlauft tiber ein aus Pentan isolierbares Zwischenprodukt 4, das 
sich in siedendem THF unter Abspaltung von Dimethyldibromostannan zu 5 
umsetzt. In Schema 1 sind die Reaktionen, die zu 5 ftihren, zusammengefasst. 

Das farblose, fltissige 5 kann bei einer Badtemperatur von - llO°C turd lop2 
bis low3 Torr umkondensiert werden, wobei grosse Verluste durch Zersetzung 
eintreten. Die Endausbeute an farblosem 5 betragt nur ca. 15%. Die Verbindung ist 
aussergew&nlich luftempfindlich, selbst bei sorgfaltigem Arbeiten unter Stickstoff 
llsst sich partielle Zersetzung nicht verhindem. 

Riintgenstrukturanat)we von 3 
Ein K&all von den ungeftien Dimensionen von 0.32 X 0.27 X 0.21 n& wurde 

in einer Glaskapillare auf einem Nicolet R3-Vierkreisdiffraktometer mit MO-K,- 
Strahlung und Graphitmonochromator bei - 125“C ( f 0.5”C) vermessen. Die 
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SCHEMA 1 

Zelldimensionen ergaben sich durch die Verfeinerung der Diffraktometerwinkel von 
25 Reflexen (15 o 2 28 1 25 “), die monokline Symmetrie wurde durch 
Schwenkaufnahmen bestitigt. ZeIIdimensionen (- 125 o C): a 1164.7(4), b 1494.5(9), 
c 1874.4(10) pm, j? 102.37(4)O, V 3.187(3) x lo9 pm3. Die systematischen 
Ausl&chungen fiihrten zur Raumgruppe P2,/c (Nr. 14, Int. Tables) mit Z = 8 und 
D, 1.38 g/cm3, &-,,, = 1360, p 15.89 cm -I. 4885 unabhlingige Intensitaten wurden 
mit der o-scan Technik (28_= 48O ) gemessen, von denen 3874 als beobachtet 
behandelt wurden (I;b 2 3.5a(F)). Die Struktur wurde mit Pattersonmethoden 
sowie nachfolgenden Differenz-Fourier- und Block-Kaskaden-Verfeinerungen mit 
HiIfe des SHELXTL-Programms [6] und den dort enthahenen Streufaktoren auf 
einem NOVA 3/12-Rechner von Data General gel&t. Die Methylgruppen wurden 
aIs starre Gruppen (C-H-Abstand 96 pm, H-C-H-Wit&e1 109.5” ) mit einem 
isotropen Temperaturfaktor f& die H-Atome verfeinert, der dem LZfachen des 
zugehorigen C-Atoms entspricht. Die Positionen der Wasserstoffatome an C(5) tmd 
C(25) wurden aus einer Differenz-Fourier-Synthese ermittelt und mit einem 
gemeinsamen Temperaturfaktor von 0:029(7) AZ in die Atomhste einbezogen. Die 
Verfeinerung des letzten ModeIls mit 356 Parametern konvergierte mit einer maxi- 
malen Variation zu FehIem von 0.02 bei einem R-Wert von 0.0379 und einem 
R,-Wert von 0.0332 (w-’ = a2(F) + 9 X lo-’ - F2). Die maximale Rest- 
elektronendichte betrug 0.96e/A3 in einem Abstand von 112 pm vom Schweratom. 

Figur 1 zeigt die Molekiilstruktur von 3, in Tab. 2 sind die wichtigsten Bin- 
dungsI&ngen und winkel zusammengestellt. 

Die Ringaome N(l), B(2), N(3), Sn(4) und C(5) biIden ein weitgehend planares, 
aber stark verzerrtes Ftinfeck, wobei die Ve rzerrung auf das grosse Zinnatom 
zuruckzuftthren ist. Der Innenwinkel am Sn-Atom betr%gt nur 85.7” und wird 
durch die grossen Sn-N- bzw. Sn-C-Absttide ermoglicht. Das Boratom bleibt von 
der Verzerrung praktisch unbeeinfhtsst, es hat nahezu ideal trigonal planare Umge- 
bung. Dazu tragen die aus den B-N-AbstZLnden (144-145 pm) sich ableitenden 
a-Bindungsanteile bei, wie sie fur Aminoborane typisch sind. Neben dem kleinen 



T
A

B
E

L
L
E

 
1
. 

A
~M

K
~~

~A
~N

 
(x

1
0
4
) 

U
N

D
 

A
N

IS
O

T
R

O
P
E

 
~M

P
E

~~
~A

~~
T

E
R

 
D

E
R

 
F

O
R

M
 

e~
p
[-
2
a~

(U
,,
k
~u

*~
 

f 
U

./
C

~~
*~

 +
 U

3
3
f2

~*
2
 + 

2
I&

a*
b*

h
k
 

+ 
2
U

;,
&

z*
c”

 
+2

U
&

f~
*c

*)
J
 

(p
m

2
 x

 1
0
-l

) 
F

O
R

 3
 (
D

ie
 S

~~
d
ab

w
~c

h
~g

~ 
in

 K
la

m
m

er
n

 s
in

d
 a

u
f 

d
ie

 je
w

ei
ls

 f
et

zt
e 
S
te

U
e 
d
er

 Z
ah

le
n

w
er

te
 be

zo
ge

n
.)
 

A
to

m
 

x
/
a 

y
/b

 
Z
/C

 
u
,,

 
Q

2
 

v,
3
 

v,
3 

43
 

h2
 

W
I 

- 
7
1
5
(4

) 
6
1
8
7
(3

) 
7
1
6
9
(2

) 
2
8
(3

1
 

W
3
) 

1
5
(2

) 
- 

x
2
1
 

X
2
) 

-2
(2

) 
B

(2
) 

- 
7
3
5
1
 

5
4
8
2
0
 

7
6
1
5
(3

} 
W

3
) 

2
5
(4

) 
2
3
(4

) 
2
(3

) 
g(

3
) 

- 
Z
3
) 

N
(3

) 
6
4
x
4
1
 

5
7
2
5
(3

) 
8
3
1
7
(2

) 
2
9
(3

1
 

2
1
(3

1
 

1
q
2
1
 

3
(2

) 
4
(2

) 
- 

3
(2

) 
S
n

o
 

7
7
q
v 

7
1
0
2
(l
) 

8
4
0
3
(1

) 
2
5
W

 
1
8
(l
) 

1
9
(l
) 

-2
(l
) 

3
0
1
 

-2
0
) 

c(
s)

 
- 

4
2
9
(5

) 
7
1
3
0
(4

) 
7
3
7
4
(3

) 
2
y
3
1
 

1
x
3
1
 

2
4
(3

) 
-2

(2
) 

3
(2

1
 

- 
2
(3

) 
C

X
6
1
 

- 
1
5
5
0
(5

) 
d
o
n

o
 

6
4
4
5
(3

) 
2
ry

3
) 

3
x
4
1
 

2
1
t3

) 
- 

l(
2
) 

x
2
1
 

-2
(2

J
 

-2
3
6
5
(S

) 
5
2
5
9
(4

) 
6
4
2
7
(3

) 
3
1
(4

) 
5
4
(5

) 
3
1
(4

) 
3
(3

) 
-q

3
1
 

- 
W

3
) 

2
; 

- 
2
4
0
1
(6

) 
6
8
7
7
(4

) 
6
2
7
5
(4

) 
4
8
(4

) 
d
8
(5

) 
3
1
(4

) 
-3

3
) 

- 
W

3
) 

W
3
) 

c(
9
) 

- 
%

2
(5

) 
6
0
0
7
1
f)

 
5
8
3
5
(3

) 
4
5
W

 
4
7
(5

) 
1
x
3
1
 

Y
3
) 

4
3
1
 

- 
X

3
) 

c(
lO

) 
-1

2
1
(S

) 
4
4
7
0
0
 

7
3
3
4
t3

) 
3
J
(3

) 
2
6
(4

) 
2
~3

) 
- 

5
(3

) 
-l

(3
) 

- 
Y

3
) 

c(
1
1
) 

1
3
3
5
(5

) 
5
1
2
7
(4

) 
8
8
8
3
(3

) 
3
1
1
3
) 

W
3
1
 

W
3
) 

7
(2

) 
l(
2
) 

3
(2

) 
W

2
) 

1
7
6
4
(6

) 
5
6
6
1
(4

) 
9
5
9
1
(3

) 
5
x
4
) 

3
Y

4
) 

1
9
(3

) 
3
(3

) 
- 

2
(3

) 
4
(3

) 
W

3
) 

2
4
2
2
(5

) 
4
7
6
4
x4

) 
8
6
4
8
(3

) 
3
8
(4

) 
3
4
t4

) 
2
9
(3

) 
7
(3

) 
- 

l(
3
) 

1
1
(3

) 
c(

1
4
) 

5
7
6
(S

) 
4
3
5
9
(4

) 
9
0
7
7
(3

) 
5
0
(4

) 
3
1
(4

) 
2
5
(3

1
 

ll
(3

) 
9
(3

) 
- 

l(
3
) 

W
5
) 

2
5
5
7
(4

) 
7
5
3
8
(4

) 
&

4
7
8
(3

) 
2
Y

3
1
 

3
Y

4
1
 

3
4
0
 

2
(3

) 
3
(3

) 
-q

3
1
 

c(
1
6
) 

@
x
5
) 

7
6
8
7
(4

) 
9
2
6
9
(3

) 
4
3
(4

) 
2
7
(4

) 
4
0
(4

) 
- 

5
(3

) 
1
7
(3

1
 

3
(3

) 
N

C
2
1
1
 

5
3
7
4
(4

) 
8
4
0
7
(3

) 
2
9
X

2
(2

) 
3
V

3
) 

9
(2

) 
1
4
(2

) 
- 

2
(2

) 
-o

(2
) 

- 
5
(2

) 
B

(2
2
) 

4
@

W
5
) 

9
1
1
3
(4

) 
2
4
3
q
3
1
 

W
3
) 

W
4
) 

2
4
(3

) 
3
(3

) 
lo

(3
) 

2
(3

) 
N

(2
3
) 

4
0
5
1
(4

) 
8
8
7
1
(3

) 
1
7
x3

(2
) 

3
1
(3

) 
1
q
3
1
 

2
0
(3

) 
-o

(2
) 

2
(2

) 
l(
2
) 

S
n

o
 

@
W

) 
7
5
0
0
(l
) 

1
6
1
8
(l
) 

2
4
0
) 

2
0
(l
) 

1
9
0
) 

--
5
(l
) 

5
K

J
 

-3
(l
) 

c(
2
5
) 

5
2
4
%

4
) 

7
4
7
4
4
) 

2
6
4
4
(3

) 
2
2
(3

) 
2
x
3
) 

2
2
f3

) 
-o

(2
) 

X
2
) 

o
(3

) 
e(

2
6
1
 

6
1
9
5
(4

) 
8
5
2
8
(4

) 
3
6
4
7
(3

) 
2
5
(3

) 
2
4
0
 

1
q
3
1
 

l(
2
) 

- 
X

2
) 

l(
2
) 

c(
2
7
) 

6
3
9
Y

6
) 

7
6
2
8
0
 

4
0
7
1
(3

) 
5
0
(4

) 
3
4
(4

) 
2
7
(4

f 
Y

3
) 

-3
(3

) 
3
3
) 

C
o
 

5
sa

o
(5

) 
9
W

4
) 

4
1
3
5
(3

) 
ao

(4
) 

3
7
(4

) 
2
x
3
) 

-2
(3

) 
5
(3

) 
l(
3
) 

c(
2
9
) 

7
3
8
5
(S

) 
8
W

4
) 

3
5
4
4
t3

) 
3
8
0
 

3
9
0
 

2
3
(3

1
 

-2
(3

) 
3
(3

) 
-o

(3
) 

c(
J
o
) 

5
0
7
3
(J

) 
1
0
1
4
2
(3

) 
2
6
4
1
(3

) 
3
7
(3

) 
1
3
(3

) 
2
6
(3

) 
- 

4
(2

) 
S
(3

) 
- 

l(
3
) 

c(
3
1
) 

3
4
4
6
(S

) 
9
4
7
7
(4

) 
1
1
8
3
(3

) 
M

(3
) 

2
4
(4

) 
2
2
~3

) 
3
~2

) 
--

o
(2

) 
5
(3

) 
c(

3
2
) 

2
5
7
6
(S

) 
1
0
1
1
7
(4

) 
1
5
2
3
(3

) 
3
V

4
) 

3
8
(4

) 
2
8
(3

) 
1
0
(3

) 
l(
3
) 

W
3
) 

c(
3
3
) 

4
2
5
2
(S

) 
9
9
8
9
0
 

7
W

3
1
 

4
2
0
 

4
6
(5

) 
2
9
(4

) 
1
3
(3

) 
4
(3

) 
7
(3

) 
c(

3
4
) 

2
5
1
6
(f

) 
8
9
1
7
(4

) 
6
1
7
(3

) 
4
5
(4

) 
3
8
(4

) 
2
7
(4

) 
-l

(3
) 

- 
lo

(3
1
 

q
3
1
 

q
3
5
1
 

2
3
6
6
(5

) 
6
8
9
7
(4

] 
1
5
6
0
(3

) 
3
0
(3

) 
3
q
4
1
 

3
7
(4

1
 

- 
7
(3

) 
W

3
) 

- 
s(

3
) 

c(
3
6
) 

4
7
3
4
(S

) 
7
0
6
1
(5

) 
7
0
7
(3

) 
3
x
3
1
 

4
4
t4

) 
3
7
(4

1
 

-9
C

3
) 

%
3
) 

l(
3
) 



311 

Fig. 1. MolekUstruktur von 3. Die therm&hen Schwingungsellipsoide beschreiben 50% der 
Aufenthaltswahrscheinlichkeit der Elektronen. 

Innenwinkel am Zinnatom ist der Aussenwinkel mit 110.1” unwesentlich gr6sser als 
der Tetraederwinkel. Das %-Atom weist somit eine stark verzerrte tetraedrische 
Umgebung auf. 

TABELLE 2 

WICHTIGE BINDUNGSmGEN (pm) UND -WINKEL ( “) IN 3 a 

N(l)-B(2) 145.q7) q5)-N(l)-~(2) 118.8(4) 

B(2)-N(3) 144.40) N(l)-B(2)-N(3) 117.9(5) 

N(3)-Sn(4) 206.6(4) B(2)-N(3)-%(4) 109.9(3) 

Sn(4)-c(5) 212.9(5) N(3)-Sn(4)-C(5) 85.7(2) 

N(l)-C(6) 150.1(6) Sn(4)-C(5)-N(1) 106.5(3) 

N(3)-C(l1) 148.7(6) cx5)-N(l)_C(6) 114.2(4) 

Sn(4)-c(15) 215.1(5) B(2)-N(l)-CJ6) 126.4(4) 

Sn(4)-c(16) 215.3(7) N(l)-B(2)-c(l0) 121.3(4) 

c(6)-c(7) 153.7(9) N(3)-~(2)-~(10) 120.8(5) 

c(6)-c(8) 154.8(9) B(Z)-N(3)-~01) 128.2(4) 

c(6)-c(9) 153.5(9) Sn(4)-N(3)-CQl) 121.5(3) 

c(ll)-c(l2) 154.q8) C(15)-%(4)X(16) 110.1(2) 

c(ll)-c(l3) 152.7(9) 

c(ll)-c(l4) 153.9(9) 

a Die asymmetrische Einheit en&U zwei unabhllngige Molekble, die sich in ihren BindungsUngen und 

-winked 8eringfUgi8 untersheiden. Tab. 2 enthat die Daten einfs der beiden MolektUe. 
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Spektroskopische Untersuchungen 
Die ‘H-, llB-, i3C- und “9Sn-NMR-Daten von 3 entsprechen den Erwartungen. 

Entsprechend ihrer unterschiedlichen chemischen Umgebung findet man im ‘H- 
NMR-Spektrum zwei Singuletts fti die beiden t-Butylgruppen. Die Protonen der 
CH,-Gruppe erscheinen als Singulett, das ebenso wie das Singulett der Sn(CH,),- 
Gruppe von den durch Kopplung mit dem “19Sn-Isotop erzeugten Signalen flankiert 
ist. Im Falle der Sn(CH,)#ruppe ist such die Kopphmg der Protonen mit dem 
“‘Sn-Isotop zu beobachten. Im ‘3C-NMR-Spektrum werden alle zu erwartenden 
Signale gefunden, wobei das Signal der B-CH,-Gruppe wegen der Bor-Kohl- 
enstoff-Kopplung wie iiblich sehr breit ist. Das Addukt 4 wurde spektroskopisch 
nicht untersucht, da es in unpolaren L~s~~~t~~ unl&lich ist, in polaren 
Losungsmitteln wie THF jedoch weiterreagiert. 

Die Zielverbindung 5 liess sich trotz vielftitiger Versuche bei tiefer Temperatur 
nicht kristallisieren, weshalb keine Rontgenstrukturanalyse vorliegt. Andererseits 
sind die erhaltenen ‘H-, *‘B- und 13C-NMR-Daten so eindeutig zu interpretieren, 
dass an der Struktur von 5 keine Zweifel bestehen. Entspreehend ihrer sehr 
un~~~~~chen chemischen Umgebung werden ftir die beiden Boratome 2 
verschiedene ‘lB-NMR-Signale gefunden. Dem. Atom B(2), das an zwei Stickstoffa- 
tome gebunden ist, wird das Signal bei 37.9 ppm zugeordnet, dem anderen, B(4), das 
nur an ein N-Atom, aber an zwei C-Atome gebunden ist, kommt das Signal bei 51.8 
ppm zu *, 

Das ‘H-NMR-Spite ist au~erorden~ch einfach und besteht nur aus 5 
Singuletts, von denen zwei den beiden B-CH,-Gruppen, zwei den ebenfalls 
verschiedenen N-C(CH,),-Gruppen zuzuordnen sind, sowie eines den CH,-Proto- 
nen. Die Zuordnung der CH,-Signale zu B(2) bzw. B(4) sowie der C(CH,),-Signale 
zu N(1) und N(3) erfolgte durch Vergleich mit der Zinnverbindung 3. Beim 
Ubergang von 3 nach 5 sol&e sich fiir B(2) tmd N(1) nur eine geringe elektronische 
VerZInderung ergeben, weshalb diejenigen B-CH,- und N-~CH~)3-Si~~e B(2) und 
N(1) zugeordnet wurden, die denen in 3 am ngchsten sind. 

Ebenso einfach wie die ‘H-NMR-Signale lassen sich die 13C-NMR-Daten 
erkl5ren. Entsprechend der Zahl unterschiedlicher C-Atome finden sich je 2 Signale 
ftir die sekundliren und primHren C-Atome der t-Butylgruppen, eines fiir die 
CH,-Gruppe, das wegen der Nachbarschaft zum B&atom breit ist, sowie ein 
weiteres, sehr breites Signal, ftir die Ko~enstoffatome der beiden B-CH,-Gruppen. 

Beschreibuq der Versuche 

Alle Versuche wurden unter strengstem Luftausschluss in einer Atmosph&e von 
Reinstickstoff und in absolutierten L~s~~tte~ in herk~~ch~ Glasschliffap- 
paraturen ausgeftit. Die ~~en~~y~ wurden im M~o~~ytis~~ Labor 
des Fachbereichs Chemie der Universit!-it Essen angefertigt. Die Kemresonanz- 
spektren wurden an einem Varian XL-200, die Massenspektren mittels eines Varian 
MAT 312 registriert. 

* F& ein von Casanova beschriebenes 1,3-~~-2,~~ro~~ (1,3-oiph~yl-2-t5,S- 
tri-n-butyl-1,3-diaza-2,4-diborxAidin) wur& nur ein “B-NMR-Signal bei 45.0 ppm beobachtet [2]. Wir 
haben die Verbiidung rcproduziert und zwei Signale in den erwarteten Bercichen bei 36.7 und 56.9 
ppm gefunden. 
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I,3-Di-t-butyl-2,4,4-tri~thyl-l,3-diaza-4-stanna-2-borolidin (3) 
Zu 15.3 g CH,[N(I-I)C(CH,)s], [4] (90 mmol) in 100 ml Diethylether tropft man 

bei - 30 o C 180 mm01 n-BuLi in Hexan unter Rtihren langsam zu. Anschliessend 
versetzt man die so entstandene Lasung des Dilithiumsalzes 1 bei - 50°C trop- 
fenweise unter Riihren mit 29.0 g (CH,),Sn(CH,Br)Br [5] (90 mmol) in 180 ml 
Diethylether. Man erwtlrmt auf Raumtemperatur und rtihrt noch weitere 4 h. 
Ausgefahenes LiBr wird abgefrittet tmd das Filtrat i. Vak. vom Lijsungsmittel 
befreit. Der Rtickstand wird mit etwas n-Pentan versetzt und noch vorhandenes 
LiBr emeut abgetrennt. Nach Abziehen des Pentans i. Vak. wird der Riickstand der 
Destihation unterworfen. Bei 56-58” C/10-* Torr destillieren 17.9 g 3 (60%) die 
nach langerem Stehen kristahisieren. Analyse: Gef.: C, 41.94; H, 8.81; N, 8.09. 
C,2H29BN2Sn (330.9) ber.: C, 43.56; H, 8.83; N, 8.47%. ‘H-NMR (GD,): 6 0.22 (s, 
6H, Sn(CH,),; 0.22 (2d, J(119Sn-CH,) 56.49, J(117Sn-CH,) 53.95 Hz, Sn(CH,),); 
0.80 (s, 3H, BCH,); 1.31 (s, 9H, C(CH,), von N(3)); 1.35 (s, 9H, C(CH,), von 
N(1)); 2.50 (s, 2H, CH,); 2.50 (d, J( 119/117Sn-CH2) 38.09 Hz, CH,). “B-NMR 
(GD,): 6 34.5. 13C{‘H}-NMR (GD,): 6 - 2.3 (s, Sn(CH,),); -2.3 (2d, 
J(1’9Sq-13C) 357.19, J(“7Sn-13C) 337.07 Hz, Sn(CH,),); 6.89 (br.s, BCH,); 31.1 
(s, CH,); 31.7 (s, C(CH,), von N(3)), 35.5 (s, C(CH,), von N(1)); 52,7 (s, 
C(CH,), von N(3)); 55.3 (s, C(CH,), von N(1)). ‘19Sn-NMR (GD,): 6 67.83. MS: 
332 (M+, bez. auf ‘*‘Sn). 

I,3-Di-t-butyl-2,4-dimethyi-l,3-diaza-2,4-diborolidin (5) 
21.5 g 3 (65 mmol) werden in 20 ml Pentan gel&t und bei - 50“ C mit 12.1 g 

CH,BBr, (65 mmol) in 30 ml Pentan tropfenweise versetzt. Der quantitativ ausfal- 
lende farblose Niederschlag ist das Addukt aus 3 und CH,BBr,, 4. Analyse: Gef.: 
C, 30.28; H, 6.33; N, 4.94. C,,H,,&Br,N,Sn (516.5) ber.: C, 30.23; H, 6.20; N, 
5.42%. 

Man lost 4 in THF tmd erhitzt ca. 2 h zum Sieden unter Ri.ickfluss. Anschhes- 
send wird das Lbstmgsmittel abdestihiert (Badtemp. 5 110 o C). Danachliegt ein 
Zweiphasensystem vor, wobei die untere Phase, bestehend aus (CH,),SnBr,, 
(CH,),SnBr u.a., verworfen wird. Die leichtere Phase enthat 5, welches in miner 
Form durch Umkondensieren bei - 110 o C Badtemperatur und lo-* bis 10m3 Torr 
in eine mit fltissigem Stickstoff gekiihlte Falle erhalten wird. Ausbeute: 2 g (15%). 

Analyse: Gef.: C, 61.00; H, 13.44; N, 13.38. C,,H,,~N, (207.7) ber.: C, 63.59; 
H, 12.52; N, 13.48%. ‘H-NMR (GD,): S 0.64 (s, 3H, CH3 von B(4)); 0.73 (s, 3H, 
CH, von B(2)); 1.19 (s, 9H, C(CH,), von N(3)); 1.32 (s, 9H, C(CH,), von N(1)); 
2.52 (br.s, 2H, CH,). “B-NMR (GD,): 6 37.9 (s, B(2)); 51.8 (s, B(4)). 13C{1H}- 
NMR (GD,): S - 4 (br.s, 2 X BCH,); 30.90 (s, C(CH,), von N(3)); 33.40 (s, 
C(CH,), von N(1)); 46.7 (br.s, CH,); 51.91 (s, C(CH,), von N(3)); 53.47 (s, 
C(CH,), von N(1)). MS 208 (M+). 
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