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REAKTIONEN VON BIS(TRIMETHYLSILYL)QUECKSILBER MIT
ORGANOZINNVERBINDUNGEN *

TN MITCHELL
Lehrstuhl fur Organische Chemte der Uniwversitat Dortmund (B R D)
(Eingegangen den 14 Januar 1975)

Summary

Reactions between (MegS1),Hg and triorganotin compounds always require
a molar ratio of 1/2, hexaalkylditins are formed 1n high yields In contrast, dior-
ganotm compounds generally react in a 1/1 molar ratio, giving the corresponding
dialhyltin poly mers, the possible use of this reaction as a source of dialkylstannyl-
enes 1s discussed

Zusammenfassung

Reaktionen zwischen (Me3S1)oHg und Trnorganozinnverbindungen finden
stets im Molverhaltnis 1/2 statt, dabei werden Hevaorganodistannane 1in hohen
Ausbeuten gebidet Dagegen reagieren Diorganozinmerbindungen normaler
weise 1m Molverhaltnis 1/1 unter Bildung der entsprechenden Dialkylzinn poly
mere, die mogliche Anwendung dieser Reaction als eine Quelle fur Dralkyl-
stannylene wird dishutiert

Ergebnisse und Dishussion
(a) Reaf:tionen vonr (Me3St), Hg mit Triorganozinnverbindungen

Reaktionen zwischen (Me;S1),Hg (1) und Tnorganozinnverbindungen R,SnX
finden stets 1im Molverhaltnis 1/2 statt [1] Der Mechamismus dieser Reaktion
ist fur X = OMe bereits eingehend untersucht worden {2], sie verlauft in zwe:
Stufen
R3SnX + (Me;Si),Hg —+ MezSiX + Me;Si—Hg—SnR (1)
Me;S1—Hg—SnR; = 1/2 (Me;Si)»Hg + 1/2 (R,Sn).Hg (2)

* Teud der Habiwlitationsarbeit Dortmund 1973
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Wahrend sich das (R3Sn),Hg oberhalb von 0° rasch zu Quechsilber und RgSns
zersetzt, reagiert das zuruchgebildete I mit emmem zweitem Mol R;SnX weiter,
so 1st die Gesamtreaktion

2 R3SnX + (Me3St),Hg ~+ 2 Me;SiX + Hg + ReSn, (3)

Nur wenn R = OR' (R' = Alkyl, Acyl, OSnR;), laufen die Reaktionen rasch (z T
exotherm) in Benzol oder Hexan ber Raumtemperatur ab, mit X = OSiMe;,
Halogen, H, NEt, muss langere Zeit auf 80° erhitzt werden (siehe Tab 1) Fur
dieses Verhalten 1st sicherlich die Stabilitat der gebiideten S1—O Bindung (Bin
dungsenergieca 107 kcal/mol) verantwortlich, obwohl Verbindungen R3;SnOSiMe;
emne Ausnahme bilden (auch hier wird etne zusatzliche Si—0 Bindung im Laufe
der Reaktion gebildet)

Eine grosse Beschleunigung der in Benzol nicht bei Raumtemperatur
ablaufenden Reaktionen honnte erzielt werden, wenn Benzol durch HMPT (Hexa-
methyiphosphorsauretniamid) ersetzt wurde (siehe Tab 1) Dabe: entstanden d.e
selben Produkte, allerdings 1in anderen Ausbeuten Es honnte kein anderes Losungs
mittel gefunden werden, das auf diese Reaktionen stark beschleunigend wirhte
Obwohl die Rolle von HMPT in diesen Systemen bislang nicht genau gehlart
wurde, zeigen neueste Untersuchungen, dass es offenbar radikalische Reahtionen
katalysiert Zum Beispiel wurde gefunden, dass | mut Phenylisocyanat in HMPT

TABELLE 1

REAKTIONEN VON VERBINDUNGEN R3Sn MIT (Me;S1)1He

Verbindung R3SnX Reakuons- Ausbeute (%)

bedingungen —_—
R X (hf’C) Hg MesSih ReSna
Me OMfe 03725 91 90 S0
Et OEt 01/25 97 > 95 98
Bu Ore 01725 %6 > 95 a8
Ph OMe 02/25 a > 95 > 85
Me OCOMe 01/25 100 92 > 80
Bu 0COMe 05/25 90 > 85 7
Ph 0COMe 0 5/25 95 20 85
Et OSnEt; 0 2/25 95 98 92
Bu 0SnBuj 0 2/25 90 97 97
Et QSiMe; 8/80 E:T:] 70 65
Bu OSi1Me3 16/80 84 72 76
Me NEt2 3/80 95 90 88
Et NEts 18/80 87 92 7~
Et NEt2 o 1/60% 100 > g0 75
Me a 8/80 100 80 74
Mc Br 0 75125% 96 90 90
Bu ct 0 2/25° 88 88 65
Me H 0 3/50° 100 < 80
Me H o0 3/125% 100 >95 98
Me SnMej ) 5/253 e > 95 88
Afe SaMe; 0 3/25% € 100 65 35

9 Nicht besammbar 2 Losungsmuttel HMPT (sonst Benzol) € Als Gas entwichen und nicht bestmmt.
Bei Bestrahlung mit ewner Tageshichtlampe (Philips HPL 125) € Molverhaltus 1/1
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reagiert unter Bildung von u a Hg, Kohlenmonowid und N, N’ Bis(tnmethylsilyl)-
hamstoff [3] Es wurde nun festgestellt, dass die selben Produkte 1n gleichen
Ausbeuten gebildet werden, wenn die Reaktion m Benzol unter Bestrahlung mit
ewner Tagesiichtlampe {Philips HPL 125) durchgefuhrt wird, unter diesen Bedingung
en lauft die Reaktion mit Sicherheit radihalisch ab [4]

Um emne Klarung herbeizufuhren, wurden Reaktionen von [ mit MegSno
(Molverhaltnis 1/1), Me;SnBr und Me;SnNEt, (Molverhaltnis 1/2) unter folgenden
Bedingungen durchgefuhrt (a) in HMPT, /b) in Benzol ber 80°, (¢) in Benzol
unter Bestrahlung mit einer Tageshchtlampe Es zeigte sich, dass bis zu drer ver-
schiedene Reaktionsmechanismen offenbar emne Rolle spielen konnen In HMPT
entsteht beir der Reaktion mit MegSno, zu mehr als 90% MezSiSnMej;, in Benzol
bein Bestrahlen und bet 80° werden MegSn,, Me;SnSiMe; und MegSip 1m
Verhaltnms 1/2/1 gebildet Die Reaktion von [ mit Me;SnBr in HMPT ergibt ca
90¢z Me,Sn., Me; SiBr wird als HMPT-Komplex 1soliert Bei den resthichen Reak-
tionen wird zwar MegSno, tn unterschiedlichen Mengen als Hauptproduht ge-
funden, aber von wechselnden Mengen an Nebenproduhten begleitet I reagiert
mit MezSnH unter Bestrahlung ohne das Auftreten von Nebenproduhten Die
Reaktionsgeschwindigkeiten bel allen Bestrahlungsversuchen deuteten auf emne
Radihalhettenreaktion hin

Die Reaktion von [ mit MegSn, verdient besondere Beachtung, Vyazankin
et al [5] setzten eine Relhe ven Verbindungen R3SnX mit EtgGesHg 1m Mol-
verhaltnis 1/1 ein, wobel sie (nach Erhitzen auf 100°), ausser Et;GeX und Hg,
Et;GeSnR; in guten Ausbeuten erhieiten Offenbar wurde hier erst RgSn,
gebildet, das dann beim weiteren Erhitzen mit uberschussigem EtgGe,Hg zu
Et;GeSnR 5 reagierte

(b) Reaktionen von I mit Verbindungen R.SnX» und R>SnXY
I wurde auch mit emner Rethe Dialkylzinnverbindungen R,SnX, umgesetzt
(siehe Tab 2) Es wurde erwartet, dass solche Reaktionen einen neuen Synthese-

TABELLE 2
REAKTIONEN VON VERBINDUNGEN RaSn%a MIT (Me3S1)~Hg

In allen Fallen wurde Benzol als Losungsmittel verwendet die Reaktitonen wurden ohne Bestrahlung
durchgefuhrt

Verbindung R2SnX2 Reaktions Ausbeute (%)

bedingungen
R X (h/°C) Hg Me;3Sin (RaSn),
Me OMe 15/25 83 83 a
Et O\le 01/25 95 88 90
Bu OA\fe 01/25 95 S0 89
Ph OMe 0 1/25 100 = 95 90
Bu OCOMe 25/25 98 90 82
Et NEta 1/80 98 98 20
Ph NEt; 10/80 95 95 87
Me Br 01/25 82 17 88
Et Ci 01/25 100 95 100
Bu Cl 1/25 95 g0 89
Bu I 01/25 100 > 98 55

G Wegen Zer<tzung micht besummbar
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weg fur Poly(dialkylzinn)verbindungen nach folgender Gleichung geben konnten
RaSnX, + (MezSi),Hg ~ 2 MezSiX + Hg + 1/n (RaSn), (1)

Alle untersuchten Reahtionen liefen in der Tat nach dieser Gleichung ab Poly-
(dialkylzinn)verbindungen wurden gebildet, aber massenspehtrometnsche Unter
suchungen [6] zeigten, dass di= so unter verschiedenen Versuchsbedingungen er
haltenen Produkte nicht einhettheh waren Sie bestanden offenbar aus Gemischen
von Zinntingen verschiedener Grosse und Zinnketten mit endstandigen funktionel
len Gruppen (z B Me;S1, Halogen) Eine praparative Trennung solcher Gemische
war bisher nught moglich Aufanderen Wegen 1st es in diesem Laboratorium schon
fruher gelungen [71, Dialt ylzinn-oligomere 1n der Form von vier- bis neunglied
ngen Rwngen (Jeweils einheithich) darzustellen

Auffallend st die hohe Reaktivitat der Dihalogenide, die ber Raumtemperatur
reagieren Wenn X = NEt, sind die Dialhylstannylverbindungen R,SnX, jedoch
genauso wemg reaktiv wie die entsprechenden Tnalkylstannylverbindungen
R3;SnX Es st mcht Klar, ob die Reaktionen uber Stannylquechsuberverbin
dungen verlaufen, solche konnten be1 Durchfuhrung der Reahtionen bei1 —50°
nicht nachgewiesen werden, obwohi I mit Me,Ge(OMe), unter Bildung von
{MeaGeHg), als ziegelrotes Polymeres reagiert Kuhlein [8] hat schon [ruher
festgestellt, dass (Et.GeHg), und (Ph.GeHg), auch als rote Polymere vorhegen

Es wurden ausserdem einige Verbindungen R.Sn\Y eingesetzt (Tab 3)
Dabe: lief nur die Reahtion von Bu,SnCll 1m Molverhaltnis 1/1 ab, bet den
anderen Verbindungen musste ein Molverhaltnis Zinnverbindung/I von 2/1 ge
nommen werden, um einen vollstandigen Verbrauch von I ber Raumtemperatur
zu erzielen Beispielsweise wurde ber \ = O\le, Y = Cl heine Spur an Me;S1Cl ge-
funden nur das Sauerstoffatom wurde vom Silicium angegriffen

Die Reaktionen laufen wie folgt ab

2 RoSnXY + (MegSi)aHg + 2 MeySiX + Hg + YR;SnSnR,Y (3)
(X = OAle, OCOM\le, ¥ = Br, Cl)

Zwei Reaktionswege sind denkbar, der erste 1st
2 RaSnAY = R.SnX. + R.SnY, (6)
rABELLE 3

REAKTIONEN VON (Me3Si1)aHe MIT VERBINDUNGEN R2Sn\\Y
In allen Fallen diente Benzal als Losungsmittel

Verbindung R>SnXY Malver- Reakuons Ausbeute (%)
- haltns bedingungen — —
R X Y sniS t/)°c) Me3S:X Me3Si¥Y Hg  R;iSnaYas  (RaSn),
Et OMe Br 2N 1725 9o = 95 73
Eu QCOMe C1 2/1 0 5;25 89 90 = 7o
Bu O\e Cl 271 1125 » 98 a0 94

Su Cl I 1/1 061725 80 > 98 20 80




RaSn™a + (MezSi)oHg — 2 MeySiX + Hg ~ 1/n (RaSn), (7)
R.SnY. + 1/n (Rs»Sn), - YR.SnSnR,Y (8)

Unter den in Tab 3 angegebenen Bedingungen lauft Reaktion 8 nicht ab, be:
etwas hoheren Temperaturen lauft sie sogar 1n entgegengesetzter Richtung [9]
Ausserdem reagieren Verbindungen R,Sn\Y fast immer als solche und nicht als
ein Gemisch aus RoSnX, und RoSnY, [10], so dass dieser Reahtionsweg mit
ziemlicher Sicherheit auszuschliessen st

Der zweite denhbarer \Weg ware

RoSNNY + (Me3S1)oHg — MesSi1X + YR,SnHgSi e, ()
2 YR,SnHgSiMez = YR,SnHgSnRLY + (Me;S1),Hg (10)
YR,SnHESNR,Y ~ YR,SNSNRLY + Hg (11}

Das zuruckgebudetel reagiert dann mit dem zweiten Mol R,Srn XY ClBu,SnSnBu.Cl
reagiert nicht mit I betm hurzen Erwarmen, obwohl Bu,SnCl, eine exotherme
Reaktion zeigt, Modelle zeigen, dass sterische Grunde fur das Verhaltensunter
schied verantwortlich sing Die niedrigere Reaktivitat von ClBu-SnSnBu.Cl spricht
wiederum fur eine Synchronreahtion an beiden Chloratomen bei1 R,SnCla

Die Dizinndihalogenide honnen durch Reduktion der entsprechenden Stann
oxanen mit I 1n guten Ausbeuten erhalten werden, diese Reaktion durfte wie
die der halogenfreien Stannoxane ablaufen

CIR3SnOSnR,Cl + (Me3Si),Hg — CIR,SnSnR,Cl + Hg + (Me3S1),0 (12)

In der oben erwahnten Arbeit [5] setzte Vyazanhin auch Et2SnCls und Et»Sn-
(OMe}, mit EtgGeaHg 1im Molverhaltms 1/2 um und echielte dabel Et5Sn(GeEt3)a
in guter Ausbeute Wahrscheinlich wurde zunachst (EtaSn), gebildet, das bel
weiterem Erhitzen mit uberschussigem Et,Ge,Hg zum gefundenen Endprodukt
reagierte Wahrend der vorliegenden Arbeiten wurde gezeigt, dass I und (R;Ge)sHg
immer auf gleiche Weise mit Organozinnverbindungen reagieren

(c) Reaktionen von I mit R,SnX, als Quelle fur ‘‘Dialkylstannylene’

Da diese Reaktionen, wie oben erwahnt ohne nachweisbares Auftreten von
Stannylquechsilberverbindungen ablaufen, was es von Interesse zu untersuchen,
ob dabe: “Dialkylstannylene’ auftreten diese sollten sich mittels emner Einschiebungs
reahtion nachweisen lassen Reahtionen dieser Art werden z Zt 1n diesem Laborato
num untersucht, dabei dient u a (ClBu,Sn), als *‘Stannylen’’ Quelle [9]

Als Reahtionspartner wurden Alkylhalogenide gewahlt, die wie folgt rea-
gieren soliten

[RaSn ] + R'X —~ R SnR,X (13)

Es wurden eine Reihe solcher Umsetzungen unter verschiedenen Arbeitsbeding-
ungen und mit verschiedenen Alkylhalogeniden durchgefuhrt, daber wurden
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hauptsachlich Bu,Sn(OMe), und Bu,SnCl, verwendet In nur emem Falle, wo
R'X = Methyljodid, wurde das erwunschte Tnalkylzinnhalogenid (Bu.SnMel) 1n
guter Ausbeute erhalten In allen anderen Fallen lagen die Ausbeuten an Zinn-
bhalogenid unter 20%, meistens sogar unter 10% Dass Methyljodid hier eine Aus
nahme bildet, iiegt wahrscheinlich an seiner Dissoziation, die langsam ber Raum-
temperatur stattfindet Andere Autoren haben berichtet, dass auch Zinn(II)-
dialkoxide mut Alkyljodiden reagieren, aber nicht mit den entsprechenden
Chlonden und Bromiden [11] Reaktion 13 honnte entweder synchron oder
uber radihalischen Zwischenstufen ablaufen

[RoSn | + R'X —~ R.SnX + R~ — R.SnR'X (14)

Die Rehombtination von t-Butylradikalen mit Stannylradikalen 1st noch nicht
beobachtet worden [12], obwohl Methylradihale zur Rehombination mit
Stannylradihalen fahig sind t Butyljodid reagierte nicht mit I in gewunschtem
Sinne, dies konnte ein Hinweis dafur sein, dass Einschiebungsreakiionen von
“Stannylenen” nach Gl 14 ablaufen

Es wurde darauf verzichtet, die nach Gl 4 gebildeten Poly (dialkylzinn)ver
bindungen auf thre Eignung als ‘Stannvlen’’ Quelle zu uberprufen, da z Zt Unter
suchungen dieser Art in diesem Laboratorium bereits mit Erfolg durchgefuhrt
werden [13])

Expenmenteller Teu

Alle Versuche wurden unter Argon als Schutzgas durchgefuhrt PMR-Spel
tren wurden mit emmem Vanan A 50D Spehtrometer und Massenspehtren mit
einem Vanan MAT CH 5 Spektrometer aufgenommen

Im Regelfall wurden 5 10 mlol I mit der entsprechenden Nenge Organozinn
verbindung umgesetzt

Die Reaktionen wurden wie folgt durchgefuhrt

(a) Nichtphotolylische Reaktionsbedingungen Zu einer Losung von I 1n
Benzol oder HMPT wurde die Organozinnverbindung zugegeben, das Reahtions-
gemisch wurde so lange geruhrt bzw erhitzt, bis es farblos war bzw bis belr Luft
oxidation emner kleinen Probe kein Quecksilber abgeschieden wurde Die Aus
beute an Quecksilber wurde durch Wiegen festgestelit (bei1 der Reaktion mit
Ph;SnOMe war dies nicht moglich, da das Quechsilber nicht von dem PhgSn,
quantitativ 2u trennen war) die Ausbeute an Me,S1X wurde durch Integration
des PMR-Spekirums ermitteit Leichtfluchtige Komponenten (hauptsachlich
Me;S1X und Benzol) wurden vom Produkigemisch entfernt und mittels GLC
untersucht, um die Identitat von Me;Si1X sicherzustellen (es wurden Retentions
mdices auf jewells zwel verschiedenen Saulen bestimmt) und um siliciumbhaltige
Nebenprodukte (meistens MegS1,0) zu 1dentifizieren Der schwerfluchtige Riick-
stand (Di1- oder Polyzinnverbindungen, ggf HMPT) wurde nochmals mittels PAMR
auf Tnmethylsilylreste und Spuren an Ausgangsstoffen gepruft Mittels emner
Jodthitration 1in Benzol wurde die Ausbeutie an RgSn. bzw (R,Sn),, bestimmt (bel
Meg Sn, konnte ein zweiter Wert fur die Ausbeute aus dem PMR-Spektrum er-

halten werden)
(b) Photolylische Reaktionsbedingungen Ein Gemisch aus I und der Zinn-
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verbindung in Benzol wurde so lange mit einer Tageslichtlampe (Philips HPL 125)
bestrahlt, bis die Losung farblos war Das Produktgermisch wurde untersucht, wie
oben beschrnieben

Nachfolgend werden einige Versuche, stellvertretend fur die ubngen, be
schneben

Reaktion von I mit Triphenylzinnmethovid

Zu Trnphenylzinnmethoxid (2 86 g, 7 5 mMlol) in Benzol ( 5 ml) wurde eine
benzolische Losung von [ (4 1 ml, 3 75 mM\lol) zugegeben Es fand emne exotherme
Reaktion statt, amorphes Quechsilber und ein grauer Festkorper Il (1 8 g, Fp
220-230°) wurden ausgeschieden Von der farblosen Losung wurden die fluchtigen
Bestandtelle abgesaugt, ein etwas grauer Festkorper 111 (0 6 g, Fp 140 150°) wurde
erhalten Umknistathsation von II und von IlI ergab einen farblosen Festkorper,
Fp 229 232° (Lat [14] fur PhsSn, 230 234°) Titration mit Jod in Benzol ergab
Triphenylzinnjodid (Fp 115 118°,Lit [15] 117 119°) als einziges Produkt Die
fluchtigen Bestandteile des Produktgemisches wurden mittels PMR und GLC als
Me;S10Me (ea 969%, PMR 6(CH,S1) 0 04, §(CH;0) 3 31 ppm) und Me S1,O
(ca 1%, PMR &6(CH3S1) 0 05 ppm) identifiziert

Real tion von I mut Bis(triathylzinn)oxid

(Et3Sn)-0 (5 94 g, 11 6 mMol) und I 1n Benzol (7 1 m! Losung, 5 8 mbiol
I) wurden gemischt Nach 5 min erfolgte eine exotherme Reaktion, Hg (1 1 g,
95%) fiel aus Fluchtige Bestandteile wurden an der Wasserstrahlpumpe entfernt
und mittels PMNMR und GLC untersucht, nur Benzol honnte nachgewiesen werden
Eine Vakuumdestillation des Ruckstandes ergab zwei Fraktionen, Kp 75°/9 mm
Hg und 120 140°/9 mm Hg Die erste Fraktion (3 1 g, PMR §(CH;S1) —0 03
ppm) wurde als Me;S10SnEt; (Lit [16] Kp 52°/1 mm Hg, §(CH3S1) —0 03 ppm)
identifiziert (ber fur CqH,,0S1Sn C, 36 65, H, 8 15%, gef C, 37 61, H, S 39%)
Die zweite (sithiciumfreie) Fraktion (2 6 g) wurde mittels GLC als EtgSn, 1denti-
fiziert und emner Jodtitration unterworfen (Jodverbrauch 92%)

Reaktion von I nut Hexamethyldistannan

Ein Gemisch aus I (3 ml benzolische Losung, 2 5 mMol) und MegSno, (0 52
ml, 0 82 g, 2 5 mMol) wurde mit einer Tageslichtlampe (Philips HPL 125) so
lange bestrahit, bis die Losung farblos war (0 5 h) Hg (0 48 g, 2 4 mMol) wurde
abgeschieden Mittels GLC wurde gezeigt, dass das Produktgemisch ausser Me,Sn,
emne zweite Verbindung (ca 88%) enthielt PMR 8(CH3Sn) 0 04 ppm, 2J(!'?Sn—
H) 48 0 Hz, 6(CH;3S1) 0 23 ppm, 3J(**°*Sn—S1—H) 32 0 Hz, Flachenverhaltnis
der Resonanzen 1/1 Destillation des Produktigemisches von einem grosseren
Ansatz ergab reines Me;SiISnMe,, Kp 143-145° (Lit [17] 144-146°, ber fur
C.H,sSi1Sn C, 30 42, H, 7 61%, gef C, 30 20, H, 7 39%)

Reaktion von I miut Diphenyilzinndimethoxid

Unter Riithren wurde bel 20° eine benzolische Losungvon 1 (91 ml, 5 4
mMlol) zu emer Suspension von PhaSn(OMe), (1 85 g, 5 4 mMol) in Benzol (5
ml) zugetropft Es fand ewne exotherme Reaktion statt, Hg (1 08 g, 100%)
wurde ausgeschieden Mittels PMR und GLC wurde Me;S1OMe als einziges sili-
ciumhaltiges Produht nachgewiesen Nach Entfernung der fluchtigen Bestand-
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teilen blieb ein braunlicher knistalliner Festkorper (1 35 g) zuruck, der sich
oberhalb von 230° zersetzte Nach Umknstallisation lag der Zersetzungspunkt
ber 268° (Lit [18] fur (Ph,Sn)g 270°) Analysenwerte ber fur CoH,gSn C,
52 80, H, 3 66%, gef C,52 41, H, 364% Eine Jodtitration ergab nur Diphenyl-
zinndyodid, Fp 70-71° (Lat [19] 72 73°)

Reaktion von I mit Dibutylzinnchloridmethoxid

Emn Gemisch aus I (6 2 ml benzohische Losung 5 15 mMol) und Bu,Sn(ONMe)
Cil(3 1g,10 3 mMol, aus Bu,SnCl, und Bu,Sn(OMe).) reagierte iangsam (1 h) bei
Raumtemperatur unter Ausscheidung von Hg (1 01 g, 985¢) Die fluchtigen Be
standteile wurden entfernt und mittels PMR und GLC untersucht, ausser Benzol
war nur Me3;S1OMe vorhanden Zuruck blieb Bu Sn.Cl, als farbloses O! (2 6 g,
94%) das nach Umkristallisation aus Hexan be1 — 40° einen Fp von 26-28°
zeigte (Lat [20] 25-27°) Das reine Produkt wurde mit Luftsauerstoff behandelt,
Bu;Sn,Cl,O (Fp 109 110°, Lit [21] 112°) wurde gebildet

Reaktion von “‘Dibutylstannylen’ mit Methyljodid

Zu einem Gemisch aus [ (10 mi benzolische Losung, 5 mMol), n Hexan
(7 ml) und Methyljodid (1 55 ml, 25 mMol) wurde ber —15° Dibutylzinndimeth-
oxd (5 mMol) in Hexan (7 ml) getropft Anschlhiessend liess man das Reakttons-
gemisch auf Raumtemperatur kommen und entfernte die leichtfluchtigen Be-
standteile an der \Wasserstrahlpumpe Der Ruckstand wurde im Vahuum destilliert
und Bu.SnMlel als farblose Flussigkeit (Kp 65°/10~* mm Hg, Lit [22] Kp 82%0 4
mm Hg, 1 2 g, 64%) erhalten PMR §(CH3Sn) 0 7 ppm, *J(''"Sn—CH;) 52 0 Hz
Die Eigenschaften der Verbindung waren 1dentisch mit denen einer authentischen
Probe, dargestellt nach Literaturvorschnft {22]
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