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SILICIUM-STICKSTOFF-FLUORVERBINDUNGEN 

III*. DARSTELLUNG NEUER BIS(TRIMETHYLSILYL)-AMINOFLUOR- 
SILANE 

UWE KLINGEBIEL und ANTON hlELLER 

Inslrlut ftir Anorganischs Chemie der Universltbl Gtittrngen. Tammannslrasse 4 (Deulschlond) 

(Eingegangen den 25 Oktober 1974) 

Summary 

Compounds RSiF2N[Si(CH3)3]2 and RR’SiFN[Si(CH,),], (R = H, CH3, 
C2HS, C,H,; R’ = C,H,) were obtained by the reaction of lithium- or sodium- 
bis(himethylsilyl)amine with fluorosilanes, and alkyl- or phenyl-substituted 
silicium fluorides respectively in a molar ratio of l/l. A disubstituted product 
of composition HSiF[N(SiMe3)z] z was formed when a 2/l molar ratio of 
lithiumbis(trimethylsilyI)amine was treated with trifluorosihme. Corresponding 
bis(aminosilyl)organofluorosilanes were obtained from the alkyl- and aryl- 
substituted bis(trimethylsilyl)aminofluorosilanes upon reaction with the less 
bulky lithiumtrimethyIsilylmethylamide. The IR, ‘H-, 19F-NMR and mass spec- 
tra of the compounds prepared are reported. 

Zusammenfassung 

Fluorsilane, sowie alkyl- oder phenylsubstituierte Siliciumfluoride rea- 
gieren mit Lithium- bzw. Natrium-bis( trimethylsily!)-amid im Molverhtitnis 
l/l zu Verbindungen des Typs RSiFzN(SiMe3), und RR’SiFN(SiMe,), (R = H, 
CH,, C2HS, C3H7; R’ = CbHs). Im Molverh%ltnis l/2 ist aus Trifluorsilan und 
Lithium-bis(trimethylsilyl)-amid ein Disubstitutionsprodukt der Zusammen- 
setzung HSiF.[ N(SiMe3)2 ::, erhiiltlich, w%hrend alkyl- und phenyl-substituierte 
Bis(trimethylsilyl)-aminofluorsilane erst mit dem sterisch weniger hindemden 
Lithium-trimethyl-silyl-methylamid entsprechende Bis(aminosilyl)-organofluor- 
silane ergaben. Die IR-, Massen-, ‘H- und 19F-NMR-Spektren der dargestellten 
Verbindungen werden mitgeteilt. 

l Fiir II. Mitteilung siehe Lit. 7. 
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Einleitung 

Das Reaktionsverhalten von organosubstituierten Siliciumhalogeniden 
mit Alkali-bis( trimethylsilyl)-amiden ist bisher weitgehend an den Silicium- 
chloriden untersucht worden [l-4]. U. Wannagat und Mitarb. [5,6] ktinnten 
dariiber hinaus bei der Umsetzung von Siliciumtetrafluorid mit Natrium- bzw. 
Lithium-hexamethyldisilazan die entsprechenden Aminofluorsilane isolieren. 

in unserem Arbeitskreis konnte kiirzlich [ 71 gezeigt werden, dass such 
alkyl-, vinyl- und phenyl-substituierte Fluorsilane unter LiF-bildung mit 
Lithiumhexaxnethyldisilazan in Reaktion treten. In Fortftihrung dieser Unter- 
suchungen berichten wir iiber die Darstellung einer Reihe weiterer Mono- und 
Di-substitutionsprodukte der Fluorsilane mit der allgemeinen Zusammen- 
setzung (Me$i)zNSiFRR’. 

Ergebnisse und Diskussion 

Die Einwirkung von Lithiumhesamethyldisilazan auf Di- und Tri-fluor- 
silane fiihrt in Petrolgther gem& Gl. 1 zu farblosen Produkten, die im Vakuum 
untersetzt destillieren. 

R’ Y’ 
R - si - F +LiN(SiMe,): --c R - si - N(SiMe,), + LiF (1) 

F F 

R = H, C2Hj, C,H,; R’ = F 

R=CH,;R’=C,Hj 

Die Substitution eines weiteren Fluoratoms mit Lithiumhexamethyl- 
disilazan aus den gebildeten Aminofluorsihnen ist unter den gegebenen Versuchs- 
bedlngungen nur bei der Slanverbindung HSiF? N(Sfile& mijglich (GI. 2): 

7 Y 
H - Si - N(SiMeJ), + LiN(SiMeJ), + (hIe,Si), N - Si - N(SiMeJ), + LiF (2) 

F H 

Wird als Reaktionspartner das weiniger sterisch gehinderte Lithiumtri- 
methylsilylmethylamid verwandt, so ist jedoch in jedem Falle eine exotherme 
Reaktion unter Lithiumfluorid-Abspaltung zu beobachten (GI. 3): 

Y 7”s 7 

R - Si - N(Sll\rle,)l + LiNCH3SiMeJ + Me,Si - N - Si - N(SiMe,), + LiF(3) 

F k 

R = F, H, CHJ, CzHs, W37, GH3, W-IS 

Die dargestellten Mono- und Di-silylaminofluorsilane sind bei Raumtempera- 
tur farblose, im Vakuum unzersetzt destillierbare Fliissigkeiten, die in Gegen- 
wart von Luftfeuchtigkeit hydrolysieren. Mit organ&hen Lasungsmitteln sind 
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TABELLE 1 

AUSBEUTE UND SIEDEPUNKTE DER VERBINDUNGEN (hle3Sl)ZN-SiFzfL (hleWz--NSIFRR’. 
(Mr~Si)2N-S~F-N(Sile~)~ und (Me3Si)zN-SiFR-NCH3SMe3 

Verblndung Ausbeure (c,) Sdp. (“C/Tom) 

I 

II 

111 

IV 

V 

VI 

VII 

VIII 

IX 

x 
XI 

XII 

85 103/760 

90 73111 

90 8Ol10 

90 8910.01 

90 8510.1 

90 45/0.01 

90 4510.05 

83 5510.01 

80 8510.05 

80 87/0.01 

78 6910.05 

75 103/0.00i 

sie gut mischbar. Tabelle 1 zeigt Ausbeuten und Siedepunkte der dargestellten 
Verbindungen. 

Spektroskopische Untersuchungen 

in den IR-Spektren sind die intensivsten und charakteristischsten Ab- 
sorptionen im Bereich von 3100-600 cm-’ zu beobachten. Auf grund ihrer 
Bandenlage und IntensiGt sollten die Absorptionen ausser den C-H-Valenz- 
schwmgungen wie folgt zuzuordnen sein: Im Bereich von ca. 2180 cm-’ 
v_ (Si-H), 1440 cm-’ s,(CH,), 1260 cm-’ 6,(CH3), 960 cm-’ u,(Si-N) 
und bei ca. 910 cm-’ v(Si-F) [6]. 

Die den NMR-Spektren zu entnehmenden Parameter sind In Tabelle 2 
aufgefiihrt. 

Entsprechend einer Wechselwirkung erster Ordnung zeigen die ‘H-NMR- 
Spektren fiir die Verbindungen I-III und VI die Silylprotonen als Triplett; 
sowie in IV, V, VII-Xii als Dublett. Ebenso weisen die NCH3-Protonen in 
VII-XII Dublets auf, w&rend die #thyI- und Propyl-protonen in II, III, IX 
und X als komplese Multiple& auftreten. 

Die I9 F-NMR-Spektren zeigen in Bezug auf die Protonenspektren die zu 
erwartenden Multipletts. 

Die “Si-Spektren werden in einer weiteren .4rbeit mit einer grijsseren Ver- 
blndungsklatie diskutiert. 

Beschreibung der Versuche 

Die Versuche wurden unter Ausschluss von Luftfeuchtigkeit ausgefiihrt. 
Die Bis( trimethylsilyl)-methyl-,-vinyl- und -phenyl-difluorsilylamine wurden 
durch Reaktion von Lithiumhexamethyldisilazan mit den entsprechenden Sili- 
ciumfluoriden dargestellt [7], warend Bis(trimethylsilyl)-trifluorsilylaxnin 

(Fortselrung s.S. 156) 
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TABELLE 2 

CHEhl:SCHE VERSCHIEBUNGEN 6(‘H). WI9 F) UND KOPPLUNGSKONSTANTEN J(HF) DER DAR- 

GESTELLTEN VERBINDUNGENa 
---- ._- - . . _ _ -. ----. _ ___ ._ _ - - .__._----- 

V - 0.25 lN(S1Me312 I 
- 4.85 (SIH) 

VI - 0.14 (NS1hle3) 
- 0.24 lN(Stile3)~ I 
- 2.58 (NCH3) 

VII - 0 13 (NSiMe3) 
- 0.22 [N(Sthle3)? I 
- 2.54 (NCH3) 
- 4.68 (SiH) 

Verbmdung d (’ H) (ppm) 
b 

-_ _- 

1 - 0.20 [N(SI.M~J)Z 
- -l.60 (S&l) 

Ii - 0.23 I N(Sthle3)Z 1 
- 1.66/- 0.72 <SiC:Hg ) 

111 - 0.23 I N(StMe312 1 
- 1.60/- 0.62 C%C3H7 1 

IV - 0.19 [%(Slhs?j)~ I 
- 0.56 (SXH3) 
- 7.45 (C6H.j) 

VIII -0_13(NS1Me3) 
- 0.21 [N(S1hle3)? 1 
- 2.54 (NCH,) 
- 0.18 (SiCH3) 

IX -00.13 (NSlhle3) 
- 0.22 1 N(SiMe3)2 I 

- 1.21 I- 0.62 (SIC? H5) 
- 2.55 (NCH3) 

x -0.14 (NSihle3) 
- 0.22 I N(SI_%?~)~ 1 

- l-57/- 0. 62 C%C3H7) 
- 2.58 (NCH3) 

SI - 0.13 (NSlhle3) 
- 0.22 I N(SiMe))z I 
- 2.60 (NCH3) 
- 6.02 (SiCH CH2 1 

XII - 0.08 (NStile~) 
- 0.16 I N(SiWe3)2 1 
- 2.65 (NCH3) 
- 7.5 (SiCgHg) 

6 (19F) (ppmIC 

- 36.8 

- 37.7 

- 39.3 

- 31.-l 

- -1.l.3 

- 39.7 

- 38.6 

- 46.9 

- 39.-? 

-41.1 

- 39.x 

- 44.5 

J (HF) (Hz) 
-.- -~ 

0.6 [F,!GN(Sthle~)~l 
87.5 (F~SIH) 

d 
0.9 (F2S1NGihle3)~ I 

(F2SiC2Hg) 

0.9 
d 

[F~SIN(SIM~J)? 1 
(F,SiC3H7) 

I .O f FStN(SIhlr3)2 I 
7.7 

d 
(FSiCHJ) 
(FS&hHj) 

0.8 [ FStN(S:hle3), I 
75.0 (FSIH) 

0.8 (F2SINSlhle3) 
0.8 IF~SIN(SIM~~)> I 
1.7 (Fz!GNCH3) 

0 6 (FSiNSiMe3) 
0.9 I FSiFi(Sihfr3,) I 
2.3 (FSINCHJ) 

81.0 (FSiH) 

0.4 (FSiNSiMeJ) 
1.2 I FSiN(Slhle3), I 
1.8 (FSt_NC!H3) 
5.1 (F!%CH3) 

0.1 (FSINS~M~~) 
1.1 lFS1N(S1hlr3)~1 

1.8 d (FStNCH3) 
(FSIC,Hj) 

0.4 (FSINSIhle3) 
1.1 [FStNC%hle3)~ I 
1.8 d (FSlNCH3) 

(FSICJH~) 

0.5 (FSiNSiMe3) 
1.0 [ FSIN(Slhle3)2 1 
2.0 

d 
(FSiNCH3) 
(FSICHCH~) 

0.9 (FSiNSMe3) 
1 .O I FSlN(Sih¶e3), I 

d2.2 (FSiNCH3) 
(FSlC6Hg) 

_---- -- _- _ - - _-_.. 

z Die Verbmduogen warden als 30%ige L&sung in CH2CIz vermessen. 
Inlerner Standard C6F6. d Komplexes hlultiplett. 

b Interner Standard TMS. 
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TABELLE 3. ANALYTISCHE DATEN UND MOLEKULARGEWICHTE DER VERBINDUNGEN I-XII 

Verbinduog Bruttoromlel Mol. Gew. AnaIyL. Dateo gef. (her.) (W) 

C H F N 

I 

II 

III 

IV 

V 

VI 

VII 

Vlil 

IX 

x 

XI 

XII 

C~H~CJF~NSI~ 227.5 

CsH,3F2NSi) . 255.5 

CgH?jFzNS13 269.6 

C, jH,bFNS~~ 299.6 

C,~HJ,FN~SI; 368.9 

CIOH~OFZNZSU 328.7 

CioH31 FNz.% 310.7 

CI~H~SFN,SU 338.8 

CI 3Hr/FNzS4 352.8 

CIZH~~FNZSU 336.8 

cicnH~.FN,Su 386.8 

31.73 8.41 16.52 
(31.68) (8.42) (16.70) 

37.73 9.10 14.70 
(37.60) (9.07) (14.87) 

40.24 9.40 14.00 
(40.10) (9.35) (14.10) 

52.38 8.64 6.40 

(52.12) (8.75) (6.34) 

35.10 10.13 5.40 
(39.07) (10.11) (5.15) 

36.41 9.01 11.40 
(36.54) (9.20) (11.56) 

38.57 9.92 5.90 

(38.66) (10.06) (6.11) 

-IO.50 IO.22 5.65 

(40.68) (10.24) (5.85) 

42.51 10.29 5.43 
(42.55) (IO.411 (5.61) 

44.3-l 10.42 5.20 
(44.26) (10.57) (5.38) 

42.93 9.66 5.50 
(42.80) (9.88) (5.64) 

39.76 9.00 5.10 
(19.68) (9.12) (4.91) 

6.23 
(6.16) 

5.45 
(5.48) 

5.02 
(5.20) 

4.69 
(-1.68) 

7.59 
(7.59) 

8.44 
(8.52) 

9.00 
(9.02) 

881 - 
(8.63) 

8.38 
(8.27) 

7.84 
(7.94) 

8.25 
(8.32) 

7.21 
(7.2-I) 

TXBELLE -1. hlASSEN- UND INFRAROTSPEKTREN DER VERBINDUNGEN l-X!1 

MassenspekLrum lnfrarorspekwum 

m/e Zuordnung (cm-’ ) 

L’erbrndung I 

227 .11+ 

212 (.%I-CH3 I + 
208 (M-FI + 
196 [M--H(CH3)2 I+ 
147 SIFNSI: hle? 
13-f NSi, hfea 
sow,e wel~ere Bruchsrricke 

2960 s. 2900 m. 2250 s. 1440 w. l-l05 m. 
1300w.1255vs.11805.1110w.1030w. 
1000 vs. 940 vs. 915 (sb). 880 m. 840 vs. 
830 (sh). 760 s. 680 s. 645 m. 620 m 
550 w. 475 m. 435 w. 410 w. 

Verbrndung II 

255 if’ 
240 [M-CHJ~+ 
22-l [.I!-H(CH3)z I+ 
210 [Jf -(CH3)3 I+ 
195 CzHgSiFzNSi#e2 
148 HSiFNSi, hfe2 
144 HSiNS12Mej 
13-l SIFNSIM~~ 
130 NSir hle4 
sowle weirere Bruchsliicke 

2960 s. 2900 m. 2880 w. 1460 m. 1 -llO m. 
1300 w. 1270 m. 1255 vs. 1230 (sh). 1010 (SW. 
985 vs. 975 vs. 910 vs. 880 w. 870 w. 850 s. 830 m. 
765 s. 705 s. 685 s. 640 t-n. 620 m. 500 m. 440 m. 
420 m. 

(Forlgesetzt) 



TABELLE 4 (FortseLzunisJ 
-----.- 

Massenspektrum Infrarotspektrum 
___-__-- 

m/e Zuordnung (cm-’ 1 
___ ___ _-- ____ -____.- 

Verbrndunp III 

269 .%I+ 2960 S. 2940 w. 2900 m. 2880 m. 1455 m. 

254 [.%I-CH3 I+ 1405 m. 1265 (ShJ. 1200 vs. 1220 (ShJ. 
250 [M-FI+ 1210 m. 1065 m. 1005 m. 975 vs. 915 vs. 
238 JnI-H(CH3)21+ 880 m. 860 m. 845 5.825 m. 800 (sh). 
221 Ihf-_(CH3)3 I+ 760 s. 725 m. 715 w. 680 s. 635 w. 620 m 
211 [M-CH3. C3H7J + 510 s. 470 m. 420 m. 

209 Ihf-(CH~)a I + 
195 [,V-HSiMe3 J l 
134 StFNSiMe3 
130 NSiz Mea 
sowie weilere BruchsGcke 

L’erbindung IV 

299 .x1+ 
284 JAf-CH3J+ 
280 I.11 -FJ& 
222 [‘lI-c6H5 J + 
192 SiFNSiz Meg 
135 SiFNSihTe3 

130 NSilMea 
sowie weitere Bruchstiicke 

I’erbrndung V 

368 .t1+ 
353 (A!-CH3J + 
349 Inl-FI+ 
294 [XI-HS,h?e3J+ 
277 [.3f-SnFNhlez J + 
264 [ar_H. Slhiej J + 
260 [Al-HF. StMe4 j + 
134 SiFNSihleJ 
130 NSiZ Mea 
sowie rvetcere Bruchsliicke 

Verbrndunz VI 

328 nl+ 
313 IM-CH3 I+ 
309 [ttf-FI + 
297 [aIf-H(CH3J2 J + 
225 [M-Slhleg ]+ 
221 [nf-FStMe4J + 
134 StFNSMe3 
130 NSiZ hle4 
sowie wettece Bruchstticke 

3070 m. 3050 w. 3020 w. 2980 (sh). 2950 s. 
2900 m. 1425 5.1400 w. 1255 (sh). 1250 vs. 

1115 s. 945 vs. 900 vs. 875 w. 840 s. 820 w. 780 s. 
760 m. 730 5.720 W. 690 m. 670 m. 640 w. 615 m. 
480 m. 425 5. 

2980 m. 2960 5.2900 m, 2195 s. 1449 w. 1405 m. 
1300 m. 1265 m. 1250 s. 955 vs. 915 vs. 860~s. 
i65 s. 680 B. 655 m. 620 m. 525 w. 475 m. 430 m. 

2980m.2960s.2900m. 1435m. lJ05m.1250r 
1190 5.1085 s. 1060 (sh). 985 vs. 920 vs. 890 s. 
840 vs. 760 s. 750 m. 680 s. 655 w. 620 m. 575 w. 
560 s. 490 s. 420 s. 390 w. 

2960 s. 2900 m. 2200 s. 1410 w. 1405 m. 1250 s. 
1185 s. 1085 s. 960 vs. 930 vs. 880 m. 870 m. 

835 vs. 760 s. 745 m. 680 s. 650 m. 620 tn. 560 m. 

480 w. 400 w. 

Verbrndunp VII 

310 nf+ 
295 [M-CH, I + 
291 [M-Fj+ 
279 [M--H(CHJ)~]+ 
221 [fif -HSiMe4 J + 
217 [M--HFSiMe3 J + 

207 f~lf--HNCH3SIMe31+ 
203 [aW-FSrMe4 J 
134 SlFNSiMej 
130 NSiMe4 
sowie weitere Bruchstucke 
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TABELLE 4 (Fortsetrung) 
.-- - - -. -- ._ ___ _. 

h¶assenspektrum 

m/e Zuordnung 
- _- -._ ____-__ - - ___. ___ 

32-l hl+ 
309 Ihf-CHJI+ 
305 lU-Fl+ 
236 w-sih4e4 I + 
217 I.%I-F.Wleal+ 
131 SiFNSiMe3 
130 NSi2 hfe_q 
sow!e weltem Bruchstricke 

338 .I!+ 
323 [AI-CH,I+ 
319 {.V-FI+ 
309 
250 

1.V-C2Hsl; 
I.%!-!&Me: I 

231 Ill-FSi%le~l+ 

217 jaf-FSihle$:,H51+ 

134 SiFNSiMe, 
130 NSilMe4 
sowe weiteere Brurhticke 

352 .%I+ 

337 [~If--CH~1+ 
333 (M-Fl 
309 lhl-C3H71 + 
279 [AI--SIhle3J + 
26-l [Iv-Sihleq I + 
245 [ill-F.Sthle.: I + 
203 [,!I-F. C3H,NSihlc3l+ 
134 SiFNSuMeJ 
130 NSIZ hfe4 
sow~e weitem Bruchstiicke 

l’erbmdung XI 

336 Jl 
+ 

321 [!W-CHJ J l 
317 [Al-F]+ 

294 [IV-CH3. CZH31+ 
263 [AJ-SIMe3 I 
248 
229 

i.~r-slhle~l++ 
[If-FSAlq 1 

134 SiFNSihle3 
130 NSI: Mea 
sowie weitere Brucbstiicke 

._ . _--.-- 
Infrarotspektrum 

(cm-’ ) 
- --.--- 

2980(5h). 2960 s. 2900 m. 2820 m. 1440 w. 
1405m. 1265(&j. 1250s. 1185s. 1070s. 
1035 m. 950 s. 910 vs. 870 (sb). 840 ~5.785 m. 
770 s. 750 w. 730 w. 680 s. 650 m. 630 \c. 620 m. 
535m.470m.410s 

2960 s. 2900 m. 2680 (sh). 2820 m. 1455 m. 
1405m.1260bh).1250s.1180s.1115m. 
1070 s. 1030 w. 1010 m. 965 m. 945 s. 900 vs. 
865 m. 840 vs. 810 (sh). 765 s. 750 (sh). 700 m. 
680 s. 655 w. 630 w. 620 m. 555 m. 450 \I’. 420 s. 

2980 (sh). 2960 s. 2900 m. 2870 w. 2820 m. 
1450m.1405m.1330w.1250s.1210m.1180m. 
1070 (sh). 1060 5.1030 w. 1000 m. 945 s. 900 vs. 
840 vs. 790 w. 760 s. 750 (sb). 720 m. 675 s. 650 w. 
615w.560m.~70~.415r 

3060 m. 2980 (sh). 2960 5.2900 m. 2820 m. 
1590m.14~0w.1400s,1250s.1185s.1075s. 
1040 w. 1010 m. 995 w. 950 vs. 905 vs. 870 m. 
840 YS. 765 s. 750 (sh). 710 m. 650 s. 630 w. 
620 w. 570 s. 530 m. 410 W. 

386 ,w+ 3070 m. 3050 w. 2970 s. 2900 2820 m. m. 

371 [.U-CH31+ 1590 w. 1460 w. 1430 1-100m. 1375 m. m. 
367 [hl-Fl+ 1300w.12555.1200&h).1185m.1155m. 
313 [l~l-slhle3 1 A 1lZ?Os.1075s.1035w.955v~.895vr87Om. 
279 I/W-SlFMe4 I+ 845 vs. 760 7QO 700 680 620 m. s, s. m. w. 
Sowie weitere Bruchsttickc 570 s. 525 s. 515 (sb). 475 420 w. m. 
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analog zur Methode von Wannagat und Biirger [ 51 gewonnen wurde. Fiir die 
Massenspektren stand ein MAT CH5-GerBt, fiir die ’ H- und I9 F-NIMR-Mes- 
sungen ein hochausflijsendes Eruker 60 E KernresonanzgerSt zur Verfiigung. 
Die IR-Spektren wurden von kapillaren Filmen zwischen KBr-Platten mit 
einem Perkin-Elmer Gltterspektrometer Model1 125 aufgenommen. Die Mol- 
massenbestimmungen erfolgten jeweils massenspektroskopisch. Die analytischen 
Daten und Molekulargewichte der Verbindungen I-XII sind in Tabelle 3 wieder- 
gegeben, die Massen- und IR-Spektren in der Tabelle 4. 

Darstellung der Bis(trimethyMyl)-aminodifluorsilane I-III 
In einem 250 ml Zweihalskolben (Kolben 1) mit Tropftrichter und auf- 

gesetztem Kiihler werden 1.5 Mel SbFj vorgelegt. Das obere Ende des Kiihlers 
wird mit einem Gaseinleitrohr versehen, das in einem 500 ml Zweihalskolben 
(Kolben 2) reicht. Kolben 2, der eine Lasung von 1 Mol Lithiumhexamethyl- 
disilazan in 300 ml Petrolgther enthat, ist wiederum mit einem Kiihler, an den 
ein CaCl?-Trockenturm angeschlossen ist, versehen. 

Nach Kiihlung der beiden Intensivkijhler und des Kolben 2 mittels eines 
Kryostaten auf - 70” werden unter Riihrung in beiden Kolben 1.2 Mol der 
jeweiligen Trichlorsilane in Kolben 1 zugetropft. In stark esothermer Reaktion 
entstehen in Kolben 1 die entsprechenden Trifluorsilane, die nach teendeter 
Zugabe der Chlorsilane durch Erhiihung der Temperatur in Kiihler 1 in Kolben 
2 iibergetrieben werden. hiit Ende der Gaseinleit.ung in Kolben 2 wird dleser 
unter Weiterkiihlung des Kiihlers 2 auf 30” erwgrmt und eine Std. bei dieser 
Temperatur belassen. Anschliessend wird der Petroltither am Rotationsver- 
dampfer abgezogen, die entstandenen Bis( trimethylsilyl)-aminodifluorsilane 
werden iiber eine 20 cm Vigre&ykolonne destilliert. 

Bis(trimethylsilyl)-amino-methyt-phenylftuors~tan IV und Blsfbis(tnmethyl- 
silyl)-amino j-fluorsdan V 

In einem 500 ml Zweihalskolben mit Tropftrichter und Riickflusskiihler 
mit angeschlossenem Trockenturm werden unter Riihren zu 1 Mol Lithium- 
hexamethyldisilazan in 300 ml Petrolather 1.1 Mol des Methyl-phenylsiiicium- 
difluorids bzw. Bis(trimethylsilyl)-aminodifluorsilans zugetropft. Nach been- 
deter Zugabe wird noch 2 Std. zum Sieden des Petroltithers erhitzt. An- 
schliessend wird das Lijsungsmittel abgezogen, die entstandenen Verbindungen 
werden iiber eine 20 cm Vigreuxkolonne destllliert. 

Bis(trimethyIsilyl)-nmino-trrmethylsilylmethylaminofl~rorsilane VI-XII 
Die Darstellung und Aufarbeitung dieser Produkte verliuft analog den 

Verbindungen IV und V. Statt des Llthiumhexamethyldisilazans wird jedoch 
das Lithiumsalz des Trimethylsilylmethylarnins in Petrolsther vorgelegt. 
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