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Summary 

The tridentate Iigand CH(SiMe2NHMe)3 has been prepared. It can only be 
doubly metallated by LiR. Attempts to prepare N(SiMe,NHR)3 from 
N(SiMe,CI)J and RNH2 (R = Me, Et, i-I%) afforded only cyclodisilazanes 
HNRSiMe,N(SiMe,),NR. These rearrange in the course of their reaction with 
LiC,H, to give cyclotrisilazane derivatives LiN(SiMe2NR)$3Me2. The ring ex- 
pansion proceeds at room temperature by an anionic mechanism and was not 
observed if only catalytic quantities of LiC4H9 were added. 

Zusammenfassung 

Der dreiziihnige Ligand CH(SiMe,NHMe), wurde dargesteht; er liisst sich 
mit LiR nur zweifach metallieren. Versuche zur Synthese van N(SiMe2NHR)3 
aus N(Sihl~~Cl)~ und RNH2 (R = Me, Et, i-F?) fiihrten ausschliesslich zu 
Cyclodisilazanen HNRSiMezN(SiMe2)zNR. Diese lagem sich im Zuge ihrer Um- 
setzung mit LiC4H9 zu Cyclotrisilazan-Derivaten LiN(SiMe,NR),SiMe, urn. Die 
bei Raumtemperatur _ablaufende Ring-Erweiterung verlauft anionisch und 
wurde nicht beobachtet, wenn LiC4H9 nur in katalytischen Mengen zugegeben 

wurde. 

Voraufgegangene Untersuchungen hatten gezeigt, dass neben spirocyclischen 
Ti(IV)-Amiden .besonders monocyclische Verbindungen des Typs A sich durch 
hohe. Bildungshereitschaft, gute thermische’ Stabilitit; geringe- Neigung zu Li- 
gam@&mschreaktionen am ‘K-Atom- und bemerkensweti Stabilisierung von 
-T’i+Z&idr.ingen: (z-B_- Z-r= -Alk$l, Benzyl) auszeichnen; wenn der Substituent 
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R oder das Ringatom X eine Organosilicium-Gruppe darstellen [l-3] _ Des- 
halb war zu erwarten, dass eine konsequente mehrfache und gleichzeitige An- 
wendung bisher als stabilisierend erkarmter Effekte - Cheiateffekt, sterische 
und elektronische Wirkung des Si sowie eventuell zus%zlich transannulare 
N+Ti-Wechseiwirkungen - den BicycIooctan-Derivaten B vom bekannten 
Atran-Typ 141 besonders giinstige Eigenschaften hinsichtlich der Abschirmung 
des vierten Liganden Z verleihen sollte_ 

Grund&itzlich kommt zur Darstellung von Verbindungen vom Typ B ein 
Syntheseweg nach Gl. 1 in Frage: 

Y(,SiMe,Cl), 
6 Rh’Xt 

w Y(SiMe2NHR)s z Y(SiMe2NRLi)3 z B (1) 

(Y = CH, N) 

Dieser geplante Syntheseweg liess sich bisher aus niiher zu erliiutemden Griin- 
den nicht verwirklichen, doch ergaben sich bei Versuchen zur Synthese des 
Chelatliganden N(SiMe2NRH)3 interessante und teilweise bisher unbekannte 
Reaktionswege und Syntheseprodukte, die im folgenden &her beschrieben 
werden, 

Ergebnisse 

1. CH(SiMe,NHMe), und seine Metallierung 
Das als Vorstufe benijtigte CH(SiMe,Cl), (I) wurde zwar bereits beschrieben 

(51, doch steht seine niihere Charakterisierung noch aus. Die Umwandlung van 
I in das bisher unbekannte CHfSiMe,NHMe)s (II) nach Gl. 2 ist eine Standard- 
reaktion, die mit hoher Ausbeute abliiuft. , 

HCC13 
5 hEe$3Cl. 6 Li 

-6Lia + HC(SiMe,), 3 ~~~~~~~~ HC(SiMe,C1)3 a 

HC( SiMe* NHMe)s <I) (2) 

Die physikalischen Eigenschzften und ‘H-NMRSpektren von- I-und II (sowie 
zum Vergleich von CH(SiMes 1% [6 1) sind in .Tabelle 1 ~eiigefasst:' Be-: L-.: 
merkenswert ist.einerseits.die Substituentenabh%$igl&it der.CH-Rk+n&z~ F;.: : 
andererseits diet HNCH-Khpp&qg; vgl. hiemu-. [T] ;.,: _\-!:: f+.,;y.-z _;. f:. .-‘+.c. Lj:;: .;:‘. ::_-s;.-+.~y..~ 

Die IR- und Raman-Spek_tren -van I undII sind: i.@$elle~2 ;i~rneji@~~~’ 
__~ . -. .- F.~. -, ; -, ._ :;- ,._:, -.-, -: .: -- ._ _:__ ., _. ._ , _ ,: -: ‘.+‘); 

--.: -.. _- ., ; :_ _: _;--,,.-~.~,~~~~~_. -:- : 
::. .: ._ . ..- .r_‘____.:. .-‘. ‘. _ : _= ---: -;_- :. :;,- -~ I_;___,;z: :- 

-- .,. . .~ :.-_ -___ i . . . . ___ .-.’ 
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TABELLE 1 

PHYSIKALISCHE DATEN VON I UND II 

I II HCGiie3)3 161 

F. <“Cl 38 51 
Ko. <*C/Torr) 65lO.1 
IZidichkeit gut in PeuolZther. Benzol. &her 
‘H-NBIR e +<~pm) 
CH 9.38 10.30 10.63 
SiCH3 - 9.26 9.55 9.65 
NCHj 7.38 D 

‘J(HH> 7 Hz 

stellt und qualitativ auf der Basis der VergIeichsspektren von CH(SiMe+ [S], 
N(SiMe,Cl), [9] und Me,SiNHMe [lo] zugeordnet. 

Bei einem orientierende‘n Versuch zur Synthese von HC(SiMe,NMe),;riBr 
nach Reaktion Gl- 1 zeigte das ‘H-NMR-Spektrum des Reaktionsproduktes 
eine Vielzahl von Signalen und schloss aus, dass sich iiberwiegend die gesuchte 
Verbindung gebildet hatte_ Es wurde deshalb die Stufe der MetaUierung niiher 

TABELLB 2 

IR- UND RAMAN-SPEKTREN VON 1 UND II 

CH(SiLleZCQ (I) CH(SiMc~NHMe)3 (II) 

1R Ra IR Ra Zuordntmg 

2972m 

291 Sw(br) 

2970m 

2908s 
2848m 

141Om 
1262~s 

1049s 
lOOYrh> 

85ovs 
816vs 
782m 
763m 

694~ 
657m 
558~ 
477vs 
353w 

1430w 
1408~ 
1261~ 1255s 

1100s 

1023~~ 1004s. 
850~9 

818~ 827~s 
778~ 
767~ 757m+ 

7251~ 
687~. P 6781x1 
655%~ 
548% P 
472m. p3 WiCU “XzEw 

357~s.~ u&Sij) 445~ 

3370w v(NH) 
2968w 
2948wm u(CH3) 
2898m 
2831%~ v(CH) 
2807~ 
1452m 
14281~ 

I 

6 (HCH) 
1404m 
1245~ C,<SiCH$ 
1087m _ NCN) 

1OOOW 
860~ 
824~ 1 dSiCH3) 

7781~ 
754sPm v&iC2) 

742w-m 1 
v&CSi3) 

66ti 
: v,CSiCz> 

624~ 
536s 1 v(SiN) ’ 
442s 
309m 
270m 
231s 
199k 

.170m 

~,CCSi3) 

I Deformationen 
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TABELLE 3 

METALLIERUNG VOX II 
- - 

M?ta!lienmgveagenz Lsm_ Temp. Dauer hIetallienxngsgrad (%I 
<*Cl <Std.) grau./acidimetr_ 

____--__._.- _L_- -___~- 

BuLi PeLroIzther 40 1 65164 

BuJLi Pecro!zther 65 30 68167 

Buti PtZtr0lZtherl 
&her 35 2 66165 

MeLi Petrolaher 50 2 64166 

untersucht, da zu vermuten war, dass, wie erstmals bei (Me,Si-NH), beobach- 
tet [ 111, die schrittweise Metallierung der drei NH-Funktionen zunehmend 
schwieriger wiirde- 

Die Analyse der nach Tahelle 3 unter Variation der Reaktionstedingungen 
dargestellten Metallierungsprodukte erbrachte ein einheitliches Bildr such un- 
ter verschiirften Bedingungen und mit Butyllithium im fiber-schuss werden 
stets nur zwei der drei H-Atome metalliert Da das teilmetallierte Produkt aus 
Petroliither als farbloser Niederschlag ausfiel, lag zuniichst der Schluss nahe, 
dass es sich infolge seiner Schwerl5slichkeit einer vollstZndigen Metallierung ent- 
zieht. Tabelle 3 bestiitigt jedoch, dass such in einem Petroliither]-iXther-Ge- 
misch, in dem sich teilmetalliertes II 16st, ein iibereinstimmendes Ergebnis er- 
zielt wird_ 

Auf Grund dieses Reaktionsverhaltens wird verstiindlich, warum eine Syn- 
these des Bicyclooctan-Systems (B) nach einem Gl. 1 entsprechenden Reak- 
tionsweg vorerst nicht mSglich ist_ 

2. Die Reaktion uon N(Sii’4elCl)~ mit Alkylaminen 
Es war zu erhoffen, dass auf Grund der anderen Geometrie des Molekiil- 

zentrums und der miiglichen N-&ix-Riickhindung der Ersatz der CH-Gruppe 
in II durch Stick&off im analogen N(SiMe2NHR)s eine vollstandige iMetal- 
lierung aller Alkylamino-Reste zulassen wiirde_ Die Gl. 1 folgende Synthese 
von N(SiMe,NHRL aus dem bekannten N(SiMe&l), f12] schien auf den 
ersten Blick probIemlos zu sein, wenngleich schon lange bekannt ist, dass 
sich Amino-trisilylamine nach Gl. 3 umlagem [13] bzw. nach Gl. 4 zu Cyclo- 
disilazanen kondensieren [ 14,151. 

(Me$i)llS-SiMe,NHz + (MeJSiNH),SiMel 

Me,SiN( SiMe,Cl)* a [Me&liN(SiMe,NHMe),1 --u~NH_ I 2 

Me$iN(SiMe&NMe 

(3) 

(4) 

In der Tat hildete sich bei der Reaktion von N(SiMe,Cl), mit Methylamin, 
Athylamin und such Isopropylamin in keinem Fall das erhoffte Tris(aminosilyl)- 
amm N(SiMezNHR)3 (R = Me, Et, i-Pr), sondem ausschliesslich in praktisch 
quantitativer Ausbeute ein urn RNHt &meres Produkt, d& auf Grund aller 
analytischen und spektroskopischen Evidenz zweifelsfrei ein Cyclodisilazan- 
Derivat ist, das in einer GI. 4 analogen Reaktionsfolge nach Gl. 5 entsteht. 
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(5) 

(III) R = Me 
(IV) R = Et 
(V) R = i-Pr 

Uns wunderte, dass such bei der Reaktion mit dem sterisch anspruchsvolleren 
Isopropylamin nach Aussage des ‘H-NMR-Spektrums kein Hinweis auf ein wei- 
teres Reaktionsprodukt, etwa das erwartete N(SihIe,NH-i-Pr)J, vorhanden war. 
Auf der Suche nach diesem oder einem anderen Zwischenprodukt fiihrten wir 
die Reaktion nach Gl. 5 bei -78°C durch und untersuchten von RNH&l abdekan- 
tierte Proben bei dieser Temperatur, wobei wir Sorge trugen, dass bei keiner 
Operation -50” C iiberschritten wurden. Stets traten ausschliesslich die Signale 
der Endprodukte III-V auf, ggf. such jene von iiberschiissigem Amin RNH2. 
Die Frage, ob sich III V direkt oder iiber ein nichtcyclisches Zwischenprodukt 
bilden, kann foiglich vorerst nicht beantwortet werden. 

3. Aminosilyl-cyclodisilazane III-V 
Die Zusammensetzung und Struktur der Verbindungen III-V folgt zwingend 

aus Analysen, ‘H-NMR- und Schwingungsspektren. Fur die folgenden Uberle- 
gungen (vide infra) ist es wichtig, die Xichtidentitit von III-V mit den isomeren 
Dialkyl-hesamethylcyclotrisilazanen HN(SihIe2XR),SiMez (VI, R = Me; VII. 
R = Et; VIII, R = i-Pr) zweifelsfrei zu beweisen. Fur III und VI foIgt diese Nicht- 
identitit aus den Tabellen 4 und 5, fiir IV/VII bzw. V/VIII aus der Gegeniiber- 
stellung der ‘H-NMR-Spektren in Tabelle 5. 

‘Z-i-NMR-Spektren. Fur III-V sind in besonderem Masse die in Tabelle 5 zu- 
sammengestellten ‘H-NhIR-Spektren strukturspezifische Kriterien. Wihrend das 
Cyclosilazan (VI) im Einklang mit der Envartung drei Signale im VerhZltnis 
1 : 1 : 2 aufweist (das NH-Signal wurde nicht beobachtet) 1161, zeigen die Ver- 
bindungen III-V erwartungsgemEss zwei Singuletts im Verhaltnis 1 : 2 fiir die 
hIe,Si-Protonen sowie ein Singulett (III), Quartett und Triplett (IV) bzw- Sep- 
tet& und Dublett (V) fiir die endo-cyclische Alkylamino-Gruppe. Die exo-cy- 
clische, terminale NHR-Gruppe gibt sich durch die Kopplung der zu N a-stiin- 
digen CH-Protonen mit dem NH-Proton in Form eines Dubletts (III), eines DU- 
bletts von Tripletts (die wegen der zufdligen Gleichheit von ‘J(HCCH) und 
(HCNH) zu einem Quartett entarten) (IV) sowie eines Dubletts von Septetts 

TABELLE 4 

PHYSIKALISCHE DATEN DER VERBIKDUNGEN (IIIWVI> 

Verbiadung KP. (°Cflorr) F. Cc C) da0 ng Farbe LiMichkeit 

VI [ISI 

III 

IV 
V 

86-87110 

72110 

9L.518 
98.515 

-ml-43 

C-78 

0.9165 

0.8852 

0.6750 

0.8705 

1 A499 

1.4387 
farblos 

Sehr gut in 

l-4390 PetroGXher. 

l-4407 I BenzOl. 

xther 
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bung fiir TiNMeSi- und SiNMeSi-Protonen (7 6.39 und 7.46 im Cl*Ti- 
(NMeSiMe&NMe [Z]) hSchst unwahrscheinlich ist, nur der Schluss, dass der 
Stickstoff-Substituent eine andere als die erwartete Struktur besitzt- Ein denk- 
bares Strukturmodell einer entarteten Umlagerung mit schnellem endo/exo- 
We&se1 der NMe-Gruppe nach GI. 8 kommt such nicht im Frage, da dieses im 

1)~ Me 
L E 

\ 

_YPSi\ / 
StMe2 - I Me S ‘-‘StMe (8) 

4 *I\/ * 
“‘“\ 7 

MeN 

Si 
\,/“/ I 

Me2 Me2 

zeitlichen Mittel such gleiche chemische Verschiebungen fiir die SiMez-Gruppen 
fordert_ Die Gleichheit der beiden NMe-Gruppen bleibt im Benzyl-Derivat. im 
iibrigen bis’-60” C erhalten [ 3]_ 

Da auf Grund der Analysen und des Molekulargewichtes keine Zweifel an 
der Zusammensetzung der Bis-amido-Verbindungen bestehen, kommt auf 
Grund der *H-NMR-Spektren nur eine Cyclotrisilazan-Struktur fiir den Ligan- 
den in Frage. 

Aus der schwingungsspektroskopischen Untersuchung der Titanamide folgt, 
dass einerseits die chvakteristischen Cyclodisilazan-Schwingungen, besonders 
us im Raman-Spektrum nahe 460 cm-‘, fehlen. Dafiir findet man z-B_ eine - 
starke IR-Bande bei ca_ 910 cm-*, die v&iNSi) des Cyclotrisilazans zuzuord- 
nen ist [ 31. Im Grundkarper VI liegt diese Schwingung bei 930 cm-’ [ 161. 

Im weiteren zeigte sich, dass die Umwandlung des Cyclodisilazans in ein Cy- 
clotrisilazan bereits im Zuge der Metallierungsreaktion Gi. 6 erfolgt, die Weiter- 
reaktion xx&. Ti(Hal), somit fiir die Ringaufweitung ohne Bedeutung ist- Im 
einzelnen war dabei zu erkennen, dass bei der Zugabe von ca. 213 des LiC&H, in 
Hesan bei Raumtemperatur zu III und V ein farbloser Niederschlag auszufallen 
beginnt, bei dem es sich urn die metallierten Cyclotrisilazane IX und XI handelt- 
Die Metallierung von IV kann dagegen in LSsung zu Ende gefiihrt werden, da X 
in Petroliither und Benz01 leicht ISslich ist. 

N-Lithium-octamethylcyclotrisilazan (IX) wurde bereits friiher von Wannagat 
und Paul 1201 durch Metallierung des Cyclotxisilazans nach Gl. 9 erhalten. Un- 
ser Produkt IX ist allem Anschein nach mit diesem identisch. 

LiC&H, * HN(SiMe2NMe)lSiMe2 + CeH,o + LiN(SiMezNMe)$5%Mel (9) 

Durch Hydrolyse mit s&hiometrischen Mengen H,O bilden sich aus IX-XI 
die Cyclotrisilazane VI-VIII, die in den wiederum homogenen LSsungen ‘H- 
NMR-spektroskopisch identifizieti. werden k8nnen. Die in Tqbelle 5 zusammen- 
gestellten ‘H-NMRSpelctren sind v& zwei Si*H,-Signalen sowie einem ein-, 
zigen nicht durch HCNH-Kqpplung aufg&altenen N+Wcyl-$ignal jn dem. von 
der Strukturformel gefordertkn Intensit%sve&iltni+ gekenngeichnet. ijber die 
weiteren Eigenschaften dk,&clomF %i$i in e&e< fo!genden MSeil~g -.: 1:: 
ausfiihrlich b&.@t&.:. _., _. . . I-:._, ~ ,_ .- ‘my.__-.;- y_]:::z . ’ ‘:‘r:._, ,.--..:.:Z,;.I:;.r I,. ._. .: : : ._- 

._ __ .-_. :- 
_. 1 -_ ._.. : -- _.: i .-.-.~ _‘__; . . ..- -. - _._ : _.. _~. ~. _ _.;._:..,_ _,- : : .~ y 

‘,~,. ,I.. ..-.. . _, -: ._. ,: _. 
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Diskussion 

Die Ringerweiterung der Cyclodisilazane (III-V) zu den eilsprechenden Cy- 
clotrisilazanen verliuft offensichtlich ionisch iiber die N-metallieiten Produkte. 
Zumindest unt&r den von uns gewalten Reaktionsbedingungen erfordert die 
Umlagerung stijchiometrische Mengen an Lithiumbutyl; beim Einsatz kataly- 
tischer Mengen haben wir keine Umlagerung beobachtet. 

(10) 

RN, IJW RN NR 

St 
w2 

-\,/- 

ML2 

Die Ringerweiterung nach Gl. 10 ist insofern bemerkenswert, als sie in um- 
gekehrter Richtung abl?iuft wie die iiblicherweise beobachtete Ringkontraktion 
unter anion&her Umlagerung. Nach diesem Reaktionstyp wurde z.B. von Fink 
[ 211 erstmals Disilylcyclodisilazan aus Tetralithium-Cyclotetrasilazan dargestellt, 
und Breed [ 221 beobachtete eine gleichartige Ringverengung bei einer Reihe 
von Cyclotrisilazanen, allerdings von anderer Zusammensetzung als VII, VIII, 
unter Bildung von Cyclodisilazanen. 

Dagegen steht die Erweiterung Vierring -, Sechsring in obereinstimmung 
mit den Befunden thermischer Umlagerungen (Gl. ll), die offensichtlich be- 

Cyclodisilazan * Cyclotrisilazan * Cyclotetrasilazan (11) 

vorzugt zu dem thermodynamisch begiinstigten Cyclotrisilazan ftihren. 
Whrend Breed [ 151 allerdings glaubte, aus einem Cyclodisilaz$n thermisch ein 
Cyclotetrasilazan erhalten zu haben, wiesen Wannagat et al. [ 231 nach, dass es 
sich bei den Reaktionsprodukten urn verschiedene Cyclotrisilazane handelte. 
Die Sechsringgemische bilden sich such thermisch oder katalytisch aus Cyclo- 
tetrasilazanen [ 241. 

Experimentelles 

Ausgangssubstanzen. CH(SiMe& 16) und N(SiMe2C1)3 [12,25] wurden nach 
Literatunrorschriften hergest&llt_ 

Tris(dimethyZchlorsiZyl)methan (I) nach [ 51. Zu einer Suspension von 44.4 g 
(0.33 Mol) wasserfreiem AlC13 in 23.2 g (0.1 Mol) CH(SiMe& werden unter 
Kiihlung auf 20°C 27.5 g (0.35 Mol) CH&OCl getropft. Nach 1 std. Erwtimen 
auf 50°C wird das homogene Gemisch mehrfach mit Aether extrahiert, einge- 
engt und I durch Kurzwegsublimation (65” C Badtemperatur, 0.1 Torr) mit 
einer &sbeute von 85% gewonnen, Analysen s, Tabelle 6. 

Tris(methyiaminodimethylsilyL)methan (II)_ 29.4 g (0.1 Mol) I in 150 ml- 
Petrolaether werden zu einer -78°C kalten Lijsung von 24.8 g (0.8 Mol) MeNHz 
in 400 ml Petrolaether getropft. Nach beendeter Reaktion wird 2 Std. bei 20°C 
gem, fiItriert_und auf 60 ml eingeengt_ Nach Kiihlen auf -20°C rat II in 
farblo&n KrisWlen a+; Ausbeute 83%. 

-~~~-~~thy~ininodiniethylsilyl-pen~amethylcyciodisilaznn (III). Zu einer . ._ 
.- ..Ir:._ .-_. . -. ~. ..- ; . : -_...--..: . y_._ - -~. .: 
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-78OC kaIten Lasung von 62 g (2 Mol) MeNHz in 1 I Petrolaether tropft man 
80 g N(SiMe,Cl)s in 400 ml Petrolaether, erwZrmt unter Riihren auf Raumtem- 
peratur, fiItriert, engt ein und fraktioniert im Vakuum. Ausbeute 82%. IR: 
3416m (v(NH)), 295Ovs, 289Ovs, 2808vs, 143Ow, 14OOw, 1371m, 1252vs, 
1236sh, 116Ow, llOlm, 1072vs, 926m, (v(SiN)exo), 876~s (v,(SiNSi)endo); 
838m, 794s, 742vw, 712vw, 677w, 647~ cm-‘. Raman: 2948m, 2895sp, 
2808mp, 1432w, 14lOw, 124Ow, 1112w, llOOw, 875w, 767w, 719w, 675m, 
646mp, 579mp (v(SiN), 462vsp @(Ring)), 430mp, 240m, 200s cm-‘. _ 

N-~thylaminodimethylsilyl-N’~thyl-tetramethylcyclodisil~an (IV). Analog, 
Ausbeute 89% IR: 343Ow, (p(NH)), 297Os, 29OOw, 2870sb, 1450m, 1400m, 
1380(sh), 1353~~ 13OOvw, 1255vs, 124O(sh), 1129s, 1069vs, 936m, 885vs, 
837w, 792vs, 72Ovw, 680m, 655w, 59Ow, 430mb, 241 cm-‘. Raman: 2955m, 
2896vsp, 2870mp, 28OOvw, 1477w, 1453s, 1400m, 138Ovw(sh), 1356vw, 
1295vw, 1252w(sh), 1237mp, 113Ovw, 1087mp, 1068mp. 95Ow, 93Ovw, 
877vw, 84Ovw, 805vw, 771w, 719sp, 677w, 651p, 585mp, 467vsp, 440m(sh), 
240m, 2OOs, lSO(sh), 145~ cm-‘, 

N-lsopropylaminodi~ethylsilyl-N’-isopropyl-tetmmethylcyclodisilazan (V). 
Analog, Ausbeute78%.iR:3408w,2970s,2880m(sh),140~w,1375w,1360~~, 
1253~,1240s,1170m,1130m,1084s,1053vs,1017m,935w,890vs,826m, 

792vs,72(hrwb,680w,655vw,640vw,600vwb,470uwb,237scm~'.Raman: 

2958m,2930w(sh),2898vsp,2867mp,2750vwp,2710vwp,2620vwp,1456~, 

1447m, 1400m,1339vw,1322wv,1322vw,1255(sh),1237wp,1165w,1126vw, 
1086mp,1055vwp,1017vw,935w,917vw,883mp,83Ovwp,769w, 718sp, 

675w,650mp,600(sh)p,584mp,485m(sh)p,455vsp,360vw,241m,200s,175w, 

135vwcm-'. 

N-Lithium-octamethykyclotrikilazan (IX). 0.1 Mol (III) in 100 ml Petrol- 
aether werden bei Raumtemperatur tropfenweise mit einer Zquimolaren Menge 
LiC4H9, 15%ig in n-Hexan, versetzt. Nach Zugabe von 2/3 des LiC4H9 beginnt 
(IX) aIs farbloser Niederschlag auszufallen. Nach beendeter Reaktion erwsmt 

TiXBELLE6 

ANALYSEN 

Summenfomlel MOl_-GG.?W_ Analysen (b?ef_ <her_)) (%) 

ef. <her_1 
C H Cl Li N Si 

I C+h~~3Si3 296 28-4 6-4 36.0 28.8 
(293.85) (28.61) (66.52) (3620) (28.67) 

!I CtoHxN3six 280 43.1 11.4 '15.1 31.0 
<277_64) (4326) 01.25) (15.13) (30.35) 

III CsHxi%% 247 38.6 99 17.0 33.4 
<247.57) (38.81) 00.18) 0697) <34_03) 

IV G0&9N3S53 43.1 10.5 15.6 30.6 
(275.62) c43.58) (10.61) 

V cnH33N3st3 47.2 10-7 
(l&25) (30.57) 

139 27_3:- 
(303.67) (47.46) <IO_951 

IX CsH24LiN$Zi3 
1. $&j 1 ,‘17sj 

-2.6 
(13.84) @_75, ., 
iB.4. -: 

(253.50) (2.74) . . 06.68) .~ . . . 1 .. : :: ;-__.: 

xx C12HjzIiN3Si3 46-3 -10_2 -i : 29 : .13_7.;-, _: ---.-.;_-:~:::. : :-., 

; t309.61) : c(46.55) 00.42) . ._ ,: -(2.24)..; <13.57):: :.::;--G-r ‘.:__,:. : _:- z c:-_’ __ 
. -- .~ .: .- 

.-. ,r- ‘. ._ :,. 
._ ~:__ ,-.-_ ._ =_:_:: 

._- : :.: ~-- -‘;._.;.- 
i -. :. _.:y_ ..:-. -__-;>. ..;-_:./::. ~_ ‘__/ .._ :, __.~_ _-_ 

- ;_.- ._.. :;. .- ._. ,-.__: .~ --; -..- .-, -. -. _; :_ _.:‘I ..- __- __ .- :-._ .;.” 
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man kun, filtriert den amorphen Niederschlag ab und trocknet in Vakuum. 
Ausbeute fast quantitativ. 

N-Lithium-N’,N”-diisopropyI-hexamethyicyclotrisilaran (XI), analog, farb- 
loser Niederschlag. 

N-Lithium-N’,N”-di~~thyZ-hexamethyIcyclotrisiZa.zan (X), analog, bleibt jedoch 
in Petrolaether und Benz01 in Losung. Analysen und Spektren s. Ref. [ 181. 
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