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Darstellung und Struktur monomerer N-borylierter Galliumamide
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Abstract

The reaction of N-lithiated aminoboranes of type R ;BN(‘Bu)Li (R = Me, Mes) with Diorganylgallium chlorides R,GaCKR’ = Me,
Et, CH,C(Ph)Me,) yields the N-borylated gallium amides R,GaN('Bu)BR ,. A single crystal X ray structure determination did
show the molecule Mes, BN(*Bu)GaEt, to be monomeric with trigonal planar coordi‘pated gallium, nitrogen and boron atoms. The
BN bond length is short (1.384(6) A), the GaN bond length is rather long (1.937(3) A), although the nitrogen is non bridging. The
described compounds are the first well characterized examples of monomeric gallium monoamides, on the other hand they
represent a new class of compounds having two different elements of the III main group bound to one nitrogen atom.

Zusammenfassung

Die Umsetzung von N-lithiierten Aminoboranen des Types R,BN(‘Bu)Li (R =Me, Mes) mit Diorganylgalliumchloriden

2GaCi(R’ = Me, Et, CH,C(Ph)Me,) ergibt am Stickstoff-Atom borylierte Galliumamide R,GaN(‘Bu)BR,. Eine Einkristall-
Rontgenstrukturanalyse ergab, daB das Molekiil MeszBN('Bu)GaEt2 monomer vorliegt und trigonal planar koordinierte Gallium-,
Stickstoff- und Bor-Atome enthilt. Die BN-Bindung ist kurz (1.384(6) A), die GaN-Bindung ist dagegen lang (1.937(3) ;\), wenn
man beriicksichtigt, daB das Stickstoff-Atom nicht verbriickend zwischen zwei Gallium-Atomen wirkt, Diese Verbindungen sind
nicht nur erste Beispiele fiir monomere Galliummonoamide, sondern auch erste Vertreter einer Verbindungsklasse, bei der zwei

verschiedene Elemente der III. Hauptgruppe an ein Stickstoff-Atom gebunden sind.
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1. Einleitung

Verbindungen des Galliums mit Elementen der V.
Hauptgruppe werden in letzter Zeit intensiv unter-
sucht. Dabei steht ihre potentielle Eignung als Precur-
sor-Molekiile fiir Verbindungen GaE (E = N, P, As) im
Vordergrund [1]. Bei den schwereren Elementen Phos-
phor und Arsen sind inzwischen sowohl oligomere 1 als
auch monomere Vertreter 2 und 3 bekannt. Aminoor-
ganylverbindungen des Aluminiums und Galliums
liegen in der Regel oligomer vor. Dies belegt eine
Reihe von Strukturen des Typs (R,N-ER)), (E = Al
[2], Ga [3D.
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Beim Aluminium wurde kiirzlich iiber monomere
Monoamide 'Bu,AlI-NR(R’) (R, R’ = Mes, 2,6-Diiso-
propylphenyl, Adamantyl und SiPh,) berichtet [4], doch
gibt es bisher keine strukturellen Daten fiir monomere
Aminogallane R,N-ER’,. Hingegen kennt man bei
Trisaminoverbindungen dieser Elemente sowohl
dimere Vertreter wie z.B. [Ga(NMe,),}, [5] als auch
die monomeren E[N(SiMe,),]; (E = Al [6], Ga [7]). In
dieser Arbeit wird iiber monomere Aminogallane des
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Typs R,Ga-N(BR’),R” berichtet, eine Verbindungs-
klasse, die es ermoglicht, die Konkurrenz zwischen Bor
und einem schwereren Element der III. Hauptgruppe
um ein Stickstoff-Atom zu untersuchen.

2. Reaktionen und Ergebnisse

Der Aminorest [Mes,BN'Bu]™ sollie besonders
geeignet sein, um monomere Strukturen bei Aminogal-
lanen zu stabilisieren, weil sein Raumanspruch sehr
hoch ist, und durch die BN-(w)-Bindung das freie
Elektronenpaar am Stickstoff-Atom fiir eine Dimeri-
sierung nach Gl. (1) (in der Zeichnung wurde auf die
Angabe von Formalladungen verzichtet) nicht
verfiljgbar sein sollte. Ein #hnliches Aminoboran
haben bereits Power et al. [8] zur Darstiellung von
niederkoordinierten Ubergangsmetallamiden wie
Mn[N(Ph)BMes, ], ausgenutzt.

’\B/
| |
N —Ga—N—
2 B=N = ——» )
7N —rL—claa——
Lo
7\

Nach N-Lithiierung des Aminoborans 4 fithrt die
Umsetzung mit Diethylgalliumchlorid in Hexan nach
Gl. (2) zu 5, das als farblose, kristalline Verbindung

1) + MBuLi
2) + Et,GaCl
2 2)

isoliert wird. Frithere Arbeiten von Noth et al. [9]
zeigten, daB auch Aminoborane mit Methylresten am
Bor-Atom, wic z.B. die im Vergleich zu 4 sterisch
erheblich weniger anspruchsvolle Verbindung 6, am
Stickstoff lithiierbar sind. Nach Umsetzung von metal-
liertem 6 mit Bisneophylgalliumchiorid {3b] (neophyl =
2-Methyl-2-phenylpropyl) gemaB Gl. (3) konnte das
Aminogallan 7 als gelbliches Ol isoliert werden. Wurde
6 nach Lithiiexung mit Diethylgalliumchlorid zur Reak-
tion gebracht, bildete sich wieder das gewlinschte
Aminogallan 8, diesmal als eine bei 40°C/0.01 Torr
destillierbare Fliissigkeit.- Analog reagierte Dimethyl-
galliumchlorid zu der ebenfalls leicht fliichtigen Ver-
bindung 9.

1) + 'Bui Me
Me\ 2) + RyGaCl \
B=N —— > R STM @
/ \
Me H 1)-Cy4Hyg JGa—N
2) - LiCl R’
6 _
7 R = Neophyl
8 R = Ethyl
9 R = Methyl

3. Spektroskopische Charakterisierung

Das ''B-NMR-Spektrum von 5 in benzolischer
Losung zeigt ein Signal bei 6 = 41.0, d.h. im Vergleich
mit 4 (6 = 41.3) erfolgt praktisch keine Verinderung
der Abschirmung am Bor-Kern. §!!'B ist weiterhin im
typischen Bereich fiir Aminodiarylborane [10] mit
starker BN-(7r)-Bindung. Die !''B-NMR-Resonanzen
von 7 (8 = 44.0), 8 (8 = 43.1) und 9 (6 = 42.6) liegen -
im Vergleich mit der von 6. (8 =45.1) - etwas zu
hohem Feld verschoben. Die !'B-chemische Ver-
schiebung wird damit zum eindeutigen Indiz fiir
monomeres 5, 7, 8 und 9. Fiir Dimere, wie in Gl. (1)
formuliert, wiare ndmlich wegen der aufgehobenen
Bor-Stickstoff-(7r)-Wechselwirkung eine deutlich zu
tieferem Feld verschobene Resonanz zu erwarten. Als
Vergleichsverbindungen konnen hier die Addukte
Me,B-NMe, - ECl; (E = Al, Ga) [11] herangezogen
werden. Fiir diese werden chemische Verschiebungen
um &!'B =74 gefunden. Betrachtet man die N-
borylierten Aminogallane als Element-Homologe der
Bis(diorganylboryl)amine, zeigt sich ein deutlicher Un-
terschied. Fiir letztere findet man §''B-Werte, die um
mehr als 10 ppm bei tieferem Feld liegen [10]. Aus den
I'B_.NMR-Daten dieser Verbindungen kann somit das
Auftreten einer Gallium-Stickstoff-pp(m)-Wechsel-
wirkung bei dieser Substanzklasse ausgeschlossen wer-
den. Wie man schon von den GroBenverhiltnissen der
Atompaare B/N und Ga/N her erwarten kann, ist die
BN-(m)-Bindung zu stark, als daB das Gallium am
“freien” Elektronenpaar des Stickstoff-Atoms in dieser
Konkurrenzsituation partizipieren konnte. Einer
kurzen Erklirung bedarf die beobachtete Hochfeldver-
schiebung der Signale der borylierten Aminogallane in
den ''B-NMR-Spektren. Ublicherweise bedingt der
Ubergang von einem primidren Aminoboran R,B-
N(HR' zu einem sekundiren R,B-NR), eine Tlef-
feldverschiecbung um etwa 3 ppm [10]. Der im Ver-
gleich zur Kohlenstoff-Stickstoff-Bindung stirker ioni-
sche Charakter der Gallium-Stickstoff-Bindung fiihrt
zu einer induktiven Verstirkung der Bor-Stickstoff-
Bindung und damit zu einer Verschiebung zu hoherem
Feld.
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Auch die 'H- und *C-NMR-Daten von § sind mit
einer monomeren Struktur konsistent. Fiir die Wasser-
stoff- und Kohlenstoff-Atome der beiden Mesitylgrup-
pen werden bei Raumtemperatur getrennte Signalsitze
beobachtet, fiir die der galliumgebundenen Ethylgrup-
pen jedoch nur einer. Dies zeigt eine gehinderte Rota-
tion um die BN-Bindung, aber eine freie Rotation um
die GaN-Bindung an. Diese kann auch bei —80°C
nicht eingefroren werden, wie 'H- und *C-Tieftempe-
ratur-NMR-Spektren zeigten. Auffillig bei den 'H-
NMR-Daten ist der relativ groe Verschiebungsunter-
schied fiir die para-stindigen Methylgruppen der
Mesitylreste von A'H = 0.21, wihrend die ortho-
stindigen nur um A'H = 0.01 getrennt erscheinen. Der
EinfluB der unsymmetrischen Substitution am Stick-
stoff-Atom sollte aber eigentlich fiir die o-Substituen-
ten am deutlichsten sein. Ein zweidimensionales
'H'!'H-korreliertes NOESY-Spektrum gestattete die
Zuordnung der bei tieferem Feld erscheinenden
Mesitylgruppe als trans-stindig zum Gallylsub-
stituenten. Andererseits zeigt das Spektrum, daB die
Tieffeld-para-Methylgruppe in rdumlicher Nihe zu den
galliumgebundenen Ethylgruppen steht, wihrend die
andere Kkeinerlei NOE-Wechselwirkungen (Nuclear
Overhauser Effect) zu H-Atomen der Stickstoff-Sub-
stituenten zeigt. Dies gibt die Erklirung der obenge-
nannten Verschiebungsdifferenz fur die para-Methyl-
gruppen.

Analog sind die NMR-Daten fiir 7, 8 und 9. In allen
drei Molekiilen werden sowohl im 'H- und *C-NMR-
Spektrum zwei Signale fiir die borgebundenen Methyl-
gruppen beobachtet, aber nur ein Signalsatz fiir die
Gallium-Substituenten. Bei 7 allerdings treten sowohl
im 'H- als auch im *C-NMR-Spektrum zwei Signale
fiir die diastereotopen Methylgruppen der Neophyl-
reste auf.

4. Rontgenstrukturanalyse von 5

Eine Rontgenstrukturanalyse [12] von 5 zeigte, daB
die in Losung vorliegende monomere Struktur auch im
Kristall erhalten bleibt. Die wichtigsten Bindungs-
abstinde und -winkel sind in Tabelle 1 zusammen-
gefaBBt, die Atomkoordinaten sind in Tabelle 2
wiedergegeben. Das Molekiil (Abb. 1) besitzt trigonal
planar koordinierte Ga-, N- und B-Atome mit Winkel-
summen von 358.0°, 359.7° bzyv. 359.9°. Der BN-Bin-
dungsabstand ist mit 1.384(6) A kurz und zeigt zusam-
men mit der relativ geringen Abwinkelung der
GaNC19-Ebene zur C1BC10-Ebene von 18.9° eine
starke BN-(m)-Wechselwirkung an. Der GaN-Abstand
betrdgt 1.937(3) A; die Verdrillung der C23GaC25-
Ebene zur BNC19-Ebene um 69.7° ist betrichtlich.

Die GaN-Bindung in 5 ist zwar kiirzer als die GaN-
Bindung zu den verbriickenden N-Atomen in z.B.

TABELLE 1. Ausgewihlte Bindungsabstinde (in A) und -winkel (°)
(Standardabweichungen in Klammern)

Ga-N 1.937(3) Ga-C23 1.980(6)
Ga-C25 1.961(8) B-N 1.384(6)
B-Cl 1.607(6) B-C10 1.625(5)
N-C19 1.483(5}

C23-Ga-C25 118.2(3) C23-Ga-N 123.3(2)
C25-Ga-N 116.5(2) Ga-N-B 107.6(3)
Ga-N-C19 118.7(3) C19-N-B 133.4(3)
C1-B-C10 119.8(3) Ci-B-N 112.03)
C10-B-N 112.0(3)

[Me,GaN(H)'Bul, [3a] (2.012 A) oder Ga(NMe,), [5]
(2.005 bzw. 2.021 A), aber deutlich linger als die zu
den terminalen N-Atomen in diesem Trisamid (1.861
bzw. 1.849 A). Auch das monomere Trisaminogallan
Ga[N(SiMe,), ]; [7], die einzige Vergleichsverbindung
mit dreifachlgoordinierten Ga- und N-Atomen, besitzt
mit 1.857(8) A erheblich kiirzere GaN-Abstiinde. Diese
Trisamide bieten aber keine gute Vergleichs-
moglichkeit, da zusitzliche elektronegative Reste allge-
mein zu einer Bindungsverkiirzung fithren. Der Gal-
lium-Stickstoff-Abstand in 5§ ist erheblich linger, als
der nach einer modifizierten Shomaker—Stevenson-

TABELLE 2. Atomkoordinaten (x10*) und isotrope iquivalente
Auslenkungsparameter U, (A2 x10%) der Nichtwasserstoff-Atome
von §

Atom x y z Ueq

Ga 4297(1) 4537(1) 2195(1) 48(1)
B 2900(5) 6780(4) 2540(3) 33(1)
N 4429(3) 6561(3) 2440(2) 36(1)
1) 2368(4) 8204(4) 3028(2) 36(1)
c2) 2613(4) 8751(4) 3939%(2) 37D
c3) 2027(5) 9926(4) 434002) 43(1)
C4) 1244(5) 10623(4) 3872(3) 42(1)
(5) 1046(5) 10099%(4) 2986(3) 43(1)
C(6) 1586(4) 8917(4) 2553(2) 38(1)
(o)) 3460(5) 8096(5) 4517(3) 48(2)
8 666(6) 11925(5) 4340(3) 62(2)
9 1321(6) 8415(5) 1563(3) 58(2)
c(10) 1553(4) 5308(4) 2117(2) 35(1)
o) 462(4) 4651(4) 2613(3) 39(1)
Q12) —531(5) 3343(5) 2237(3) 49(2)
c13) —-531(5) 2606(5) . 1364(3) 52(2)
(14) 466(5) 326i(3) ' . 874(3) 5002)
(15) 1493(4) 4593(4) 1212(3) 41Q1)
a16) 365(5) 5318(5) 3561(3) 50(2)
car) -1612(6) 1155(6) ° 994(4) 78(2)
c(18) 2377%(5) 52435  560(3) 52%2)
cQ19) 6009(5) 7548(4)  2559(3) 45(1)
C(20) 6667(7) 7367(6) 1668(4) - 84(2)
Cc(21) 7105(6) 7145(6) 3170(5) 81(3)
C(22) 5974(5) 9105(5) 2916(4)  66(2)
c(23) 5100(6) 3442(6) 1149(3) 70(2)
C(24) 4172(8)  1900(6) 829(5) 112(3)
(25) 3921(7) 3688(6) 3180(4) 78(3)
«(26) 5196(7) 3094(7) 3455(4) 133(5)
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Abb. 1. orTEP-Plot der Molekiilstruktur von § im Kristall. Die
Schwingungsellipsoide entsprechgn 25% Wahrscheinlichkeit. H-
Atome wurden aus Griinden der Ubersichtlichkeit weggelassen.

Formel [13] fiir eine Gallium-Stickstoff-Einfachbin-
dung (r{GaN] = 1.80 A) abgeschitzte. Dies diirfte auf
die Anhiufung sterisch anspruchsvoller Gruppen am
Stickstoff-Atom zuriickzufithren sein. Zusammen-
fassend gesagt, die nahezu orthogonale Stellung des
unbesetzten p-Orbitals am Gallium zur BN-(7)-Bin-
dung und die kurze BN-Bindung schlieBen eine GaN-
pp(7)-Bindung aus.

Die beiden Mesitylgruppen am Bor-Atom sind um
75° gegeneinander verdreht, was typisch fiir Mesityl-
bor-Verbindungen ist, wie das Beispiel Mes,B-NH,
zeigt [14]. Ebenso erweist sich, wie in Losung vermutet,
daB eine Mesitylgruppe stirker ins Molekiil eingebet-
tet ist als die andere.

Die hier vorgestellten monomeren Aminogallane
sind erste Beispiele fiir Molekiile mit der Atomabfolge
B-N-E, wobei E ein schwereres Element der Gruppe
13 ist. Besonders bei § zeigte sich, daB selbst so sper-
rige Reste wie Mesityl am Bor und tert-Butyl am
Stickstoff keine so starke Verdrillung um die BN-Bin-
dung erzwingen konnen, daB eine Ga—-N-(7)-Bindung
ermdoglicht wird. Mit dieser Verbindungsklasse ist die
Grundlage fiir die weitere Untersuchung dieser
Konkurrenzsituation und des sterischen und elektro-
nischen Einflusses von Boryl-Substituenten auf Gal-
lium~Stickstoff-Verbindungen geschaffen. *

5. Experimenteller Teil

Fiir die NMR-Messungen stand ein Bruker AC-200
und JEOL GSX 400 NMR-Spektrometer zur

* Bemerkung beim Korrektur: Inzwischen wurden weitere
monomere Diorganogalliumamide mit GaN-abstinden von 1.847
bis 1.906 A beschrieben: KM. Waggoner, K. Ruhlandt-Sange, R.J.
Wehmschulte, X. He, M.M. Olmstead und P.P. Power, Inorg.
Chem., 32 (1993) 2557.

Verfiigung. Standards sind TMS (‘H, *C) und BF;-
OEt, ('B). Massenspektren wurden mit einem Atlas
CH7-Spektrometer aufgenommen. Zur Réntgen-
strukturanalyse wurde ein Syntex R3-Vierkreisdif-
fraktometer und das sHELXTL pLUS Programmpaket
verwendet. Alle priparativen Arbeiten wurden mit
Schlenktechniken unter nachgereinigtem Stickstoff
durchgefiihrt. Die Trocknung der Losungsmittel erfolg-
te nach Standardmethoden. Nach Literaturvorschriften
wurden erhalten Mes, BN(H)'Bu [15], Me, BN(H)'Bu
[16], Et,GaCl [17] und Neophyl,GaCl [3b]; Me,GaCl
wurde in situ dargestellt.

5.1. Darsteliung von [tert-Butyl(dimesitylboryl)amino]-
diethylgallium (5)

Zu einer Lésung von 0.60 g (1.86 mmol)
Mes,BN(H)CMe; in 20 ml Hexan wurden bei RT
unter Rithren 1.2 ml einer 1.56 m Losung von "Buli in
Hexan getropft. Zur Vervollstindigung der Metal-
lierung wurde die Mischung 2h unter RiickfluB gekocht.
Nach Abkiihlen auf RT wurden zu dieser Losung 0.29
g (1.80 mmol) Et,GaCl in 5 ml Hexan langsam zugefiigt.
Dabei bildete sich sofort ein farbloser Niederschlag.
Nach weiteren 8h Riihren, Abfritten und Einengen des
Filtrats kristallisierten bei —30°C 0.54 g 5 (67%), Fp.
106-107°C.

CH, BGaN (448.1): ber. C, 69.68; H, 9.22; N,
3.13; gef. C, 70.16; H, 8.44; N, 3.32%. NMR-Daten
(C4Dg): 8'H = 6.80, 6.89 (s, 4 H, m-H), 2.46, 2.45 (s, 12
H, 0-CH,;), 2.21, 2.00 (s, 6H, p-CH,), 1.20 (s, 9H,
C(CH,;),), 1.05 (t, *J(HH) = 8 Hz, 6H, CH,CH,), 0.57
(q, %J(HH) = 8 Hz, 4H, CH,CH,).-8"3C = 144.4, 139.6
(0-0), 142.1, 138.4 (br., i-C), 139.9, 136.1 (p-C), 130.7
(m-C), 553 (C(CH,),), 33.5 (C(CH,),), 24.8, 23.9 (o-
CH,), 212, 209 (p-CH,), 10.7 (CH,CH,), 9.8
(CH,CH,).-8""B=41.0 (h, 2 =430 Hz).-MS (25 eV,
®Ga, Y"B): m/z 419 (M-C,H,, 20%), 216
(MesBN(H)GaH ,, 100%).

5.2. Darstellung von [tert-Butyl(dimethylboryl)amino]-
bis(2-methyl-2-phenyl-propyl)gallium (7)

Eine Losung von 139 g (3.1 mmol) (PhMe,-
CCH,),GaCl in 50 ml Pentan wurde bei RT zu einer
Losung von N-Lithio-fert-butylaminodimethylboran in
30 ml Pentan (in situ dargestellt, wie bei 8 beschrieben,
aus 0.37 g (3.1 mmol) 6 und 2.1 ml einer 1.50 m
'BuLi-Losung in Pentan) getropft. Dabei bildete sich
ein farbloser Niederschlag. Nach weiterem 15-
stiindigem Riihren wurde vom Ungelosten abfiltriert,
und das Pentan im OV abkondensiert. Zuriick blieben
0.41 g 7 (30%) als spektroskopisch reines, zihes Ol.
C,cH,;BGaN (448.2): ber. C, 69.68; H, 9.22; N, 3.13;
gef. C, 62.58; H, 8.65; N, 2.69%. NMR-Daten (C¢Ds):
8'H =17.25 (m, 4H, 0-CH), 7.18 (m, 4H, m-CH), 7.06
(m, 2 H, p-CH), 1.37, 1.34 (s, 12 H, Me), 1.16 (s, 4H,
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CH,), 1.05 (s, 9 H, CMe,), 058, —0.02 (br., 6 H,
BMe); 81°C=152.1 (i-C), 128.5 (m-0O), 125.8 (p-0O),
125.6 (0-C), 53.1 (CMes), 41.5 (CH,), 37.9 (H,CC),
34.0, 33.4 (Me), 33.0 (CMe,), 10.2, 7.6 (BMe); 5!'B =
44.0. MS (70 eV, ®Ga, 'B): 335 (neoph,Ga, 33%), 314
(M-neoph, 35%), 217 (neophGaMe, 100%), 161
(PhCH ,GaMe, 26%), 69 (Ga, 23%).

5.3. Darstellung von [tert-Butyl-(dimethylboryl)ami-
nojdiethylgallium (8)

Zu einer Losung von 122 g (10.8 mmol)
Me,BN(H)'Bu, 6, wurden bei —78°C 7.2 ml einer 1.5
m Losung von 'Buli in Pentan getropft. Nach
langsamem Erwarmen auf RT wurde weitere 12 h
geriihrt. Die !'B-NMR-Kontrolle zeigt die glatte Lithi-
ierung von 6 an (8'!B = 45.9). Bei —78°C wurden 1.76
g (10.8 mmol) Et,GaCl, gelést in 5 ml Pentan,
zugetropft und 20 h bei RT geriihrt. Nach Filtration

wurde das Ldsungsmittel bei 50 Torr abkonden51ert
nnd dar Riickctand im n‘/ Aactilliart MNahai ginacan ha

ULIU UVl INUVBSLALIU L WUV UvsuiuviL, avud gluigvil ol

42°C/0.01 Torr 1.05 g 8 (41% d. Th.) iiber.
C,oH,sBGaN (239.9): ber. C, 50.08; H, 10.51; N,
5.84; gef. C, 48.76; H, 9.98; N, 6.01%. NMR-Daten
(C¢Dg): 6'H=1.20 (s, 9 H, CMe,), 1.18 (t, 6 H,
3J(HH) = 7.8 Hz, CH,CH,), 0.63 (g, 4 H, *J(HH) = 7.8
Hz, CH,CH,), 0.60, 0.16 (br., 6 H, BMe); 6*°C = 52.7
(CMe,), 33.0 (CMe,), 10.2 (CH,CH ), 9.5 (CH,CH,),

8.2, 6.7 (BMe): 6"'B=43.1 (h, ,, = 170 Hz).

5.4. Darstellung von [tert-Butyl(dimethylboryl)amino]di-
methylgallium (9)

Zu einer Losung von 1.32 g (7.5 mmol) GaCl, in 20
ml Diethylether wurden bei —78°C 9.2 ml einer 1.64 m
Losung von MeLi in Ether langsam zugetropft. Nach
langsamem Erwidrmen auf RT wurde 8 h weiter geriihrt.
Dann wurde eine Losung von Me,BN(Li)'Bu (herge-
stellt aus 0.86 g (7.6 mmol) 6 und 5.1 ml einer 1.5 m
Losung von 'BuLi in Pentan) bei —78°C langsam
zugetropft. Nach Riihren iiber Nacht wurde vom Un-
geldsten abfiltriert, und bei 200 Torr das Losungsmittel
abkondensiert. Der Riickstand lieferte nach Destilla-
tion bei 30-32°C/5 Torr 0.61 g 9 (38%).

CgH,;BGaN (211.8): ber. C, 45.37; H, 9.99; N, 6.61;
gef. C, 43.93; H, 9.17; N, 6.04%. NMR-Daten (C4Dy):
8'H =119 (s, 9 H, CMe,), 0.58, 0.19 (br., 6 H, BMe),
0.07 (s, 6 H, GaMe); §'3C = 53.2 (CMe;,), 33.3 (C Me,),
10.0, 7.8 (BMe), 1.0 (GaMe); 6B =426 (h;,,=130
Hz).
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