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Neue Pentafluorbenzylborazine wurden durch Reaktion (a) 
yon C6F5CN mit B2H6, (b) yon C~F5CH2NHaC1 mit BCI3 und (c) 
yon B-tIMogenborazinen mit C6F5CH2MgBr dargestellt. Aul3er- 
dem wurden neue N-}-Trifluororganoborazinderivate erhalten. 
Einige dieser Verbindungen sind weitgehend hydrolysefest. 
Ihre IR-Spektren werden diskutiert. 

New pentafluorobenzylborazines have been prepared by 
reacting (a) C6FsCN with B2H6, (b) C6FsCH2NH3C1 with BCI3 
and (c) B-halogenoborazine derivatives with C6FsCH2MgBr. 
New N-~-trifluoroorganoborazines are described. Some of these 
compounds show good hydrolytic stability. The Ig-spectra  are 
discussed. 

Naehdem eine Reihe yon  ~-fluorierten 0rganoborazinder iva ten  be- 
sehrieben wurde 2, a, war es yon Interesse, y-fluorierte Produkte  zu 
studieren. Das einzige besehriebene y-fluorierte Organoborazinderivav 
ist das 1,3,5-Triphenyl-2-y-trifluorpropylborazin, welches dureh Um- 
setzung yon  1,3,5-Triphenytborazin mit  /iquimolarer Menge ,(-Trifluor- 

1 3. Mitt.: A.  Meller, ~VI. Wechsberg und V. Gutmann, Mh. Chem. 97, 619 
(1966). 

1. Mitt. : A .  Meller, M.  Wechsbe~y und V. Gutma~n, Mh. Chem. 96, 388 
(1965). 

3 2. Mitt. : A .  2[feller, V. Gutma~n und M. Wechsberg, ][norg. Nuct. Chem. 
Letters 1, 79 (1965). 
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propylmagnesiumchlorid erhalten wird 4. Benzylanaloge y-Fluororgano- 
borazine sind iiberhaupt noch nieht dargeste]lt worden. 

Dureh Umsetzung yon Pentafluorbenzonitril mit Diboran wurde nun 
1,3,5-Tris-(pentafluorbenzyl)borazin (1) naeh der sehon bei anderen 
Nitrilen beschriebenen Methode 6, G dargestellt: 

3 C6F~CN + 3/2 B~H 6 CH~0r 3 C~FsCN. BH~ 

3QFsCN. BH 3 CH~O(C]~hOCH, 

t t  
I 

I E 
B B 

H / \ 
I 
CH2 
l 

C~F~ 

Die Wahl des LSsungsmittels ist wesentlieh, da zur Bildung des Adduktes 
C6FDCN" BH~ eine Aufspaltung des Diborans n5tig ist, die in -~ther 
kaum stattfindet ~. Die Umlagerung des Adduktes C6FsCN" BtI3 unter 
Wasserstoffiibertragung zum C erfolgt nut  bei 1/ingerem Erhitzen in 
LSsung, w/~hrend beim Erhitzen des Adduktes ohne LSsungsmittel ein 
Zerfall in die Ausgangskomponenten erfolgt. 1 bildet farblose Kristalie, 
Schmp. 116--118 ~ die ,-BN-Ringschwingung liegt bei 1442 cm -z. 

Als analoge fluorfreie Verbindung wurde aus dem schon yon Musz lca t  

und Mitarbeitern ~ beschriebenen 1,3,5-Tribenzyl-2,l,6-triehlorborazin 
dureh gedukt ion mit LiA]H4 1,3,5-Tribenzylborazin (2) dargestellt: 
farblose Kristalle, Schmp. 55 ~ v-BN 1439 cm-L 

1 reagiert mit 3 J~quivalenten C~FsCH~MgBr zum Hexakis-(penta- 
fluorbenzyl)-borazin (3), farblosen Kristallen, Schmp. 206--210 ~ v-BN 
1425 em-L $ ist ziemlieh hydrolysebestgndig und wird erst in homogener 
L5sung in Aceton yon Alkalien hydrolysiert. 

Pentafluorbenzamid s wurde mit LiA1H4 zum C6F5CH2NH2 reduzier~. 
Pentafluorbenzylaminhydroehlorid reagiert in Toluol mit Bor(III)- 

V. F .  Gr~dina, A .  L.  K t e b a n s k i y  und V. A .  Bartashev, J.  Obsch. Khim. 
34 (5), !401 (1964); Chem. Abstr. 61, 5677 c. 
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c h l o r i d  a n a l o g  d e r  v o n  B r o w n  u n d  L a u b e n g a y e r  9 b e s c h r i e b e n e r ~  S y n t h e s e  

z u m  1 , 3 , 5 - T r i s - ( p e n t a f l u o r b e n z y l ) - 2 , 4 , 6 - t r i c h l o r b o r a z i n  (4) ( f a r b l .  K r i -  

T a b e l l e I .  I R - S p e k t r e n  v o n  N - P e n t a f l u o r b e n z y l b o r a z i n e n  
(1, 4, 5 in  CC14/CS2, 3 in  K B r )  

1 4 S 3 

2 9 6 0 w  2960  w 2960  w 
2 9 2 5 w  2925  w 2925  w 
2840  s h  2840  s h  2850  v w  
2580  s h  
2535  m 
2450  v w  

1630 s h  
1 6 5 5 m  1 6 2 0 m  1 6 2 0 m  

1525 s 1525 s 
1500 s h  

1504 es 1490 s 
1470 s 1 4 6 0 m  1480 s h  

1430 s h  
1442 es 1417 es 1465 es  
1425 s h  (w) 1390 vw- 

1367 s h  
1 3 6 3 m  1362 ss 1351 s 
1322 w 
1308 w 1 3 0 2 w  

1275 v w  
1242 v w  
1 1 9 5 m  1200 w v  

l 1 2 7 s h  
l 1 2 9 s s  1 1 1 8 m  

1073 w 1051 s 
1032 ss  1000 w 

965 w 960 m 
937 s 925 m 
909 w 
8 8 8 m  

710 w 
6 9 5 w  
675 w 

2960  w 
2 9 2 5 m  
2 8 4 0 s h  

843 w 
790 w 
750 w 

7 1 6 m  

680 w ( b )  

1260 w 
1242 v w  
1200 w 
1175 v w  
1127 s h  
l t t 8 m  
I 0 8 0 m  
1051 s 

932 m 

900 w ( b ~  

1650 m 
1 6 3 0 m  
1520 s 

1500 es  
1490 s h  (s) 
1479 s h  
1440 s h  
1425 es 

1 3 5 8 m  
1328 w 

1250 w 

1190 w 
1170 w 

1 t 1 5 s  
1060 w 
1030 s h  
1 0 1 0 s  

985 ss  
950 m 
925 m 

860 w 

790 v w  810 w 
750 w 
728 w 
716 w 712 m 

9 C. A .  Brown  u n d  A .  W. Laubengayer,  J.  A m e r .  C h e m .  Soe. 77,  3699 
(1955).  
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s t a l l e ,  S c h m p .  1 4 4 - - 1 4 8  ~ ~ - B N  1417 c m - 1 ) .  A u s  4 w u r d e  m i t  T i t a n ( I V ) -  

f l u o r i d  10 1 , 3 , 5 - T r i s - ( p e n t ~ f l u 0 r b e n z y l ) - 2 , 4 , 6 4 r i f l u o r b 0 r a z i n  e r h a l t e n  (5, 

T a b e l l e 2 .  I 1 % - S p e k t r e n  v o n  B - P e n t a f l u o r b e n z y l b o r a z i n e n  
(6 u n d  8 in  CCI4/CS2, 7 u n d  9 in  CC14) 

6 7 8 9 

3538 s 

2958 w 
2917 w 

2520 v w  
2410 v w  
2080 v w  
1 6 5 8 m  
1 5 3 0 m  

1505 ss 

1482 sh  
1470 es  
1 4 1 1 m  
1 3 6 5 w  
1 3 0 8 m  
1 2 2 0 w  

1170 w 

l 1 2 5 s s  
1080 v w  
1060 v w  
1040 v w  

980 ss 
9 4 0 w  
860 v w  

810 v w  
750 sh  
730 s h  
710 m (b) 
692 sh  

S c h m p .  1 0 7 - - 1 0 9  ~ 

2950 

3065 w 
3035 w 

s h  

2 9 2 5 m  2940 w 
2 8 4 0 s h  
2610 v w  2540 v w  
2410 v w  2410 v w  

1 6 5 4 m  1 6 5 8 m  1 6 5 5 m  
1515 s h  1 6 0 0 m  

1520 s 1518 es  
1500 ss 1505 ss 
t477 s 1 4 7 0 m  
1450 s 1 4 5 5 w  
1416 sh  1405 sh  1415 sh  
1402 es  1385 es  t382 ss 

1308 In 1305 m 
1 2 2 0 m  1235 w 

1 2 1 0 w  
1172 s 1 1 3 3 w  
1140 sh  
1120 ss 1121 s 
1100 s 1 0 8 0 w  

1 1 7 8 m  

1125 s 

1009 m 
980 ss 
960 s 
850 w 

CCI4 

1030 v w  1040 w 
986 ss 1003 ss 
975 s 980 s 
920 w 
880 v w  
795 w 
765 m 
712 w CC]4 
704 ss 
670 w 

, - B N  1465 c m - ] ) .  I m  1 , 3 , 5 - T r i b e n z y l - 2 , 4 , 6 - t r i f l u o r -  

b o r a z i n  7 l i e g t  d i e  B N - R i n g s c h w i n g u n g  b e i  1468 c m  -1.  

lo K .  N iedenzu ,  I n o r g .  c h e m .  1, 943 (1962). 
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Aus Pen ta f luo rbenzyhnagnes iumbromid  u n d  2,4,6-Trichlorborazin 

wurde 2,4,6-Tris(pentafluorbenzyl)borazin (6, Sehmp. im Vak. 98- -103  ~ 

v-BN 1470 em -1) mi t  1,3,5-Trimethyl-2,4,6-triehlorborazin das 1,3,5-Tri- 

methyl-2,4,6- t r is(pentaf luorbenzyl)borazin (7, Sehmp. 1 t8 - -122  ~ v-BN 

Tabelle 3. I I ~ - S p e k t r e n  v o n  N - F l u o r o r g a n o - B - a m i n o b o r a z i n e n  
(10 und 11 in CC14, 12 in CC14/CS2) 

10 12 11 

3540m 3525m 
3470 m 3450m 
2965w 2975m 

2920 sh 
2910 vw 

2865m 
2795m 

1618 s 1602 s 
1508 ss 1508 ss 
1455s 1469s 

1460 sh !425 sh 
t402 sh 1410 sh 

1440 ss 1392 es 1401 es 
1428 es 

1260 s 

1!71 s 
1148 ss 
1100 vw 

1000 w 

830m 
CC14 

715 sh 
708m 

1353 s 1345m 
1312m i 3 1 8 m  
1261 s 1259m(b)  
1228 vw 
1208 vw 
1190w 
1148 es 1153 w 
l l lO  vw 
t071w 1040 s 
992 vw 1000 ss 
950 vw 
925w 
832 s 
740m CCI4 

652m(b)  660 w 

t402 cm-1), mi t  1,3,5-Triphenyl-2,4,6-trichlorborazin das 1,3,5-Triphenyl- 
2,4,6-tr is(pentafluorbenzyl)borazin (8, Schmp. 189--192 ~ , - B N  1385 cm -1) 
und  mi t  1,3,5-Tris(pentafluorphenyl)-2,4,6-trichlorborazin das 1,3,5- 
Tris(pentaf luorphenyl)-2,4,6- tr is(pentaf luorbenzyl)borazin (9, Schmp. 185 
bis 188 ~ , - B N  1382 cm-1) erhalten.  

Von diesen Verb indungen  hydro]ysieren 6 und  7 bereits in k~]tem 
Wasser, 9 erst beim Erh i tzen  in alkal. L6sung, w~thrend 8 gegen Erh i tzen  
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m i t  v e r d .  S ~ u r e n  u n d  B a s e n  sowie  i n  n e u t r a l e r  L S s u n g  in  f e u c h t e m  

A c e t o n  s t a b i l  i s t  u n d  e r s t  in  h o m o g e n e r  a lk~l .  L S s u n g  z e r s t S r t  wi rd .  

Tabel le  4. I R - S p e k t r e n  y o n  N - B e n z y l b o r a z i n e n  i n  CCI4/CS2 

2 (C6H,CH~NBF)3 (C6HsC]~NBCI)a 

3110 sh  
3085 w 3 0 9 3 w  3093 w 
3065 w 3065 w 3065 w 
3 0 3 5 m  3 0 3 5 m  3 0 3 5 m  
2 9 3 0 m  2 9 6 0 m  2 9 5 5 m  
2 8 7 5 w  2 9 0 0 w  2900 w 
2555 w 
2 5 0 8 s h  
2 4 8 7 s  
1 9 4 5 m  
1605 w 1 6 0 7 w  1607 w 
1495 w 1 4 9 8 m  
1 4 7 0 w  1462 s 
1460 s 1485 s 1429 sh  (s) 
1439 es 1468 es 1415 es 

1455 ss 
1 3 8 6 w  

1 3 5 8 m  1353 s 1362 ss 
1 3 2 1 m  1330 v w  
1 2 9 5 m  1252 s 1 3 1 0 w  

1295 w 
1180 w (b) 1205 v w  1205 w 

1110 vw  1 1 8 5 m  
1 0 7 0 m  1084111 1 0 8 0 w  

1 0 6 5 m  1029 w 
1029 w 1 0 2 9 w  

926 m 
903 m 
886 s 
745 sh  
729 m 

698 s 

918 wv  

825 w 
744 w 
728 m 
722 m 
699 m 

v w :  seh r  s chwach ,  w:  s c h w a e h  
m :  mi t t e l ,  s : s t a rk ,  
ss :  s eh r  s t a rk ,  es:  e x t r e m  s~ark 
sh  : Schul te r ,  b : b re i t  

1005 w 
965 s 

895 vw  

730 m 

698 s 

678 v w  

I m  Z u s a m m e n h a n g  m i t  f r i i h e r e n  A r b e i t e n  11 s c h i e n  es y o n  I n t e r e s s e ,  

e in ige  1 , 3 , 5 - ~ - F l u o r o r g a n o - 2 , 4 , 6 - a m i n o b o r a z i n e  d a r z u s t e l l e n .  D u r c h  R e -  

11 V. Gutmann ,  A .  Meller  u n d  R.  Schlegel, Mh. Chem.  94, 1071 (1963). 
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aktion yon 1,3,5-Tris(~-trilluortithyl)-2,4,6-trichlorborazin und 1,3,5- 
Tris(pentafluorphenyl)-2,4,6-trichlorborazin mit fliissigem Ammonia, k 
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Abb. 1. 1,3,5-Tris(pentafluorbenzyl)borazin (1) in CCIJCS2 
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Abb. 2. 1,3,5-Tribenzylborazin (2) in CCIJCS~ 

wurden die entspreehenden B-Aminoborazinderivate erhalten: 1,3,5- 
Tris-(~-trifluor/ithyl)-2,4,6-triaminoborazin (10, Schmp. 152--157 ~ v-BN 
1428 em -1) und 1,3,5-Tris-(pentafluorphenyl)-2,4,6-triaminoborazin (11, 
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Schmp. 259 ~ , -BN 1401 cm-t). Beide Derivate sind bes~/~ndiger als ihre 
nichtfiuorierten Analoga und k6nnen im Hochvak. unter m&i]igen Ver- 
]usten sublimiert werden. 
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Abb. 3, Hexakis(pentafluorbenzyl)borazin (3) in KBr  
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Abb, 4. 1,3,5-Tris(pentafluorbenzyl)-2,4,6-trifluorborazin (5) in CCIJCS~ 

Aus 1,3,5-Tris-(~-trifluor&thyl)-2,4,6-trichlorborazin und Dimethyl- 
amin entstund 1,3,5-Tris-(~-trifluor~thy])-2,4,6-tris(dimethyiamino)bor- 
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azin (12, Schmp. im Yak. 71--74 ~ ~-BN 1392 cm-X), das im Gegensatz 
zu 10 unbest&ndiger als z.B. das 1,3,5-Trimethyl-2,4,6-tris(dimethyl- 
amino)borazin ist. Autfallend ist bei dieser Verbindung auch die Er- 
niedrigung der BN-Ringsehwingung gegeniiber dem Ausgangsprodukt, 
eine Erscheinung, die vielfaeh in 2,4,6-Tris(dimethylamino)borazinen zu 
beobachten ist1% 

Die II~-Spektren der Verbindungen 1--12 sowie yon 1,3,5-Tribenzyl- 
2,4,6-trichlorborazin und 1,3,5-Tribenzyl-2,4,6-trifluorborazin sind in den 
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Abb. 5. 1,3,5-Tris(~-trifluor~thyl)-2,4,6-triaminoborazin (1Q) in CC14 

Tab. 1 bis 4 zusammengefaBt. Die Spektren der Verbindungen 1, 2, 3, 
5 und 10 im Bereich yon 2000 bis 650 cm -1 zeigen die Abb. 1 his 5. 

In den N-Pentafluorbenzylborazinen liegt die B--N-Ringschwingung 
bei &hnlichen Wellenzahlen wie in entspreehend substituierten N-Benzyl- 
borazinen und den entspreehenden N-Butylborazinderivaten ~s, 14. Am 
h5chsten liegt die B--N-I-Iauptbande, wie immer, bei den B-fluorierten 
Verbindungen. 

Der spektrale Vergleieh der Verbindungen 1 und 2 miteinander sowie 
mit den entsprechenden B-Chlorverbindungen zeigt (Tab. 1 und Tab. 2) 
eine Erh6hung der Wellenzahl der B--N-Ringsehwingung um mehr als 
20 em -1 in den B--H-Derivaten. Auffallend in 1 und 2 sind die starken 
B--H-Deformationssehwingungen bei 888 cm -1. Analoge Absorptionen 

12 A .  MeUer, unver6ffentlicht. 
18 H.  Watanabe,  M .  Nar i sada ,  T. ATalcagawa und ~Y/. Kubo,  Spectrochim. 

Acta [London] 16, 78 (1960). 
14 A .  Meller,  unverSffentlicht. 
l~Ionatshefte ffir Chemie, Bd. 97/4 75 
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im gleichen Bereich treten aueh bei anderen B--H-Borazinderivaten auf; 
im N-Trimethy]borazin 13, im N-Tris-(t-butyl)borazin 15 und im N-Tri- 
phenylborazin. Diese Sehwingung fehlt ausnahmslos in den entsprechen- 
den B-Halogenborazinen, w/~hrend die in den analogen B-Methylderivaten 
an der gleiehen Stelle auftretende Bande der B--C-Valenzschwingung 
zuzordnen ist. 

Wie in den Verbindungen 6 bis 9 zu beobaehten ist, erhSht die Ein- 
ffihrung der Pentafluorbenzylgruppe die BN-l~ingsehwingung (Haupg- 
bande) um 13 bis 28 em -1 gegenfiber den entspreehenden B--C1-Deriva- 
ten. Lediglieh bei 3 (Abb. 3), ist die Frequenzversehiebung geringer. Im 
N-Tribenzyl-B-triehlorborazin dfirfte die B--C1-Valenzsehwingung bei 
965 em -1 liegen, da diese Bande in 2 (Abb. 2) und in N-Triphenyl-B- 
trifluorborazin Iehlt. Die B- -H-  und N--H-Valenzsehwingung in den 
entspreehenden Verbindungen liegen im Erwartungsbereieh. Die in vielen 
Borazinderivaten beobaehteten Deformationsbanden im Bereieh um 
700 em -1, die bei der Identifizierung yon Borazinen, die Substituenten mit 
freien Elektronenpaaren 16 oder mit lokalisier~en, zum B--N-P~ing kon- 
jugierten Mehrfaehbindungen iv, is haben, ntitzlieh sind, deren Zuordnung 
jedoeh nieht endgfiltig gekl/~rt seheint, treten in allen entspreebenden 
substituierten Derivaten auf (Abb. 4 und 5). 

In den B-Aminoborazinderivaten 10 (Abb. 5) und 11 liegen die 
Wellenzahlen der B--N-Hauptbande  ebenfalls h6her als in den analogen 
B-Chlorverbindungen. Die in 1,3,5-Tris-(~-trifluorgthyl)-2,4,6-triehlor- 
borazin der B--C1-Valenzsehwingung zugeordnete starke Bande bei 
1036 em -1 fehlt im Aminoderivat (10, Abb. 5) und 12, was die dies- 
beziigliehe Zuordnung best/~tigt. 

Bei den Banden, die sieh den Organoresten zuordnen lassen, fs auf, 
dal~ die meisten davon im Vergleieh zu den Banden des Borazinkerns 
sehwiieher auftreten. Besonders gilt dies ffir die Benzylborazine, in denen 
(abgesehen yon den C--H-Valenzsehwingungen) nur die ~(-C--H-Sehwin- 
gungen der Phenylreste und die 3-CH2-Banden (um 1400 em -1) st//rker 
hervortreten. Die Pentafluorbenzylgruppen zeigen starke Absorptionen 
um 1640 em -1 und fiber 1500 em -1, die zweifelsfrei C6Fs-l~ingsehwin- 
gungen zuzuordnen sind 19, und eine starke CF-B~nde bei 1130 cm-L 
Siehere Zuordnungen ftir die zahlreiehen sehw/~cheren Banden der Organo- 
substituent~en k6nnen jedoeh nicht gegeben werden. 

15 A .  MeUer und E. Schaschel, Inorg. Nucl. Chem. Letters 2, 41 (1966). 
1G H.  Beyer, J .  B.  Hynes,  H.  Jenne und  K .  Niedenzu, Adv. Chem. 42, 266 

(1964). 
1~ V. Gutmann, A .  Meller und E. Schasehel, Mh. Chem. 95, 1188 (1964). 
18 T. Yoshizalci, H.  Watanabe, K .  Nagasawa, T. Totani und T. Nalcagawa, 

Inorg. Chem. 4, 1016 (1965). 
19 A .  D. Long und D. Steele, Speetroehim. Acta 19, 1955 (1963). 
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Experimenteller Tell 

Alle l~eaktionen win'den in ~rockener St.ickstoffatmosphgre durchgef/ihrg. 
Naeh Li~eramrangaben wurden hergestell~: 1,3,5-Trimethyl-2,4,6-tri- 

chlorborazin, 1,3,5-Triphenyl-2,4,64richlorborazin ~ ,  ~ und 1,3,5-Tribenzyl- 
2,4, 64riehlorborazin ~. 

Die Dars~ellung von 1,3,5-Tris(~-~rifluorgthyl)-2,4,6-~richlorborazm", 
1,3,5-Tris(pentafluorphenyl)-2,4,6-trichlorborazin a erfolgte wie fr/iher be- 
schrieben, 2,4,6-Trichlorborazin ~0 wurde durch t~einigung eines handels- 
iibliehen Produktes  erhalten. 

Die Sehmelzpunkte wurden in zugeschmolzenen, evakuierten t~.Shrehen 
(10-a Torr) bestimm~, um eine Zersetzung dureh Feuehtigkei~szut.ritg vor dem 
Sehmelzen zu verhindern. 

1,3,5- Tr~s (pentafluorbenzyl )borazin (1) 

In  einem mit  Argon gesp(ilten Re~ktionskolben (250 mI, KPG-Rfihrer,  
R~iekfluBk~ihler und Gaseinleitungsrohr) wurden zu 14,5 g C~F~CN in 150 mI 
Dime~hoxyhthan bei - -  78 ~ 0,0375 Mol Diboran wghrend einer Stde. einge- 
leite~. Die einer Bombe entnommene Diboranmenge wurde volumetrisch be- 
stimm~. 

Naeh langsamem Erwgrmen auf Zimmer~emp. und 5stdg. Erhitzen ztml 
t~/iekflug wurde das L6sungsmi~tel abdesgillier~ und der l~tiekstand destilliert. 
Sdp. 168 ~ (Luftbadtemp.,  10-3 Tort). 1)ie farblosen KrisgMle sehmelzen im 
Vak. bei 116--118 ~ Ausb. 30~o d. Th. 

C 2 1 ~ I 9 B 3 F I 5 ~ T  3 (1 ) .  Bet. C 40,63, H 1,46, N 6,77. 
GeL C 41,28, I-I 1,81, N 7,87. 

1,3,&Tribenzylborazin (2) 

Eine gther. Suspension yon 30 g (CaH~CH2NBC1)s wurde zu 2,5 g LiA1H4 
(25% (JbersehuB) in 150 ml Xther unter  heftigem Rtihren zugef/igt und 
5 Stdn. am ]~iiekflul] gehalgen. Eine ges/i~g, wggr. NI-I4C1-L6smag (0,264 5~ol 
Wasser) wurde dann in den eisgek/ihlten Reaktionskolben zuerst sehr vor- 
siehtig zugetropft  (iibersehtissiges LiAlt-I4) und naeh 2stdg. Rtihren die L6sung 
v-on den unl6sliehen Salzen abfilgrierg, die mit  50 ml ]~bher extrahier~ wurden. 
Die vereinigten gther. L6sungen hinterliel3en beim Abdestillieren einen weiBen 
t~iiekstand, der bei 180 ~ (Luftbadtemp.,  10-a Torr) destillierte und im Vak. 
bei 55 ~ sehmolz. 

C21H~_aBaN~ (2). Ber. C 71,88, J:I 6,90, N 11,98. 
Gel. C 71,76, I~I 7,06, N 11,91. 

Hexakis ( penta fluorbenzyl ) borazin (3) 

Die Darstellung der Grignardverbindung C~FsCH~MgBr aus C6FsCHeBr 
gelingt in Ausb. bis zu 75 ~o beim Arbeiten bei 0 ~ (Eiskfihlung) in-4ther, w.~hrend 
bei RiiekfluB~emp. quan~itativ Wurtz-Reak~ion eintri t t .  

Zur gther. LSsung yon C6F~CI~I2)/IgBr (aus 1,7 g C6FsCtI2Br) wurden 2,6 g 
(C6FsCI-I2N:BH)a in 100 ml s zugetropft  und 2 Stdn. anf l~iiekflug gehM- 
ten. Die abdekantierge und eingeengge L6sung wurde im 3-Kugelrohr des~iiliert. 

Farblose Kristalle,  Sehmp. 206--210 ~ Sdp. 242 ~ (Luftbadtemp.,  10-aTorr);  
Ausb. 65%. 

3o A. Meller, Mh. Chem. 94, 183 (1963). 

75 ~ 
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Naeh Zugabe yon n/10-NaOIi zur LSsung von $ in Aeeton t ra t  bairn Er- 
hitzen rasch Zersetzung ein. 

C42H12BsF30N8 (3). Ber. C 43,45, 1~ 1,04, N 3,62. 
Gef. C 45,59, I I  1,62, N 3,71. 

1,3,5- Tris ( penta] luorbenzyl ) 2,4,6-trichIorborazin (4) 

Nach Einleiten ~iquimolarer Mengen BC13 zu 15 g C6FsCH2NH~ " ItC1 in 
Toluol, wie yon Brown und Laubengayer 9 besehrieben, wurde 24 Stdn. gekocht, 
das L5sungsmittel abdestilliert und der Rtickstand im 3-Kugelrohr gereinigt. 
Sdp. 185 ~ (Luftbadtemp., 10 -3 Torr), Schmp. im Vak. 144--148 ~ Ausb. 55% . 

C21H6B3Cl~F15N3 (4). Ber. 57 5,80, C1 14,69. 
Gef. N 6,04, C1 14,84. 

1,3,5.Tris(pentafluorbenzyl)-2,4,6-tri]luorborazin (5) 

4,5 g 4 wurden mit  0,0062 Mol TiF4 (25% ~berschult) gut vermengt und 
in einem Kugelrohr 2 Stdn. auf 160 ~ erhitzt, so dell das entstehende TIC14 
laufend abdestillierte. Reinigung durch Destillation (bei 170 ~ Luftbadtemp.,  
10 -3 Torr). Schmp. im Vak. 107--109 ~ Ausb. 64%. 

C21H6BaFlsN3 (5). Ber. 57 6,23, C1 0,0. 
Gef. N 6,49, CI ~ 0,53. 

2,4,6- Tris (penta]luorbenzyl ) borazin (6) 

Zur Grignardverbindung C6FsCtI2MgBr (dargestellt aus 16 g C6FsCH2Br, 
wie bei Verbindung 3 beschrieben) wurden 2,76 g frisch sublimiertes (ItNBC1)3 
in 150 ml ~ h e r  bei 0 ~ zugetropft, 30rain. zum Sieden erhitzt, der Ather 
abdekantiert,  abdestilliert und der Riickstand destillativ gereinigt. Sdp. 194 ~ 
(Luftbadtemp., 10 -3 Torr), Schmp. im Vak. 98--103 ~ Ausb. 48%. Mit Wasser 
hydrolysiert 6 raseh. 

C21H9BaF15578. Bet. C 40,63, t I  1,46, N 6,77. 
Gef. C 41,12, t t  1,94, 57 6,52. 

1,3,5.Trimethyl-2,4,6-tris(penta]luorbenzyl)borazin (7) 

Analog zu Verbindung 6 wurden 0,015 Mol (CH3NBC1)3 in 150 ml ~ther  
mit  C6FsCI4~MgBr aus 17 g C6FsCIK~Br umges~tz~ und a~lfgearbeitet. Sdp. 
206 ~ (Luftbadtemp., 10 -3 Torr), Schmp. im Vak. 118--122 ~ Ausb. 560/0 . Mit 
Wasser zersetzt sich 7 langsam. 

C24tt15B3F15N3. Ber. C 43,49, I-I 2,28, N 6,34. 
Gef. C 44,92, H 2,78, 57 6,51. 

1,3,5.Triphenyl-2,4,6-tris(penta]luorbenzyl)borazin (8) 

0,01 Mol (C6tIsNBC1)3 in 200 ml ~ther  wurden mit  C6F5Ctt2MgBr (aus 
12 g C6F5CH~Br) wie bei 6 zur l%eaktion gebracht. 57ach beendeter Reaktion 
wurde der ~ther  abdestilliert und der lIiickst~nd im 3-Kugelrohr destilliert. 
Die fliichtigen Anteile wnrden redestilliert. Sdp. 239~ (Luftbadtemp., 10 -~ Torr), 
Schmp. 189--192 ~ Ausb. 68%. K6chen yon 8 mit destill. Wasser, n/10-ttC1 
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bzw. n/10-NaOH ergab keine -~[nderung des Sehmp. Hydroiyse trat  erst bei 
Zugabe yon n/10-NaOH zur L6sung yon 8 in w~Brigem Aeeton ein. 

C39H21BaF15N3. Ber. C 55,17, H 2,49, N 4,95. 
Gel. C 55,14, H 2,67, N 5,06. 

J ,3,5- Tris ( penta]luorphenyl ) - 2,4,6-tris ( penta]luorbenzyl ) borazin (9) 

0,01 ~iol (C6F5NBCI)3 in 200 ml Jkther wurden, wie f~ir 0 besehrieben, mit  
C6F~CH25IgBr (aus 12 g C~FsCH2Br) umgesetzt, und wie bei 8 aufgearbeitet. 
Sdp. 212 ~ (Luftbad~emp., 10 .3 Tort), Sehmp. 185--188 ~ Ausb. o/ 59/o- 2sgdg. 
Koehen yon 9 mit  ~Vasser, ~/10-I-I2SO4 bzw. r~/10-NaOI-I und L6sen in 
wggrigem Aeeton (2 Tage bei Zimmer~emp.) zeigte keine Verfinderung hn 
Sehmp. yon 9. 

C39H6B3F~0N3. Bet. C 41,86, t t  0,54, N 3,76. 
Gef. C 40,01, t t  1,10, N r 

1,3,5-Tris( ~-trifluorathyl).2,i,6-triaminoborazin (10) 

In  einem mit T r o e k e n e i s ~ h a n o l  gekiihlten tgeaktionskolben wurden 
30 ml NH3 einkondensiert und eine/ither. LSsung yon 6 g (CFaCtI2NBC1)3 in 
50 ml -s unter t%iihren t.ropfenweise zugegeben. Naeh dem Erwiirmen auf 
Zimmertemp., Verfliiehtigung des NH3 und Abdestillieren des J(thers wt~rde 
der Riiekstand in Benzol aufgenommen, die benzol. LSsung vom Ntt4C1 ab- 
dekantiert und das Benzol im Vak. abgezogen. 10 ist im Hoehvak. sublimier- 
bar, wobei jedoch ca. 50% als weiBer, nieht mehr sublimierbarer t{iieks~and 
verloren gehg. Subl.-gemp. 100 ~ (Luftbadtemp., 10 -a Torr), Sehmp. im Vak. 
157 ~ Ausb. 28~o 10 spaltet an feuehter Luft NH8 ab. 

C6H12B3F�N 6. Bet. C 19,39, H 3,25, N 22,61. 
Gef. C 20,46, H 3,68, N 21,70. 

] ,3,5- Tris- ( pent~t]luorphenyl )- 2, 4,6-triaminoborazin (11) 

Eine Suspension yon 10 g (C~FaNBC1)a in 50 ml CC14 wurde, wie ftir Ver- 
bindung 10 angegeben, mit  fltissigem NH3 umgesetzt und an~gearbeitet. Der 
Sublimationsriiekstand betrug mlr ca. 10~o. Subl.-temp. 202 ~ (Luftbadtemp., 
10 3 Torr). Die farblosen Kristalle spa lten an feuehter Luft nicht merklich 
NHs ab und schmelzen im Vak. bei 259~ Ausb. 58O/o . 

ClsH~B3F15N~. Ber. C 34,66, H 0,97, N 13,48. 
Gef. C 35,02, H 1,03, N 13,57. 

1,3,5- Tris ( ~4ri]luoriitl~yI )-2,4,6-tris ( dimethylamino )borazin (12) 

In  100 ml vorgektihlten ~ther  wurden 6 g (CHs)2NH eingebracht und 
0,015 Mol (CF~CH~NBC1)3 in 100 ml Ather tinter Ktihlung m~d gu~er Rtihrung 
zugetropft. Nach 10stdg. l~fihren bei 0 ~ und Abdestillieren des Athers wurde in 
Benzol aufgenommen und bei 10 Tort destiltiert (bei 138 ~ Luftbadtemp.);  
Sehmp. 71--74 ~ Ausb. 40%. 12 (C12HsaBsF�N6) zersetzt sich an der Luft raseh 
~.mter AbspMtung yon (CHs)2NH, es konnte niebt analysenrein dargestellt 
werden und reagiert sehr heftig mit  Wasser. 
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Pentafluorbenzylaminhydrochlorid 

Das aus C6F5COC1 mit NHs s erhaltene C6FsCONH2 1/~l]t sich mit  /~qui- 
molarer Menge LiA1H4 (+ 20% UberschuB) in ]4ther analog zu anderen Ami- 
den ~1 zum l~entafluorbenzylamin reduzieren, das durch Einleiten von HCI 
rein isoliert wurde. 

F i b  die Unte rs t i i t zung  der Arbei t  danken  wir aufrichtig der Owens- 

Illinois, Inc. ,  Toledo/0hio.  

21 A. F. McKay und G. R. Vavasour, Canad. J. Chem. 32, 639 (1954). 


