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Die IR- und Raman-Spektren yon [F(CHa)~Si].~NH (1), 
[CI(CHa)2Si]2NH (2), CI(CHa)2SiNHSiCI3 (3), [CI(CH3)2Si]~NCH3 
(4) und [CI(CH3)2Si]aN (5) wurden aufgenommen und zuge- 
ordnet. Verglichen mit [(Ctt~)3Si]2NH und [(CHa)~Si]2NCH3 ist 
in l, 2, 3 und 4 die SiN-ValenzkrMtkonstante um 0,1--0,5 mdyn/A 
verst/irkt. 

The IR and Raman spectra of 1--5 were recorded and assigned. 
Compared with [(CH~)~Si]2NH and [(CH~)3Si]2NCH3, respectively, 
the SiN vMenee force constants of I, 2, :3 and 4 are increased by 
an amount of 0,1 to 0,5 mdynes/A. 

In  der Silicium--Stiekstoff-Chemie beansprucht die Frage nach der 
Beeinflussung der SiN-Bindungss~'grke durch N- und Si-Substituenten 
ein besonderes Interesse, naehdem theoretische Uberlegungen and ex- 
perimentelle Tatsachen es sehr wahrscheinlieh maehen, dal3 die SiN-a- 
Bindung durch fiberlagerte (p-~ d)~-Wechselwirkungen des N-Elek- 
tronenpaares mit Si-d-Bahnen verst//rkt werden kann 1. Aussagen fiber das 
Ausma/3 soleher Bindungsverst/~rkungen lassen sich aul~er aus R6ntgen- 
struktur- und Kernresonanzuntersuehungen besonders auch aus den 
Schwingungsspektren ableiten 2. 

Literatur hierzu z. B. in U. Wannagat, The Chemistry of Silicon-Nitro- 
gen Compounds; Adv. Inorg. Chem. and Radioehem. 6, 225, New York 1964. 

Neuerdings mehren sich ttinweise, dab eine SiN-Abstandsverkfirzung 
und Umhybridisierung des N-Atoms (sp~-~ sp 2 und sp2-~ sp) nicht immer 
mi~ einer ErhShung der NSi-Valenzkraf~konstanten parMlel lfiuft, s. z.B. 
H. Bi~rger, l~h. Chem. 96, 1710 (1965); N. Wiberg und B. Neruda, Chem. Ber. 
99, 740 (1966). 
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Da abet SiN-Valenzsehwingungen [anders als z. B. SiH-Schwingungen] 
j e naeh Molekfi]geometrie und Kopplungseffekten zwischen 1100 {~as SiNSi 
im KN[Si(CH3)3]2} und 380 cm -1 [vs SiN4 im Si(NCS)4] aufgefunden wer- 
den, sind sie zu direkten Folgerungen fiber die SiN-Biildung ungeeignet. 
Es ist vielmehr erforderlich, aus den vollst~tndigen Molekfilspektren SiN- 
Kraftkonstanten zu berechnen und diese miteinander zu vergleichen. 

Als Beitrag zu der Frage, ob die Lage der SiN-Schwingung und damit 
die SiN-Valenzkraftkonstante, die ein MaB fiir die Elektronendichte in 
der SiN-Bindung ist, durch elektronegative Si-Substituenten beeinflu~t 
wird, soll im folgenden fiber die Schwingungsspektren einer Reihe halogen- 
haltiger Di- und Trisilylamine berichtet werden, die in letzter Zeit iih 
Rahmen pr~par~tiver Untersuchungen zug~nglieh geworden sind 3. 

Im einzelnen werden die Spektren yon 

�9 F(CHs)gSi~HSi(CH~)~F (1) ~ 
CI(CH~)~SiNHSi(Ctt~)2C1 (2) 5 
CI(CH3)2SiNHSiC13 (3) 6 
CI(CH3)eSiN(CH~)Si(CH3)2C1 (4) v 
[CI(CH3)2Si]3N (5) s 

ausgedeutet und die Lage der SiN-Schwingungen vergliehen mit jener in 
(CH3)3SiNSi(CH3)~ (6), (CH3)3SiN(CH~)Si(CH~)3 (7) und [(CH~)3Si]3N (8). 
Fiir 6--8 werden tells vollst~ndige, teils angens Kr~ftkonstanten- 
rechnungen vorgelegt. 

S e h w i n g u n g s s p e k t r e n  

W~hrend sich bei allen Verbindungen die Valenzschwingungen aus 
II~- und Raman-Spektren sicher zuordnen lassen, wobei man lediglich zu 
beriicksichtigen hat, dai] in 1, 2, 4 und 5 die SiC- und Si-Halogen-VMenz- 
sehwingungen verdoppelt auftreten, besteht im Bereich der Skelettdefor- 

mationen unterhalb 400 cm -1 mangels Vergleichsmaterials in vielen Zu- 
ordnungsdetails noch Unsicherheit. Ebenso ist es schwierig, in 1, 2 und 
3 die (Si)NH-Deformation aus der Ebene [~,NH; in Disilylaminen wird 
fiir das N-Atom ~llgemein sp2.Hybridisierung angenommen] zu lokalisieren, 
d~ diese Schwingung gewShnlich als sehwache bis mittlere IR-Bande im 
Bereieh der ~SiC und p (Si)CH~ auftritt. 

3 Die Schwingungsspektren wurden an authentischen, ~nMysem'eiaen 
Substanzen ~ufgenommen. 

U. Wannagat und H. Bi~rger, Angew. Chem. 76, 497 (1964). 
5 U. Wannagat, E. Bogusch und P. Geymayr Mh. Chem. 95, 801 (1964). 
6 U. Wannagat und P. Schmidt, unverSffentlicht. 
7 U. Wannagat und G. Schreiner, Mh. Chem. 96, i895 (1965). 
8 U. Wannagat und E. Bogusch, /norg. Nucl. Chem. Letters, im Druck. 
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Im einzelr~en sind die IR- und Raman-Spektren yon 1--5 in Tab. 1 zu- 
sammengestellt und zugeorch~et.. Alle Sehwingungen der (CHa)2Si-Gruppe 
sind dabei weitgehend lagekonstang und dureh Vergleieh mit (CI-ta)~SiC12 sowie 
ghnliehen Verbindungen und Tetramethyldisilazanen 9 zu erkennen. 

SiN-Schwi~gungen. Alle Verbindungen zeigen zwei SiN-Valenzsehwin- 
gungen: vasSiNSi bei 915--968 em -1 [starke Ig-Bande]  und vsSiNSi bei 
555--650 em -1 [IR-Bande, starke, polarisierte Ramanlinie]. Wegen der 
anderen Sehwingungsform lgl]t sieh die Lage der NSia-Pulsation [414 em -1 
in 8] nieht mit vsSiNSi vergleiehen. 

In allen Si2NH-Verbindungen ist die Lage yon ,JasSiNSi dutch deren 
starke Kopplung mit 8 (Si)NH [bei 1150--1200 em -1] zu h6heren Wellen- 
zahlen hin begrenzt 1~ Uber 970 em -1 kann diese Sehwingung nur in 
Verbindungen wie (RaSi)2NNH2113, (tIaSi)2NN(SiHa)211b, (RaSi)2N- 
MeN(SiRa)2 (Me = Zn, Cd, Hg) 11e und dem Anion [(RaSi)~N] ella,  in 
denen eine solehe Kopplung niehg mehr m6glieh is~, ansteigen. So ist eine 
induktive Verstgrkung der SiN-Bindung nur yon einem im Ausmal? viel 
geringeren Anstieg yon vasSiN(H)Si begleitet: diese Sehwingung steigt 
aueh im (CIaSi)2NI-I nieht h6her als auf 963 em -1 an 1~. 

In CH3NSi2-Derivaten seheint vasSiNSi weitgehend ungekoppelt vorzu- 
liegen: 3 CNSi beobaehtet man unterhalb 500 em -1, und p (N)CI-I3 ist in 
Methylaminosilyl-Derivaten zu tagekonstant, als dab man mit einer star- 
ken meehanisehen Kopplung yon p (N)CH3 and ,~asSiNSi reehnen miil]te. 

Ebenso wie die asymmetrisehe liegg aueh die symmetrische SiNSi-Va- 
lenzsehwingung in 4 deutlieh nngerhalb jener in 1, 2 und 3. ,JsSiNSi ist 
weniger kopplungsanf/~llig: Kraftkonstantenreehnungen (s. u.) sowie die 
h/iufige Naehbarsehaft yon vsSiCs bzw. vsSiC2 mit vsSiNSi zeigen, dab das 
sehwere Si-Atom weitgehend als Kopplungssperre wirkt. 

Die SiN-Sehwingungen yon 5 entspreehen in ihrer Lage jenen im 
[(CHa)sSi]sN is und (HsSi)3N14: ~l--vs liegen bei 414--915--152 [430/ 

9 H. Kriegsmann und G. Engelhardt, Z. anorg. Mlgem. Chem. 310, 320 
(1961). In dieser Arbeit wird yon 2 ein IR-Spektrum mitgeteilt und zugeordnet, 
das wegen der seinerzeitigen Schwierigkeiten, 2 rein zu erhalten, in unwesent- 
lichen Details von dem hier mitgeteilten abweieht. 

lo H. Biirger, Inorg. Nuel. Chem. Letters 1, 11 (1965). 
11 a) U. Wanna, gat, F. HSJle~ ~ und H. Biirger, Mh. Chem. 96, 2038 (1965); 

b) B . J .  Aylett, J. R. Hall, D. C. McKean, R. Taylor und L . A .  Woodward, 
Speetroehim. Acta 16, 747 (1960); c) H. BlUrter, W. Sawodny und U. Wanna- 
tat, J. Organomet. Chem. 3, 113 (1965); d) U. Wannagat, H. Sey//ert und 
H. Biirger, unver6ffentlicht. 

le G. O. Gudmundsson, Dissertation, TH Stuttgart, 1964. 
~a j .  Goubeau und J. Jimdnez-Barberd, Z. anorg, allgem. Chem. 303, 217 

(1960). 
14 E. A. V. Ebsworth, J. R. Hall, ~VI. J. ~l/IacKillop, D. C. MeKean, N. Shep- 

pard und L. A. Woodward, Spectroehim. Acta 13, 212 (1958); H. Kriegsrnann 
und W. FSrster, Z. anorg, allgem. Chem. 298, 212 (1959); D. W. Robinson, 
J./Oner. chem. Soe. 8{), 5924 (I958). 
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496--9161996--175]204] em-L Bet 5 fiillt auf, dalt weder vl im IR-Spek- 
t rum noch ~2 im l~amaneffekt beobachtet werden konnten. Die Einhaltung 
des fiir ein planares NSia-Geriist [Lokalsymmetrie Dab] erwarteten Alter- 
nativverbotes yon ~1 ist t in  Argument, jedoch kein Beweis ffir eine sp 2- 
Hybridisierung des N-Atoms. 

Die NSi2 [bzw. ebene NSi3]-DeJormationsschwingung wird rneistens rnit 
ether Rarnanlinie bet 150--200 em -1 belegt. Da noch keine eingehenden Unter- 
suchungen dieser Sehwingung vorliegen, ist diese Zuordnung zwar plausibel, 
aber nicht zwingend. 

Die SiC1-Sehwingungen geben sich dutch intensive Banden klar zu er- 
kennen. Bemerkenswert ist in 2, 4 und 5 die weitreiehende Kopplung der 
beiden ~ SiC1 fiber die SiNSi-Brficke hinweg. Ihre Lage entspricht der 
SiCI-Sehwingung im (CHa)aSiC1 [478 cm -1 15]. 

Die SiCla-Gruppe in 3 gibt nur zu zwei Valenzschwingungen bei 590 und 
461 [HSiC13 587/489] crn -1 AnlaB; eine Rotationsbehinderung urn die SiN- 
Achse wie im (CH3)2NSiCla TM liegt demzufolge nicht vor. 

K r a f t k o n s t a n t e n r e c h n u n g e n  

Die Frage, ob in den h~logenhaltigen Di- und Trisilylaminen die SiN- 
Bindung gegenfiber 6, 7 und 8 verstiirkt ist, l~l]t sich nur durch Kraft-  
konstantenrechnungen M~ren. Da abet 1--5 ffir eine vollst~ndige Berech- 
hung zu vidatomig und wenig symmetrisch sind, sollen an einfacheren 
Molekfilen N/~herungsprinzipien abgeleitet werden, die aueh ffir andere 
SiN-Verbindungen Giiltigkeit besitzen und miteinander vergleichbare 
Aussagen tiber die SiN-Valenzkraftkonstanten erm6glichen. 

Da den Di- und Trimethylsilylverbindungen in der Organosilieium- 
chemie eine besondere Bedeutung zukommt,  wurden solehe ?4odell- 
rechnungen am (CHa)aSiNItSi(CHa)s (b) mit  versehiedenen Potential- 
ans//tzen durchgeffihrt. 

Das Schwingungsspektrurn yon 6 ist yon versehiedenen Autoren 1~ la, 17. is 
untersucht worden. Folgende Zuorduung erscheint ffir das (CsSi)~NH-Geriist 
[Abweichur~gen beim (CaSi)~ND in. Klarnrnern] arn wahrscheinlichsten: 

NH 3376 [2500]; 8 (Si)NH 1177 [825]; ,as SiNSi 934 [1030]; 

Vas SiC~ 683; vs SiC3 667 R/620 II~; Vs SiNSi 567; p SiCa -~ 

8NSiC 350; ~as SiCa 248; ~s SiCa 195; ~ SiNSi 171 [180]. 

15 A.  L. Smith, Spectrochirn. Acta 19, 849 (1963). 
z6 Hier beobachteb man 3 SiCla-Valenzschwingungen [H. Bi~rger und 

W. Sawodny, ur~verSffentlicht]. 
17 C. C. Cerato, J. L. Lauer und H. C. Beachell, J. chem. Physics 22, 1 

(1954). 
is H. Kriegsmann, Z. Elektroehern. 01, 1088 (1957). 
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]Bisher wurde eine Kraf tkonstantenrechnung is nur fiir das Dreimassen- 
system SiNSi durchgefiihrV und jedes Si-Atom zus&tzlich mit  einem Dri t te l  
der Trimethylmasse belegt. Ffir einen SiNSi-W'inkel yon 131 ~ i s t / '  SiN = 0; 
/ SiN betr~gt 3,84 mdyn /~ .  

Die vollst/~ndige Berechnung  19 nn te r  A n n a h m e  yon  N H  nnd  CH3 als 
Massenpunk t  l iefert  aus den  ebenen Schwingungen A1 und  BI  bei  C~v- 
S y m m e t r i e  fiir  das  CsSiNSiC3-Geriist  un t e r  Var ia t ion  des S iNSi-Winkels  
zwischen 130 und  150 ~ die in Tab.  2 znsammengefa lRen  ValenzkraR- ,  
Wechselwirkungs-  und Defo rma t ionskons tan ten .  

N u n  wurde  fiir das  S iNSi -Sys tem aus den drei  S iN-Schwingungen mi~ 
den  F o r m e l n  fiir das gewinkel te  Dreimassenmodel120 e inmal  mi t  28 als Tri- 
methy l s i ly lmasse  (a), d a n n  analog ~ bzw. is mi t  43,1 [m Si + 1/~ m (CH~)3, 
(b)] bei gleichen S iNSi -Winke ln  die Rechnung  wiederhol t  (Tab. 3). 

T a b e l l e  2 

SilqSi-Winkel 130 ~ 140 ~ 150 ~ 

/ SiN 3,09 3,35 3,58 
/ '  SiN - -  0,28 0,15 0,49 
/ SiC 2,56 2,57 2,58 
] '  SiC 0,24 0,25 0,26 
d SilKSi a 0,44 0,41 0,24 

a normiert auf den SiC-Abstand 

T a b e l l e  3 

SiNSi-Winkel 130 ~ 140 ~ 150 ~ 

m Si(Ctt3)3 / SiN 3,25 3,46 3,68 
= 28 ] '  SiN - -  0,28 0,12 0,48 
(a) d SiNSi/(r SiN) '~- 0,09 0,08 0,07 

,m Si(CI-Is)s / SiN 3,80 4,15 4,74 
= 43,1 / '  Sil~ T - -  0,08 0,50 1,13 
(b) d SiNSi/(r SIN)-" 0,12 0,10 0,08 

Die un te r  (a) e rha l tenen  W e r t e  s t immen  mi t  denen  aus Tab.  2 ers tann-  
lich gu t  f iberein;  die nach  (b) e r rechneten  weichen wesent l ich ab. Diese 
Ergebnisse  sagen aus, dab  in CsSiN-Verbindungen nur  eine unbedeu tende  
K o p p l u n g  der  CsSi-Schwingungen mi t  den  SiN-Schwingungen an f t r i t t ;  

19 Lbsung der S~kulargleichung naeh einem yon W. Sawodny, A.  Eadini 
und K. Ballein, Spectroehim. Act~ 21,995 (1965), besehriebenen I terat ions-  
verfahren. 

Do K.  W. F. KohIrausch, Der Smekal-l~aman-Effekt,  ]Berlin 1938. 
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die Masse des Si-Atoms ist so groI], dab es weitgehend als , ,Kopplungs- 
bremse" wirkt. Dies ~ul]ert sich auch in der GrSi]e der CSi/Sil~-Kopplungs- 
konstanten,  die allgemein 0,3 m dyn / f t  nicht  iibersteigen. 

Selbst bei C13SiN-Verbindungen erh/~lt man nach diesem Prinzip noeh 
br~uehbare SiN-Valenzkr~ftkonstanten, wie ein Vergleieh der fiir ein Neun- 
massensystem vollstandig (i) [Werte aus 1~] sowie fiir ein Dreimassensystem 
mit v l - - v a  595--146--963 cm -1 fiir SiNSi-Winkel yon 130 und 140 ~ abge- 
kiirzt (ii) berechneten Werte zeig~: 

130 ~ ] SiN 3,49 ] '  SiN - -  0,19 140 ~ ] SiN 3,67 1' SiN 0,19 (i) 
3,37 0,02 3,78 0,41 (ii) 

Die Abweicht:ngen iibersteigen in keinem Fall 0,2 mdya/h .  

So lassen sich an Si2NH-Verbindur;gen (1--4) sehon aus der Lage der 
beiden SiN-Valenzschwingungen vergleichende Aussagen fiber die Gr6Be 
der SiN-Valenzkraf tkonstanten machen. Die AbsolutgrSBe der SiN- 
Valenzkraf tkons tanten  des Hexamethyldis i lazans kann  Tab. 2 noch nicht  
direkt en tnommen  werden, da sowohl der SiNSi-Winkel unbekann t  ist 
als auch die Kopplung  mit  ~ (Si)NH unberiicksichtigt blieb. Setzt man  f '  
SiN zu ca. 10% yon  f SiN an und kompensiert  die Kopplungseffekte 
durch t3bernahme der , ,entkoppelten" Vas SiNSi zu 982 cm -1 lo dann  erhs 
m a n  fiir den wahrscheinlichsten SiNSi-Winkel yon  t40 - -150  ~ eine SiN- 
Valenzkrai tkonstante  yon  3,5 =k 0,1 mdyn/A.  

~dmliche tJberlegungen gelten fiir das 4 verwandte  [(CH3)aSi]2NCH3 (7). 
Hier erreehnen sich ffir ein CNSi2-Viermassensystem aus den Normal- 
schwingungenla,  is ~ CN 106521, vs Si2N 505, ~ Si2N 183, ~as Si2N 906 und 

SiNC 277 cm -1 nach 19 folgende Kra f tkons tan ten :  

SiNSi-Winkel 130~  3,21 f '  SiN 0,07 f C N  4,62 
140 ~ 3,27 0,30 4,64 

Durch  das noch nicht  vollst~ndig berechnete [(CHa)aSi]aN erh~lt man  
rait den Formeln  fiir den ebenen Stern bzw. die trigonale Pyramide  ~~ mit  
der Zuordnung 438--916--17522 je nach Pyramidenwinkel  ~ folgende 
Resul ta te :  

= 9 0  ~ f S i N 3 , 2 0  f '  SiN - -  0,02 
80 ~ 3,10 - -  0,20 
70 ~ 2,90 - -  0,69 m d y n / A  

Wegen der s tark negat iven Wer te  fiir f '  SiN sind die nichtplanaren 
Modelle weniger wahrscheinlich. 

21 Den Rechnungen zufolge ist die Zuordrmng , CN ~ 1065 cm -1 is wahr- 
scheinlicher als 1186 cm -1 is 

2~ Das bekannte Spektrum yon 8 wurde durch Neuaufnahmen des Ram~n- 
spektrums erggnzt. Unterhalb 500 cm -1 liegen folgende Geriistschwingungen: 
438 ~sSi3N, 350 p sics, 279 8asSiC3, 198 8s SIC3, 175 cm -1 ~ Si3N in - -  der --- 
Ebene. 
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D i s k u s s i o n  

Die Frage, ob der Ersatz  yon  CHa-Gruppen dureh Halogenatome in 
Silylaminen eine Verstgrkung der SiN-Bindung bewirkt, 1/il~t sieh dureh 
VergJeieh der Lage der SiN-Valenzsehwingungen (Tab. 4), wie er oben ge- 
rechtfertigt  wurde, zumindest  ftir die Disilylamine in ~bere ins t immung 
mit  9 bejahen. Wenn auch die Absolutwerte  der S iN-Kraf tkons tan ten  yon  
1 - -3  wegen der Unkenntnis  der , ,wahren" ~as SiNSi ~3 nicht  besonders zu- 
verl/issig sind, so zeigt der Vergleieh mit  den halogenfreiml Grundsubstan-  
zen doeh, mit  welcher ErhShung der SiN-Valenzkraf tkonstanten man min- 
destens zu rechnen hat. 

N-N[ethyl- (7, 4) und N-Silylgruppen (8, 5) bedingen gegeniiber 6 eine 
Sehw//ehung der SiN-Bindung. Bezieht man noeh di:  zu 4,0 m d y n / A  
berechnete S iN-Kraf tkons tante  24 des (C2I-Ia)aSiNH~ mit  in die Betraeh- 
tungen ein, so gibt die Reihe I~aSiNH2 4,0, (RaSi)2NH 3,5, (RaSi)aN 
3,2 m d y n / A  das mit  steigender Zahl gebundener  Silylgruppen sinkende 
Ausmal3 an (p -+ d) ~;'-Verstgrkung je SiN-Bindung gegeniiber dem Ein- 
fachbindungswert  [2,92 m d y n / A  nach Gordy] deutlieh zu erkennen. 

T a b e l l e  4 

Vas Si2N vsSi~N(SiaN) / SiN " 1' SiN SiNSi-Winkel 

(CHa)aSiNHSi(CHa)a (6) 934 cm -1 567 cm -1 
F(CH~)2SiNHSi(CHa).zF (1) 965 600 
CI(CHa)2SiNHSi(CHa)2C1 (2) 952 616 
ClaSiNHSi(CHa)~C1 (3) 968 651 

(CHa)aSiN(CHa)Si(CHa)a (7) 906 505 
CI(CH3)2SiN(CHa)Si(CHa)2CI (4) 925 555 
[(C~a)aSi]aN (8) 916 438 
[CI(CHa)2Si]aN (5) 915 414 

3,46 a 0,12 140 ~ 
3,77 a 0,20 140 ~ 
3,86 a 0,38 140 ~ 
4,07 a 0,21 130 ~ 

3,27 b 0,30 140 ~ 
3,34 c 0,35 140 ~ 

3,20 d __ 0,02 120 ~ 
3,09d - -0 ,13  120 ~ 

a ohne Beriicksichtigung der Kopplung mit 8 (8i)NIt, Dreimassenmodell 
b Viermassenmodell Cgv nach 19 c) Viermassenmodell C2v nach ~o 
e Viermassenmodell D3h nach 20 

Die niedrige Luge yon  Vs SiaN in 5 diirfte die Folge einer mgBigen 
Kopplung  mit  der gleichphasigen v SiC1 sein; die wahre SiN-Valenzkraft- 
konstante  wird fiir 5 kaum unter  jener yon 8 liegen. Dag  die erwartete Ver- 
s tgrkung ausbleibt, legt nahe, da~ in 5 ebenso wie in 8 die rgumliche Anord- 
nung der Silylgruppen keine weitergehende Bindungsvers tgrkung zul/ilat. 

sa Versuche, aus 1 und DsO durch t-I--D-Austausch N-deuterier~es 1 dgr- 
zus~ellen, Kihrten under Spaltung der SiN-Bindung zu [(CHs)2SiO]n. 

~4 Berechnet n~ch 19 mit Vs NH2 3401, ~ NH2 1552, Vs SiCa 574 und 8 SiCa 
330 cm -1 lo 
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Experimentelles 
Alle Raman-Spektren wurden mit einem selbstregistrierenden Cary 81- 

Ger~it yon den l~einsubstanzen in 7 mm-l~ohren aufgenommen und Polari-  
sationszust~tnde mit  I-Iilfe versehieden polarisierter Polaroidfolien best immt.  

5 lag in festem Zustand vor. Zur Regisgrierung der IR-Spekt ren  im Gitter- 
NaC1-Bereieh sowie yon 1, 2 und 4 im CsBr-Bereich diente ein Perkin-Elmer- 
221-Spek~rograph. 4 und 5 wurden im KBr-Bereieh mit  einem Leigz-IR-Spek- 
grographen, 1 und 2 zus~tzlich im Bereieh yon 600 - -  33 em -1 zwischen Poly- 
~i~hylenfens~ern bei Sehichtdieken bis zu i mm mit  einem Beckman I R  
11-Ger/~t vermessen. 

Mein herzlieher D a n k  gi l t  H e r r n  Professor  Dr.  U. Wannagat und  seinen 
Mi ta rbe i t e rn  fiir  die Bere i t s te l lung der  Subs tanzproben ,  dan He r r en  Pro-  
fessor Dr. H. J. Becher und  Dr.  W. Sawodny fiir ihre wer tvol len  t~at- 
sehlgge. Der  D.F .G.  danke  ieh fiir die M6gliehkeit ,  die Ramanger/~te in 
S t u t t g a r t  und  Braunschweig  zu benutzen,  sowie fa r  ein S t ipendium.  


