
Vergleich der Siliciumtetrahalogenid-addukte mit den 
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Mit 4 Abbildungen 

(Eingegangen a m  9. J a n u a r  1967) 

Die folgenden Hydrogenhalogenide des Pyridins ( ~  py)  
und einiger verwandter Verbindungen (dipy = 2.2'-Dipyridyl, 
phen  = 1.10-Phe~nthrolin) wie py- t IC1,  p y - H B r ,  p y .  H J ,  
d i p y  . 2 HC1. d i p y  �9 H J ,  d ipy  �9 2 H J ,  d ipy  - 2 H J  �9 2 H20, phen �9 
HC1 �9 ~I20, phen �9 3 HCI, phen �9 �89 H J,  phen  �9 H J ,  phen  �9 2 H J,  
phen �9 H J  �9 2 H20, Chinolin. H J ,  ~-Picolin �9 HJ ,  Collidin �9 I-I J ,  
Acridin.  HJ ,  werden beschrieben, und ihre Debye.--Scherrer- 
Diagr~mme mit  denen der Silieiun~tetr~halogenidaddukte der 
gen~nn~en Heterocyclen, SiClapy2, SiHC13py2, SiBr4py2, SiJ4pya, 
SiC]~J2py4, SiCl4dipy, SiHCts di/pj,  S iBradipy ,  S iJ4dipy,  SiC14phen, 
SiHC13phen, S iBr4phen u n d  SiJ4(phen)2 vergl ichen.  

The following hydrogen hMides of pyridine (=  py) and 
some similar compounds (d~gy = 2.2'-bipyridyl, phen  = 1.10- 
phenanthroline) p y  �9 HC1, p y  �9 HBr, p y  �9 HI,  d ipy  �9 2 tIC1, 
d ipy  . H I ,  d i p y  . 2 H I ,  d i p y  . 2 H I  . 2 H 2 0 ,  phen  . HC1.  H 2 0 ,  

1 5. Mitt. : U. Wannagat ,  K .  Hensen,  P .  Petesch und F.  Vielberg, Mh. Chem. 
98, 1415 (1967). 

2 Nene Anschri/t :  D-33 Braunsehweig, Pockelsstral]e 4, Inst. fiir Anorg. 
Chem. der Tectm. Hochschule. 

Mit Ausziigen aus der Diplom~rbeit P.  Petesch, Techn. Hochsch. 
Aachen 1958, und der Dissertation K .  Hensen,  Techn. Hochsch. Aachen 1962. 
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phen �9 3 HC1, phen �9 1/2 HI, phen �9 HI, phen - 2 HI, phen �9 HI - 
�9 2 H20, quinoline �9 HI, ~-picoline �9 HI, collidine �9 HI, acridine �9 
�9 HI. are described and compared in their X-ray-diagrams with 
the addition compounds of silicon t.etrahalides SiC14py2, 
SiHC13py2, SiBr4py2, SiI4pya, SiCl.~I2py4, SiC]4dipy, SiHC13dipy, 
S iBr4dipy ,  S i I4dipy,  SiC14phen, SiHCl3phen,  SiBr4phen, and 
SiI4(phen)2. 

Die kristallinen Additionsverbindungen der Siliciumtetrahalogenide 
mit N-Heterocyclen zeigen keine Sehmelzpunkte 1,4, 5. Es lag daher nahe, zu 
ihrer Charakterisierung l~6ntgendiagramme heranzuziehen. Nun sind diese 
Additionsverbindungen stark hygroskopisch; sie gehen oft bereits bei 
ihrer Preparation zur RSntgenaufnahme in die Hydrohalogenide der 
organisehen N-Basen fiber. Um daher die Additionsverbindungen zwei- 
felsfrei charakterisieren zu k6naen, mu[~ten wir von den Hydrohalogeniden 
der N-Heteroeyclen gleichfalls RSntgenpulverdiagramme aufnehmen. 
Hierbei zeigte sich einmal, dab in der Literatur nur wenig fiber diese ttydro- 
halogenide berichtet war, zum anderen, dull - -  besonders mit H J  - -  er- 
staunlieh vielgestaltige Systeme auftraten. 

Einleiten yon HC1 in eine benzolische, wasserfreie PyridinlSsung 
lie[t rein weil~es, sehr hygroskopisehes, in Benzol, Ather und CC14 unlSs- 
liehes, in ~thanol und Chloroform leicht lSsliehes p y  �9 HC1 (I) ausfallen. 
Der Sehmp. lag bei 147 ~ fibereinstimmend mit Angaben yon A u d r i e t h  6 oder 
K l a m a n n  v, w~hrend viele andere Autoren und aueh einige Star, dardhand- 
bfieher der org~nischen Chemie einen Schmelzpunkt yon 82 ~ verzeichnen. 
Aueh in einer unserer frfiheren Arbeiten * fiel p y  �9 HCI vom Schmelzpunkt 
82 ~ an. Sein D e b y e - D i a g r a m m  war jedoch identisch mit dem eines sps 
dargestellten Produkts des Sehmelzpunktes 147 ~ Wir kSnnen die 
Diskrepanz vorerst nicht deuten. 

p y  �9 HBr (II) stand aus zahlreichen Umsetzungen des Typs SiBr4 + 
+ 4 p y  �9 HC1 -> SiCl4 + 4 py .  HBr zur Werffigung s. 

Einleiten eines dutch konz. Schwefe]s~iure getrockneten HC1-Stromes 
in die benzolische LSsung yon 2.2'-Dipyridyl ffihrte zur F~llung yon 
d i p y  �9 2 HC1 (III), das bei 205--215 ~ nach vorherigem Sintern zusammen- 
sehmolz. Unter analogen Bedingungen bi]dete sieh mit 1.10-Phenanthrolin 
jedoch nur l~hen �9 HC1 �9 i 2 0  (IV), Sehmp. 212--219 ~ Erst nach sehr sorg- 
f~ltigem Trocknen des Benzols sowie Durchleiten des HC1 durch ein 

U. Wannagat ,  R.  Schwarz,  H.  Voss  u n d  K .  G. Knau] f ,  Z. anorg, allgem. 
Chem. 277, 73 (1954). 

5 U. Wannagat ,  K .  Hensen  und P.  Petesch, Mh. Chem. 98, 1407 (1967). 
6 L.  F .  Audr ie th ,  A .  Long  u n d  R.  E .  Edwards ,  J.  Amer. chem. Soc. 58, 

428 (1936)�9 
D. K l a m a n n ,  Mh. Chem. 83, 1398 (1952)�9 

s U. Wannagat ,  K .  Hensen,  P .  Petesch, F�9 Vielberg und H. Voss, 68�9 ~itt�9 
fiber SiN-Verbindungen, in Vorbereitung. 
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P4010-Rohr entstand das an der Luft tICl-abspaltende, hygroskopische 
phen �9 3 HC1 (V), das bei 128 ~ zu sintern begann und zwischen 143 und 150 ~ 
zusammenschmolz. Beim Stehenlassen an der Luft  ging phen �9 3 HC1 in 
phen �9 HC1 �9 HeO fiber. 

Dureh Einleiten yon troekenem Jodwasserstoff in die benzolisehen 
LSsungen yon Pyridin, Chinolin, ~-Picolin, Collidin und Aeridin fielen bei 
sorgfgltigem Ausschlu• von Feuchtigkeit praktisch quanti tat iv die ent- 
sprechenden Hydrojodide, die abfiltriert, mit  Benzol gewasehen und 
schlie[~lich im Vakuumexsieeator getrocknet wurden. So wurden erhalten: 
p y .  H J  (VI) veto Sehmp. 196 ~ eine weil~e, hygroskopisehe, sich bei 
langerem Aufbewahren nach Gelb verfgrbende, in Wasser leieht, in Benzol 
nicht 15sliehe Substanz; das gelbe, feinkristalline, hygroskopische, ia 
Benzol unl6sliehe Chinolin. H J  (Vii) veto Scbmp. ]38~ in weiBen 
N~delehen anfallendes, sehr hygroskopisches und sieh raseh unter Gelb- 
fs zersetzendes ~-Picolin. H J  (VIII) ;  das Collidin. H J  (IX) als 
weiI~es, kaum hygroskopisehes Pulver, das sich leieht in Wasser, schwer in 
]4thanol, nicht in Benzol 15st und ~ 250 ~ zersetzt ; schlieBlieh das Acridin �9 
. H J  (X), eine r6tliehgelbe Substanz, die sich bei ls Aufbewahren 
dunkelrot, an feuchter Luft ge]b und bei hSheren Temperaturen ohne 
erkennbaren Sehmelzpunkt sehwarz verfs 

Beim Einleiten yon wenig H J  in die benzo]isehe LSsung des 2.2'-Di- 
pyridyls fgllt ein hellgelber Niedersehlag der Zus~mmensetzung dipy �9 H J  
(XI) aus. Das naeh Troeknen hetlgelbe Pulver 15st sich leicht in Wasser 
und Athanol und sehmilzt unseharf zwisehen 155 trod 165 ~ Leitet man 
i~bersehfissiges H J  in eine benzolisehe Dipyridyl-LSsung, so fs dunkel- 
gelbes dipy .  2 H J  (XIIa) .  Aneh dieses 16st sich leieht in Wasser und 
Athanol. Beim Erhitzen beginnt es unter Dunkelfgrbung bei 155 ~ zu 
sehmelzen, doeh 16sen sieh die letzten festen Bezirke erst bei 195 ~ auf. 

Aus einer w&l]rigen L6sung yon H J  und dipy kristallisieren beim Ein- 
dampfen flaehe, gelbe Nadeln oder 8chuppen aus, bei langsamem Aus- 
kristallisieren auch grSl~ere Tafeln oder diekere Stgbe. Beim Troeknen an 
der Luft entspreehen sie der Zusammensetzung dipy �9 2 H J  �9 2 HeO (XIII) .  
X I I I  15st sicb leioht in Wasser und ~_thanol. Es f~i, rbt  sich bei etwa 65 ~ rot, 
bei 165 ~ dunkelbraun and schmilzt dann langsam bei 200 ~ Beim Trocknen 
fiber P4010 im Exsieeator wird die ber. ~enge an Kristallwasser abge- 
geben. Die Kristalle behMt,en dabei ihre guftere Form bei und verf//rben 
sieh lediglieh naeh Orange. Das so entstandene dipy �9 2 H J  (XIIb)  besitzt 
noeh das gleiehe Debye-Diagramm wie X I I I  ; es ist yon dem des analysen- 
gleichen X I I a  verscbieden. X I I b  beginnt bei 171--172 ~ zu schmelzen, 
doeh ist eine klare Sehmelze erst bei 220 ~ erreieht. 

Leitet man vorsiehtig wenig t t J  unter kr/~ftigem Rfihren in eine 
benzolische LSsung des 1.10-Phenanthrolias, so f~llt ein zart  gelbstiehiger 
Niederschlag der Zusammensetzung phen- �89 H J  (XIV). Er  schmilzt bei 
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233--236 ~ 16st sich leicht in Wasser und verf/irbt sich bei 1/ingerem Auf- 
bewahren nach Hellbraun. Es ist nicht leicht, v61lig reines X I V  zu erhalten, 
da sich bei 6rtliehem HJ-UberschuB gleiehzeitig dunkelrotes phen. 2 I t J  
bildet, das auch durch 1/~ngeres Behandeln mit  iiberschiissigem phen nicht 
mehr in XIV zuriickverwandelt werden kann. 

Einleiten eines Uberschusses yon H J  in eine benzolische Phenanthro- 
linl6sung fiihrt zu dunkelrotem bis braunem, nach dem Trocknen rot- 

Tabellel .  A n a l y s e n  e in ige r  t { y d r o g e n h a l o g e n i d e  yon  
N - H e t e r o e y e l e n  

% C  % t i  %1g %}I1g 
Summenformel ber. gef. ber. gef. ber. gef. ber. gef. 

C5H6CIN 51,96 50,80 5,23 5,24 12,12 12,05 C1 30,68 30,66 
ClottloClzN2*a 52,42 52,62 4,40 4,25 C1 30,95 30,89 
C12HllC1N20 *a 61,41 61,72 4,72 4,66 CI 15,11 15,24 
C12t:IllC13N~ .5 49,77 49,97 3,83 3,48 C1 36,73 36,61 
CloHoJN~ 42,28 42,27 3,19 3,15 9,86 9,69 J 44,67 44,82 
CloI-IlOJ2N~ 29,15 29,04 2,45 2,49 6,80 6,94 J 61,60 61,15 
CtoI-IloJ2N2 29,15 29,27 2,45 2,45 6,80 6,97 J 61,60 61,30 
CloHlaJ2N202 .1 26,81 26,95 3,15 3,19 6,25 - -  J 56,65 56,61 
C24tt17JN4 59,03 57,74 3,51 3,48 11,47 11,48 J 25,99 26,74 
C12I-IloJ2N2 33,05 32,99 2,31 2,18 6,42 6,79 J 58,21 57,13 
C12tI1~JN202 .2 41,88 41,35 3,81 3,86 8,14 8,58 J 36,88 36,14 
CI~H9JN2 46,78 46,49 2,94 2,91 9,09 9,27 J 41,19 41,00 

o / ~ t  (3 *1 /o~,-2~ ber. 8,04, gel. 7,82. ,2 ber. 10,47, gef. 10,17. 
%dipy .3 ber. 68,17, gel. 68,81. 
%phen .4 ber. 76,79, gel. 76,61. ,5 ber. 62,23, gel. 63,71. 

I 
I I I  
IV 
V 

XI  
X I I  a 
X I I  b 

X I I I  
XIV 
XV 

XVI 
XVII  

violett aussehendem phen �9 2 H J  (XV). Es zerflieBt allm/ihlich an der Luft ; 
in Wasser wird es zuerst hellgelb, dann 15st es sieh langsam auI. 

Aus einer wgBrigert L6sung yon H J  und Phenanthrolin kristallisiert 
beim Eindampfen ein schmutzig-gelbes Produkt  in langen, biisehelfSrmigen 
Nadeln. Diese verf/irben sieh bei 1/ingerem Stehen in der L6sung grau bis 
metalliseh gl/~nzend. Naeh dem Troeknen an der Laf t  liegt phen. H J .  
�9 2 I-I~O (XVI) vor. XVI  15st sich m~il3ig in Wasser, gut in Methanol. Es 
sehmilzt bei 124--127 ~ die Sehmelze wird > 132 ~ unter Zersetzung wieder 
lest. :Beim Troeknen fiber Blaugel und P4010 wird die bereehnete Menge 
an Kristallwasser abgegeben, und es bildet sieh strohgelbes, nadeliges 
phen �9 I l J  (XVII),  das bei 214--217 ~ sehmilzt und sieh bei ls Auf- 
bewahren naeh Griin verf/~rbt. 

Die Analysen aller dargestellten Hydrogenhalogenide der genannten 
N-Heteroeyelen sind in Tab. 1 niedergelegt. Sie waren der I-Iygroskopizit/i~ 
und der allgemeinen Zersetzliehkeit der Verbindungen wegen nieht immer 
leicht durehzufiihren und zeigen bisweilen fiber die Fehlergrenzen 



c >
. 

o)
 p

y.
H

cl
 (

I)
 

I,l
, 

l,,
 

lll
 

ll,
~,

 
l 

I, 
,_~

 

b)
 p

y'
H

B
r 

(I
f)

 

..
..

..
. 

Ji
ll 

tl!
,, 

,,
,,

,~
_

~
_

..
 

c)
 #

y.
H

J 
(V

I)
 

d)
 C

hi
no

lin
.H

J 
(V

II
) 

J~
llh

 I
lll

,.,
I,.

 
I~

 
, ,

, 

e)
 A

cr
id

in
.H

J 
(X

) 
i 

,,,I
 

Jil
l,I,

 
~ 

I 
I,,

, 
l 

, 
,, 

f)
 ~

,-P
ic

ol
in

.H
J 

(V
II

I)
 

I I
LI

l 
l, 

It,
 

,,,
, 

~ 
...

...
.. 

g)
 C

ol
lid

in
.H

J 
(I

X
) 

.
.

.
.

 
s 

,ll
, 

I~
 

,~ 
...

. ~
 

...
...

...
.. 

h)
 d

ip
y.

2H
C

l (
li

d 

i)
 d

ip
y.

H
J 

(X
Z)

 

..
..

..
. 

hJ
]lJ

l 
I,,

,,.
 

, .
.

.
.

.
.

.
 

j)
 d

ip
y.

2H
J 

(X
II

o
) 

,I 
I,,

,li
ll.

, 
,I

, 
I,

~
_,

,,
, 

,,
, 

~
__

.~
 

k)
 d

ip
y'

2H
J 

(X
II

 b
) 

(7
 d

ip
y.

 2
H

J.
 2

H
20

 (
X

II
I)

 

m
) p

he
n.

H
C

l-H
20

 (I
V

) 

I1
1,

1,
ii[

 i, 
b,

, ~
j_

__
~ 

n
) 

ph
en

.3
H

C
! 

(V
) 

o)
 p

h
en

.~
 H

J 
(;

(I
V

) 

i p
) 

ph
en

. H
J 

(X
V

II)
 

0
 

lO
 

2
0
 

3
0
 

4
0
 

0
 

tO
 

2
0

 
3

0
 

A
b

b
, 

i.
 

A
b

b
. 

2.
 

A
b

b
. 

1 
u

n
d

 
2.

 
D

eb
ye

-D
ia

g
r~

m
m

e 
d

er
 ~

]e
rm

es
se

n
en

 
H

y
d

ro
g

en
lm

io
g

cn
id

e 
y

o
n

 
N

-}
Ie

t,
 e

ro
cy

cl
en

 
a 

b
is

 p
 

.8
 

4O
 

,.-
-1

 

~
~

 

c~
 

O
q C
, 

p
.,

 

C
L,

 



q)
 p

he
n.

2H
J 

(X
V

) 

I,,,
!lI.

J,,
, 

I, 
,, 

r)
 p

he
n.

H
J'

2H
20

 
(X

V
I)

 

I 
I 

I 
i 

i 

,I
,I

 .
I.

 

s)
 F

~ S
ip

y2
 

~J
 )

I 
lJ

,,J
~,

 
J 

t)
 

C
l4

Si
 p

y 2
 

u)
 C

l3
H

S
ip

y 2
 

II 
I 

Jl,
 

II 
v)

 B
r+

 S
i p

y 2
 

...
. 

I, 
I,

II
, 

w
) 

J~
S

ip
y 4

 I 
,.J

l,.,
,ll 

x)
 C

I2
J2

Si
p.

y~
 

I'0
 

--
 

20
 

Ab
b,

 3
. 

II
I 

I 
11

1 
1 

1 
L 

I,
I 

,,
 

, 
~ 

~ 

30
 

y)
 C

I4
 S

ifd
ip

)')
 

II 
JlJ

JIb
~),

),l 
z)

 C
l3

H
S

i(d
io

u 

II1
,,I

, 
+,

~L
_~

 
~)

 B
r4

S
i(d

ip
),

) 

J I
 J

 ll
Jl,

 
t l 

,,,
 

fJ
) 

J4
 S

i(
di

py
) 

E)
 C

14
5i

(p
he

n)
 

I 
I I

 J
 II

,,,~
. 

}, 
_~

, 
6)

 C
l3

H
Si

(p
he

n)
 

~ )
 B

r~
S

i(p
he

n)
 

I~l
,,, 

i+l
~,l

tl 

--r
lJ

 l 

"5
) &

 
$i

(p
he

n)
 2

 

I,,
 

I 
jj 

II
1

 
I 

I 
I 

1 
I 

I 
- 

tt,
 

,9 
.,3

 
+o

 
b 

to
 

2o
 

3
o

~
 

+o
 

A
b

b
. 

4.
 

A
b

b
, 

3 
a

n
d

 
4.

 1
)s

by
e-

D
ia

gr
am

m
e 

d
er

 
v

er
m

.e
ss

en
en

 
}

Iy
d

ro
g

en
h

al
o

g
en

id
e 

v
o

a
 

~
-H

et
er

o
cy

cl
en

 
q 

b
is

 x
 s

o
w

ie
 d

er
 S

il
ic

iu
l:

aL
et

ra
h

al
o

g
en

id
-a

,d
d

u
k

te
 s 

b
is

 z
 u

n
d

 a
 D

is
 

oo
 

.=
 

c~
 

c~
 

oo
 



H. 4/1967] S i l i c iumte t rahMogenid-addukte  t429 

hinausgehende Abweichungen, lassen jedoch - -  als Gesamtanalysen - -  
keine Zweifel an der Existenz der angegebenen Verbindungen. 

Ihre g6ntgenpulverdiagr~mme best~tigten in vielen F~tllen, dab bei 
einigen friiher angegebenen Diagmmmen yon Additionsverbindungen aus 
Siliciumtetrah~logeniden und N-Heterocyclen die Produk*e aus deren 
hygroskopischer Zersetzung (also Hydrohalogenide der N-Heterocyclen) 
aufgenommen worden waren: sei es, dab yon vornherein Hydrolyse- 
produkte in die Yiarkr6hrchen abgefiillt wurden, sei es auch, dal~ die 
I-Iydrolyse erst bei der schwierigen Abfiillung auftrat. 

Die Debye-Diagramme der Hydrohalogenide wie der TetrahMogensilan- 
Addukte der N-Heterocyelen sind Abb. 1 ~  dargestellt. Sie sollen vor- 
nehmlich zur Charakterisierung der keinen Schmelzpunkt aufweisenden 
Addukte und ihrer Abgrenzung yon den Hydrogenhalogeniden dienen. 
Dabei haben wir keine H6chstma[tstgbe an Pr~zision angelegt : Diagramme 
gleieher Verbindungen yon verschiedenen Experiment atoren zeigten bis- 
weilen geringe Abweichungen in den ~-Werten oder Intensitgten, bisweilen 
auch im Auftreten sehr schwacher Linien. Wir glauben aber, zumindestens 
die starken Banden als Charakteristikum far die einzelnen Verbindungen 
gelten lassen zu k6nnen. 

Ftir  die D iag ramme  wurden  die Subs tanzen  in Markr6hrchen in einer bei 9 
n~her beschriebenen Appara, tur  abgeffillt.  Die Aufnahmebed ingungen  waren :  
Mi i l le r -Kamera  (Durchmesser  57 ,4mm) ,  Cu-K~-St rahhmg,  30kV,  3 2 m A ,  
Ni-Fi l ter ,  Bel ichtungszei t  e twa 4 Stdn. ; die Linien wurden  teils mi t  K o m p a r a -  
for,  teils mi t  Lineal  vcrmessen,  die In tens i t~ ten  sind geseh~tzt  (ss --  sehr 
schwach, s = schwach, m = mit te l ,  st --  stark,  sst = sehr stark). 

a) py .  HC1 (I): 5,9 m, 7,0 ss, 8,0 m, 9,3 ss, 11,0 st, 11,7 s, 12,4 sst, 13,0 ss, 
i4,5 s, 15,2 m, 16,2 s, 17,7 m, 18,7 s, 20,0 ss, 20,5 s, 21,2 ss, 22,7 s, 24,5 ss, 
26,3 s, 27,2 ss, 29,0 ss, 31,0 ss. 

b) p y - H B r  (II) :  8 ,3m,  l l , 4 s t ,  12,Tsst,  14,3m,  17,0s,  18,4st ,  20 ,0m,  
20,8 ss, 22,9 s, 24,8 m, 26,0 s, 27,5 ss, 28,6 s, 30,0 ss, 31,2 ss, 33,5 ss, 36,2 ss. 

c) py.J:IJ  (VI): 8 ,4m,  10,6ss, l l , 0 s s t ,  12,3ss, 12,7sst ,  13 ,8m,  16,9s,  
17,6 st, 19,0 ss, 20,0 m, 22,1 ss, 23,2 s, 23,7 s, 25,5 m, 26,1 ss, 28,0 s, 28,6 ss, 
29,6 ss, 30,3 ss, 33,2 ss, 34,6 ss, 38,8 ss. 

d) Chinol in .  t-IJ (VII) :  9,5s,  10,2 s, 10,7 m, 11,3 m, 12,0 m, 12,5 s, 14,1 s, 
14,7 m, 15,8 s, 16,3 m, 17,0 ss, 18,5 ss, 19,1 s, 19,6 ss, 21,5 s, 23,0 ss, 23,8 ss, 
26,7 s, 28,5 ss, 30,0 ss, 31,0 ss. 

e) Acr id  in - H J  (X):  5,2 ss, 5,9 ss, 6,2 ss, 7,0 m, 9,0 s, 10,0 ss6, 10,8 m,  
11,5 s, 12,2 ss, 12,8 m, 13,5 ss, 14,0 sst, t5,1 s, 16,3 m, 18,5 s, 19,4 ss, 20,6 ss, 
21,7 ss, 23,0 s, 26,7 ss, 27,9 ss, 29,6 ss, 30,5 ss. 

f) e -P ieo l in .  H J  (VI I I ) :  6 ,5m,  7 ,8m,  8,2ss, lO,7st ,  l l , 6 s t ,  13,0s t ,  
13,3 ss, 15,5 m, 16,7 m, 17,8 s, 19,2 m, 21,5 ss, 22,5 ss, 23,0 ss, 24,2 s, 26,3 ss, 
27,0 ss, 28,3 ss, 30,6 ss. 

g) Col l id in .  H J  ( IX):  8,2 ss, 8,7 st, 9,8 ss, 10,1 st, 11,4 ss, 11,8 s, 12,3 ss, 
12,6 m, 13,3 st, 15,5 ss, 16,3 m, 16,9 m, 17,5 ss, 20,2 m, 21,3 ss, 22,4 s, 24,4 ss, 
25,0 s, 25,9 ss, 26,8 ss, 27,2 ss, 27,9 ss, 29,1 s, 30,7 ss, 33,0 ss, 34,5 ss. 
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h) dipy .  2HCI (III): 6,0st, 8,6s, 9,3s, 10,3s, l l , 7 s t ,  12,1st, 12,6st, 
13,8 sst, 14,2 s, 15,2 ss, 15,7 ss, 16,7 ss, 17,5 ss, 18,2 s, 19,4 st, 20,6 m, 21,6 s, 
23,0 s, 24,0 m, 24,4 s, 25,3 s, 26,1 s, 27,8 ss, 28,5 m. 

i) dipy �9 H J  (XI) : 6,0 ss, 6,4 ss, 7,5 ss, 7,9 ss, 8,7 ss, 9,1 ss, 10,2 ss, 10,9 st, 
l l , 4 m ,  12,2s, 12,8m, 13,5m, 14,4s, 15,4m, 17,0m, 17,9s, 18,5s, 19,4s, 
20,0 s, 21,0 ss, 21,6 ss, 23,0 ss, 23,6 ss, 25,8 ss, 26,5 ss, 27,0 ss, 28,0 ss, 29,8 ss, 
31,5 ss, 40,0 ss. 

j) drlpy . 2 H J  (XII~):  7,5ss, 8,0s, 9,5s, 10,0ss, 10,9ss, l l , l s s ,  l l , 6 s ,  
12,2 s, 13,1 m, 13,9 s, 14,8 ss, 15,2 ss, 15,8 ss, 17,1 ss, 18,1 m, 18,9 ss, 20,0 ss, 
21,0 m, 21,5 ss, 22,0 ss, 23,3 ss, 25,1 ss, 26,8 ss, 27,9 ss, 28,3 ss, 29,8 ss, 30,2 ss, 
31,5 ss, 33,8 ss, 37,5 ss, 40,4 ss. 

k) dipy �9 2 I-tJ (XIIb) :  8,0 s, 9,0 ss, 10,1 ss, 10,8 ss, 11,4 m, 12,1 ss, 12,5 ss, 
13,0 ss, 13,5 s, 14,2 ss, 14,8 ss, 15,4 ss, 16,7 ss, 17,2 ss, 17,9 s, 18,3 ss, 19,0 s, 
20,9 ss, 22,6 s, 23,9 ss, 25,0 ss, 26,0 ss, 27,2 s, 27,9 ss, 28,4 ss, 28,9 ss, 29,3 ss. 

1) dipy �9 2 H J  �9 2 H20 (XII I ) :  8,0 s, 9,0 ss, 10,1 ss, 10,8 ss, 11,4 m, 12,1 ss, 
13,0 ss, 13,5 s, 14,1 ss, 14,9 ss, 15,4 ss, 16,7 ss, 17,2 ss, 17,8 s, 18,3 ss, 19,0 s, 
20,8 ss, 22,6 s, 23,9 ss, 25,1 ss, 26,0 ss, 27,2 s, 27,9 ss, 28,4 ss, 28,8 ss. 

m) phen �9 HC1 �9 H20 (IV): 5,9 st, 6,9 st, 7,7 m, 8,9 s, 9,7 s$, 10,9 ss, 11,6 m, 
12,5 m, 13,4 sst, 14,7 m, 15,7 s, 17,4 st, 18,7 s, 19,9 s, 21,4 ss, 22,4 m, 23,2 ss, 
24,0 ss, 25,1 m. 

n) phen �9 3 HC1 (V): 4,6 ss, 6,0 m, 7,1 s, 7,9 m, 8,7 ss, 9,4 m, 9,8 ss, 11,0 m, 
11,7 ss, 12,7 st, 13,6 sst, 15,6 st, 16,8 ss, 17,8 s, 19,2 s, 20,2 ss, 20,8 ss, 22,5 m, 
25,1 ss, 26,9 ss. 

o) phen. ~ H J  (XIV): 6,3 s, 7,4 st, 8,6 st, 10,0 m, 11,2 ss, 12,4 m, 13,4 sst, 
14,5 ss, 15,0 ss, 15,9 ss, 17,0 s, 17,7 ss, 18,8 ss, 20,5 s, 21,6 ss, 22,5 ss, 23,6 s, 
26,0 ss, 27,4 ss, 29,5 ss. 

p) phen. HJ  (XVII):  6,0s, 7,0ss, 8,5ss, 9,0m, 9,3ss, 10,1s, l l , t s s ,  
12,0 st, 12,7 st, 13,5 s, 14,1 ss, 14,5 ss, 15,0 ss, 15,3 ss, 17,0 ss, 18,0 m, 19,0 ss, 
19,6 ss, 20,1 ss, 22,9 ss, 24,0 ss, 25,4 ss, 27,5 ss. 

q) phen �9 2 H J  (XV): 6,0 m, 6,5 ss, 7,9 ss, 9,1 ss, 10,0 m, 10,9 st, 11,3 st, 
11,8 s, 12,3 s, 12,9 ss, 13,3 ss, 14,0 st, 14,6 ss, 15,5 s, 16,4 ss, 17,5m, 18,2 ss, 
20,0 ss, 21,0 ss, 23,7 s, 25,3 ss, 27,1 ss, 28,5 ss, 29,9 ss. 

r) phen �9 I-IJ �9 2 I~20 (XVI): 8,6 ss, 9,4 s, 10,2 ss, 11,0 s, 12,2 ss, 12,7 ss, 
13,3 s, 13,9 ss, 14,4 ss, 15,5 s, 17,2 ss, 18,0 s, 20,2 ss, 21,3 ss, 22,0 ss, 23,4 ss, 
23,9 ss, 24,8 ss, 26,0 ss, 26,6 ss. 

s) FaSipy~: 6,9s~, 7,8s, 8,2sst, 8 ,7m, 9,8m, 10,6ss, I1 ,6m,  12,2st, 
12,9 s, 14,1 sst, 16,7 s, 17,5 s, 20,0 st, 21,1 m, 24,8 m, 25,7 s, 26,9 ss, 27,7 ss, 
28,7 s, 30,7 s, 32,2 ss, 34,2 s. 

t) C14Sipy2:7,7 sst, 8,6 st, 10,8 s, 11,8 st, 12,4 s, 14,4 sst, 16,0 ss, 17,0 m, 
18,2 s, 19,6 m, 20,7 ss, 21,9 ss, 23,3 st, 24,2 s, 25,3 m, 26,9 s, 28,1 ss, 30,0 ss, 
32,5 m, 33,6 ss, 35,6 ss, 36,5 s. 

u) HSiCl~py2 : siehe a. 
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v) Br4Sipy~: 6,9 st, 8,3 s, 12,t s~, 14,9 st, 15,5 ss, 17,2 m, 18,8 m, 20,7 ss, 
22,5 m, 24,6 m, 26,0 ss, 27,1 ss, 29,5 ss, 31,9 m. 

w) JaSipy4 : siehe 5. 

x) C12SiJ2py4: siehe 9. 

y) ClaSi(dipy), z) HSiCls(dipy), ~) BraSi(dipy), .~) J4Si(dipy), ~,) ClaSi(phen), 
8) HSiCl~(phen), ~) Br4Si(phen) und ~ J4Si(phen)2 siehe jeweils bei 1. 

9 U. Wannagat, K. He r~sen und F. Vielberg, 67. Mitt. fiber SiN-Ver- 
bindungen, in Vorbereitung. 


