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Von 

E. Hengge und H. Marketz 
Aus dem Ins t i tu t  fiir Anorganische Chemic der Technischen Hochschule Graz 
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Dekaphenylcyclopentasi lan reagiert  mit  wasserfreiem t t J  im 
Bombenrohr unter  ]genzolabspaltung zu Phenyljodcyclopenta-  
silanen. Der Grad der Phenylabspal tung h~ngt yon der Reaktions- 
zeit ab. Reakt ion mit  Methanol ffihrt zu entsprechenden Methoxy- 
phenylcyelopentasilanen. 

Die Hydrolyse  ergibt gelbe, fluoreszierende, polymere t tydro-  
lysenprodukte,  in denen Si5-Ringe fiber Sauerstoff verknfipft  
sind. Die Farbe  der Hydrolysenprodukte  wird im Zusammen- 
hang mit  den Ergebnissen der Siloxenchemie diskutiert .  

Synthesis and Properties o] Phenyliodocyclopentasilanes 

Decaphenylcyclopentasilane reacts with anhydrous H J  in a 
sea!ed tube to give phenyliodocyclopentasilanes and benzene, 
and the degree of phenyl cleavage was found to depend on the 
reaction time. The corresponding methoxyphenylcyclosi lanes 
are obtained in the reaction with methanol.  Hydrolysis  yields 
a yellow, fluorescent, polymeric compound containing Si5-rings 
coupled by  oxygen. The colour of the hydrolysis products is 
discussed in connection with per t inent  results in siloxene chem- 
istry. 

I n  fr i iheren )~i t te i lungen konn te  gezeigt  werden,  dab  der  Si6-1~ing im 
Siloxen eine Bindungsvers t i~rkung fiber d -Bahnen  zeigt,  die dazu  ffihrt,  
dab  Si loxen und  insbesondere  seine I ) e r iva te  farbig  s ind und fluores- 
zieren 1, 2 Die fiir die Ausb i ldung  der  d-:Binclungen no twendigen  Elek-  

1 Zusammenfassende Darstellung: E. Hengge, Fortsehr.  chem. Forseh. 
9, 145 (1967). 

2 E. Hengge und K. Pretzer, Chem. Ber. 06, 470 (1963). 
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tronen s tammen aus dem die Ringe koppelnden Sauerstbff und aus 
Substituenten, die Elektronen fiber d~p=-Bindungen an den Ring ab- 
geben k6nnen. 

Ein /ihnlieh farbgebender Mechanismus dfirfte naeh neueren Unter- 
suchungen aueh bei polymeren Sehiehtverbindungen des Typs (SiX)n 
vorliegen. Aneh hier wird dutch Substituenten mit  freien Elek~ronen- 
paaren die Farbe verst/~rkt, wobei Nlektronegativit//t und Gfite der 
d7~pvc-i]berlappung anseheinend ffir die bathoehrome Versehiebung ver- 
antwortlieh sind 3. 

Nine Bindungsverstgrkung der Si--Si-Bindung, die nur fiber dTcp~- 
Bindungen verstanden werden kann, lggt sieh aueh bei I-IMogendisilanen 
linden. Bereehnungen der Kraftkonsgangen yon Halogendisilanen ergaben 
einen starken Anstieg der Kraf tkonstanten beim 1)bergang yon Sub- 
stituenten ohne ffeies Elek~ronenpaar, wie Wasserstoff und die Methyl- 
gruppe, gegen Subsgituengen mit  freien Elektronenpaaren, wie beispiels- 
weise Italogene 4. 

I m  Zusammenhang mit diesen Untersuehungen erseheint es interes- 
sang und reizvoll, monomers eyclisehe Verbindungen des Silieiums herzu- 
stellen und ihre Eigensehaften bezfiglieh einer mSgliehen Bindungs- 
verst/~rkung zu untersuehen. Eine Bindungsverst/~rkung fiber p-Bahnen, 
wie sie etwa beim Kohlens~off unter Ausbildung mesomerer Systeme 
(Benzol) existiert, ist beim Silieium nicht zu erwarten, da bekanntlich 
Elemente h6herer Aehterperioden, zu denen das Silieium z/~hlt, keine 
Doppelbindungen aus p-Orbitalen bilden k6nnen. Dagegen w/~re es mSg- 
lich, dab in eyelisehen Silieiumsystemen Bindungsverst~rkungen fiber 
d-Bahnen aufl~reten, sofern fiber Substituenten Elektronen in das Ring- 
system eingespeis~ werden. Die vorliegende Arbeit soll sieh daher mit  
Untersuehungen an monomeren eyelisehen Verbindungen des Silieiums 
besch/~f~igen nnd die prgparat iven Voraussetzungen ffir sp/~tere Messungen 
bringen. 

Ringe, die nut aus Silieium aufgebaut sind, also eyelisehe Silane, sind 
wenig bekannt. Die ersten Arbeiten stammen yon Kipp ing  ~, der dutch 
Wurtz-Reaktion aus Diphenyldiehlorsilan mit Natrium unter anderem den 
Ring Si4(C6It5)s isolieren konnte. Dutch Variation der Versuehsbedingungen 
ist es Gilman (1964) gelungen, aueh das entspreehende pentamere Si5(C6H5)10 
mad das von K i p p i n g  bereits vermutete hexamere Si6(C6t-I5)12 zu isolieren% 
Auger diesen phenylsubstituierten eyelisehen Sila.nen wurden noeh einige 
methylsubstituierte Verbindungen dutch BurghartV und West s bekamlt. 

3 E.  Hengge und G. Sche/Jler, Mh. Chem. 95, 1461 (1964). 
4 F.  H6Jler, W.  Sawotny und E.  Hengge, Speetroehim. aeta, im Druek. 

F.  S. K ipp ing ,  J. Chem. Soe. [London] 119, 830, 848 (1921). 
6 H.  Gilman und G. Schwebke, J. Amer. Chem. Soe. 86, 2693 (1964). 

C. A .  Burkhard, J. Amer. Chem. Soc. 71, 963 (1949). 
8 R.  West und E.  Carberry, J. organomet. Chem. 6, 582 (1966). 
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Um zu versuchen, die Chemie der cyclischen Silane weiter auszubauen, 
ist es erforderlieh, den entspreehenden Kohlenwasserstoffrest abzuspalten, 
ohne den Ring zu zerstSren, und ihn dutch andere reaktionsf~hige Gruppen 
zu ersetzen. Da die Silicium--Methyl-Bindtmg sehr stabil ist, scheiterten 
alle Versuche die Methylgruppe abzuspalten. 

Giinstiger ]iegen die Verhiiltnisse bei der Phenylgruppe. Die Sil icium-- 
Phenyl-Bindung ist leichter spaltbar als die Silieium--Alkyl-Bindung. 
Unter  den versehiedenen mSglichen Spaltungsreaktionen ersehien uns die 

~2 

1o 2'e ~} ;e Je ;e ;o ee de z)o Ne 1ze 

Abb. 1. 

yon Fr i t z  9 gefundene Spaltungsreaktion mit Jodwasserstoff am meisten 
geeigaet, Phenylgruppen yon einem cyclischen Silan abzuspalten, ohne 
dabei den Siliciumring zu zerst6ren. Die Reaktion wurde yon Fr i t z  mit 

C6ttsSiHa q- H X  ~ C~H6 q- SiHaX 

durchgefiihrt. Vorversuche yon Reuter  l~ ergaben, dab die Reaktion auch 
mit  cyclischen Silieiumverbindungen durchftihrbar ist und dab vermutlieh 
dabei der Ring nicht gesprengt wird. 

Wir haben die einleitenden Versuche yon Reuter  nun fortgesetzt und 
haben Dekaphenylcyelopentasilan ( , ,B" )  mit wasserfreiem Jodwasserstoff 
im Bombenrohr umgesetzt. Dabei ergibt sieh eine teilweise Abspaltung der 
Phenylgruppen, so dab man je naeh der Reaktionszeit und Reaktions- 
temperatur  zu versehieden substituierten Phenyljodeyclosilanen kommt.  
Wie aus Abb. 1 zu ersehen ist, gelingt es allerdings aueh bei liingerer 
Verweilzeit im Bombenrohr nieht, eine quantitat ive Abspaltung der 
Phenylgruppen durchzufiihren. Offensichtlich ist es relativ leicht, die 

9 G. Fri tz  und  H.  Kq~mmer, Z. anorg, allgem. Chem. 306, 191 (1960). 
lo H.  Reuter, Dissertation, Univ. Marburg/Lahn 1962. 
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ersten fiinf Phenylgruppen, d. h. je eine Phenylgruppe yon jedem Silicium, 
abzuspalten, w/ihrend die zweite Phenylgruppe schwerer ersetzbar ist. 
Dies ist aus tier Kurvc in Abb. 1 zu ersehen, die einen deutliehen Knick 
bei der Substitutionsstufe 5 zeigt, und entspricht den Ergebnissen yon 
Fritz, tier bei bereits vorhandenem Jod am Silicium ebenfalls finder, dab 
eine weitere Reaktion wesentlich schwieriger wird. 

Die entstehenden Jodphenyleyelopentasilane sind weiBe, feste Ver- 
bindungen, die sieh in Benzol leicht 16sen und gegeniiber Luftfeuehtigkeit 
/~uBerst reaktiv sind. Die experimentellen Daten, Sehmelzpunkt, Analyse 
und Ultrarotspektrum sind im Versuchsteil zusammengestellt.. 

Bei der Phenylabspaltung bleibt der Sis-Ring erhalten. Dieses Ergebnis 
steht ira Gegensatz zu der Reaktion yon Halogenwasserstoffen mit Octa- 
phenyleyelotetrasilan. Wie Gilman ii kiirzhch zeigen konnte, wird in 
diesem Fall der Ring gespalten. Vermutlich liegen im Sis-Ring weniger 
Ringspannungen vor u n d e r  ist stabiler. Beweise, dab tats~chlich der 
Sis-Ring auch nach des Jodierung noch vorliegt und nieht gespalten ist, 
sind : 

1. Kein Auftreten tier SiH-Frequenz im Ultrarot, wie sic b c i d e r  
Spaltung des Si4-Rings beobachtct wurde: 

J - - S i .  

~/ \s i  / \~ ~/ \ / \~ \s i /  ~ / \ ,  / \  
9 q~ 

2. Der mit Lauge entwickelbare Wasserstoff entspricht fiinf Silicium-- 
Silicium-Bindungen. 

,,1, < 
\ s i  / / \  

NaOIt  
------> 5 Si(OH)2 § 5 H2 

3. Die Analyse entsprieht der Verbindung Sis(C6H5)nJ10-n. 

11 H. Gilman, D. R. Chapman und G. L. Schwebke, J. organomet. Chem. 
14, 267 (1968). 
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4. Bei der Reaktion mit Jodwasserstoff entsteht kein elementarer 
Wasserstoff, der sieh bei einer Reaktion 

\ s i  / 
/\ /\ 

bilden k6nnte. 

Alle Punkte sprechen somit fiir eine Erhaltung der Ringstruktur. 
Von diesen sehr reaktiven Jodeyelosilanen lassen sich natiirlieh eine 

l~eihe yon Derivaten ableiten. Im Zusammenhang mit den eingangs ge- 
sehilderten Uberlegungen fiber die Farbe und zur weiteren Charakterisie- 
rung erschien es uns sinnvoll, vor allem Alkoxyderivate herzustellen. So 
reagiert Si5J5~05 glatt mit Methanol unter Bildung yon Pentamethoxy- 
pentaphenyleyclopentasilan : 

Si5J5~5 q- 5 CHsOH , > Si5(OCH3)5~5. 

Die erhaltenen Methoxyverbindungen stellen ebenfalls wei~e feste Ver- 
bindungen dar, die aus Benzol/Petrol~ther sehwer umkristallisierbar sind. 
Oftmals t r i t t  keine Kristallisation ein und es verbleibt ein z~hes 01. 

Nieht nur das Produkt mit ffinf Jodatomen, sondern auch natiirlich 
andere Jodphenyleyelosilane geben die entspreehenden Methoxyderivate. 
So konnten hergestellt werden: 

Si5(0CH3)6~4 

Si5(0CH3)7~3 

DaB im Si5~5J5 pro Silieiumatom ein Phenyl und ein Jod vorhunden ist, 
ls sieh aus der Spaltung des Ringes mit Grignard-Reagens ersehen: 

~\ /J - _ 
/ Si --Si \ CH~ 

r I I \ ~  CH~Mg:[ ~ CH3 ~Si__~ ,,~re -9 (CHz)~Si-- ~ 

~/\j _ _ 

Das auftretende Dimethylphenylsilan entsteht mit etwa 60~ Ausbeute, 
es ~st daher anzunehmen, da~ in c[em Pen~ajodsubstitutionsprodukt tat- 
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s/tehlich an jedem Silieium ein Jod vorhanden ist, wie es aus der Spaltungs- 
reaktion naeh Fritz aueh vermut.et wurde. 

Besonders interessante Ergebnisse ergibt die Hydrolyse der Jod- 
phenyleyelopentasilane. Wie bereits Reuter zeigen konnte, hydrolysiert die 
Si--J-Bindung bereits mit Spuren yon Feuehtigkeit; die entstehenden 
SiOH-Bindungen reagieren sofort weiter unter Bildung polymerer Pro- 
dukte : 

/ /  ] I ~J H,O / I  ------I "~OH 
) S i  Sli( - - - "  )S~i S]i( 

N S i /  N S i /  
/\ /\ 

,~ / O H  HO~ \ Si S~ I / / S i . - - - - S i ~  / S i -  Si( / / )  ] - -----  i "--O--Si. --Si~ 

\1  I /  I \  
s i \  

/\ /\ /\ / ' \  

polymer 

Diese polymeren Produkte, aufgebaut aus Si5-gingen, die fiber Sauerstoff 
verknfipft sind, sind gelb und zeigen gelbe Ftuoreszenz. Das Absorptions- 
spektrum (als geemissionsspektrum aufgenommen) und das Fluoreszenz- 
spektrum sind spiegelsymmetrisch 
und sind im Charakter den ent- 
sprechenden Reemissions- bzw. 
Fluoreszenzspektren der Siloxen- 
derivate ghnlich (s. Abb. 2). 

Farbe und Fluoreszenz treten 
in dem Augenblick auf, in dem 
wir ghnliche Voraussetzungen wie 
im Siloxen haben: polymeren Zu- 
stand und Belastung der Silicium- 
atome dureh die freien Elektronen- 
paare der Substituenten fiber 
d~pr~-Bindungen. Die Elektro- 

70O 

% 

F/uopS,,ezslTz 

o . . . .  / s  
ZZ ZI Za 1~ Z'8 76" 

7./o3(cm ~) 

Abb. 2. 

negativitgt des Substituenten darf dabei nieht zu klein sein, damit eine 
Kontraktion der d-OrbitMe erfolgen kant.  

Die so elektronenm/~Big belastete Silieium--Silieium-Bindung wird 
verstgrkt, es ergibt sieh ein zusgtztiehes Bindungssystem, veImutlieh fiber 
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dT:d~:-Bindungen, das  fiir die F a r b e  ve ran twor t l i ch  sein diirfte.  Die Uber-  
legungen,  die a m  Bindungssys t em des Siloxens und  schiehtfSrmiger  Ver- 
b indungen  des Typs  (SiX)a anges te l l t  wurden,  werden somit  best / i t igt .  

Als neue E rkenn tn i s  e rg ib t  sich, dab  das  A b s o r p t i o n s s p e k t r u m  der  
Me thoxyde r iva t e  im Vergleich zu dem des Dekapheny l -cyc lopen tas i l ans  
k a u m  verschoben wird.  Dies deu t e t  da rau f  hin,  dab  der  po lymere  Zu- 
s t and  yon  en tsche idender  Bedeu tung  fiir das  Auf t r e t en  yon  F a r b e  ist.  

Uber  weitere  Reak t i onen  und  einer wei te rgehenden  P h e n y l a b s p a l t u n g  
am Cyclopentas i lan  wird demn/ichst  ber ich te t  werden.  

Dem F o n d s  zur FSrde rung  der  wissensehaf t l iehen Forschung,  de r  
Deutschen  Forschungsgemeinschaf t  und  dem F o n d s  der  Chemie sei ffir die 
Un te r s t i i t zung  der  Arbe i t  gedankt .  Besonderen  D a n k  sehulden wir  der  
Waeker -Chemie ,  Burghausen ,  fiir die kostenlose l~berlassung yon  Di- 
phenyldichlors i lan .  

Experimenteller Teil 

Darstellung von , ,B" 

8 ,4g (1,2 g-Atom) Li werden im Argon-Strom in 1000 ml absol. Tetra- 
hydrofuran geschnitzelt. Nach Zusatz einer ka ta ly t .  Menge Hexaphenyl-  
disilan erhitzt  man bis zum Riickflul3 und t ropft  innerhalb yon 3 Stdn. 152 g 
(0,6 Mol) Diphenyldichlorsilan ein. Nach Abziehen des LSsungsmittels schiit- 
te]t man den Rtickstand zwei Tage bei Raumtemp.  mit  1000 ml Benzol. 
]:)ann wird yore UnlSsliehen abffltriert,  die benzol. LSsung eingeengb und 
mit  heil3em Petrol~ther (P~)  versetzt.  Nach dem Abkfihlen werden 78 g 
(72~o d. Th.) Rohprodukt  erhalten, das durch Umkristal l isat ion aus Essig- 
ester gereinigt wird. 

C60H50Si5 (911). Bet. C 79,05, H 5,56, Si 15,41. 
Gef. C 79,57, t t  5,58, Si 15,20. 
Molgew. 918. 

Darstellung der ]odierten Produkte 

3,5 g ,,B" (0,0026 Mol) werden in einem Bombenrohr mit  ca. 5 g (0,026 Mol) 
gasfSrmiger H J  umgesetzt. Zur Darstellung der H J  wird eine 57proz. LSsung 
yon ]:IJ auf P4010 aufgetropft.  Zur vollkommenen ]~einigung wird die H J  
mehrmals im Vak. umkondensiert .  Naehdem das Bombenrohr auf Zimmer- 
temp. gebracht  wurde, ents tand eine klare LSsung. Der Druck im Bomben- 
rohr betrug bei 25~ 7,5 Arm. Um es zu 5ffnen, wird es auf die Temp. der 
fliissigen Luft  gebracht.  Die nieht umgesetzte H J  und das gebildete Benzol 
werden im Vak. vorsichtig abgezogen. 

Es kommt  dabei zu einem starken Aufblt~hen der Substanz. Die Um- 
setzung erfolgt ohne Auftreten yon Nebenprodukten.  Die entstandenen 
Produkte  sind well3 und kristallin. Der Einflufl der l%eaktionszeit wird in 
der folgenden Tabelle wiedergegeben. 
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Die Spaltungsreaktion yon Si5 el0 mit  H J  

897 

Temp. Druek Zeit %J  Forrnel 

25 7,5 1,5 Stdn. 36,1 Si5~7J3 
25 7,5 3 Stdn. 43,9 Si5~6.2J3,s 
25 7,5 15 Stdn. 54,8 Si5~5J5 
25 7,5 48 Stdn. 63,1 Si5 ~4J6 
25 7,5 120 Stdn. 70,6 Sis q~3J7 
25 7,5 4 Woehen 77,4 Si5 q~2Js 
65 20 10 Stdn. 61,6 Sis~a,2J5,s 

Analysendaten : 

Si5~7J3 ~ C42H3sSisJ3o Bet. C 47,55, H 3,29, J 36,1. 
Gel. C 47,74, H 3,18, J 35,9. 

Zersp. 48--50 ~ C. 

Sis~6,2J3,s. Ber. C 40,58, H 2,82, J 43,87, Si 12,73. 
Gel. C 40,11, H 2,98, J 44,15, Si 12,97. 

Zersp. 78--80 ~ C. 

Si5~5J5 : C30H25SisJ5 (1160). Bet. C 31,0, H 2,15, J 55,0, Si 12,07. 
Gef. C 30,1, I-I 2,30, J 54,8, Si 12,50. 

Zersp. 55--57 ~ C. Molgew. GeL 1181. 

Mit Lauge entwiekelbarer Wasserstoff : Ber. Si: H~ = 1 : 1. 
Gel. Si:H2 = 1:0,963. 

Das IR-Spektrum wurde in Nujol aufgenomrnen (Perkin Elmer 221) und 
zeigt folgende Maxima im Bereich yon 4000 his 300 cm-1 : 

t585 (w), 1478 (m), 1423 (s), 1331 (w), 1300 (w), 1187 (w), 1155 (w), 
1091 (rn), 1020 (w), 910 (rn), 845 (w), 734 (vs), 691 (vs), 674 (s), 458/ha), 
403 (rn), 333 (w), 308 (vw)~ 

Sisq~aJ7 = ClSI-I15Si~JT. Ber. C 17,14, H 1,19, Si II,1, J 70,6. 
Gel. C 17,82, H 1,35, Si 10,05, J 69,5. 

Mit Lauge entwickeIbarer ~Vasserstoff : Ber. Si: It2 = I : I. 
Gel. S i : H 2 :  1:0,975. 

Sis~2Js. Ber. C 11,0, I-I 0,78, J 78,2. 
Gef. C 11,56, t t  0,94, J 77,4. 

Darstellung der methoxylierten Produkte 

Zur Darstellung der methoxylierten, cyclisehen Silane werden die jodier- 
ten Produkte rnit Methanol urngesetzt. Die Reaktion wird ftir Si5~5J5 ange- 
geben. 6,3 g (0,0056 Mol) Si5~5J5 werden in 100 rnl Benzol gel5st. Unter  Eis- 
kiihlung werden irmerhalb 30 Min. 0,86 g (0,027 Mol) Methanol und 1,47 g 
(0,027 Mol) Tr i~hylarnin  in 29 rnl Benzol unter Riihren langsarn zugetropft. 
Nach Abziehen des LSsungsmittels wird in Benzol aufgenornrnen, rnit P ~  
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verse tz t  trod abfi l tr iert .  Nach  En t fe rnen  des L6sungsmi~tels im Vak. verble ib t  
meisbens ein z~hes (~1. Ausb.  3,2 g, d. s. 90~/o d. Th.  

Si5~5(OCH3)5 = C~5H4005Si5. Ber.  C 61,76, H 5,88, Si 20,59, OCHa 22,80. 
Gef. C 61,98, H 5,92, Si 20,72, OCHa 22,50. 

Mit  Lauge  entwickelbarer  Wassers toff  : Bet .  Si: Ha = I : 1. 
Gef. Si: Hu = 1 : 0,97. 

Si5~4(OCH3)6 = C30H3sO6Si5 (645). Ber.  C 57,0, H 6,00, Si21,9, OCH3 29,3. 
Gef. C 57,97, H 6,09, Si 20,7, OCHa 28,2. 

Molgew. Gel. 634. 

Ylit Lauge  entwickelbarer  Wassers toff :  Ber.  Si : Ha = 1 : 1. 
Gef. Si: H2 = 1 : 0,96. 

Die UV-Spek~ren wurden  in Cyclohexan  (c ~ 10 -4 m/l)  mi t  e inem Beck-  
m a n  DB-Spek t r a lpho tome te r  au fgenommen :  ~max: 255 m~z, 205 m~. 

Sis~a(OCHs)7 = C~5Ha607Si5. Ber .  C 51,8, 1~ 6,24, Si 24,2, OCHa 37,3. 
Gef. C 49,3, H 6,12, Si 23,4, OCtta 36,8. 

).max: 255 m~, 209 m~.  

Grignardierung yon Si5~5J5 

Eine  benzol.  L6s~mg yon Si5~5J5 wird l angsam zu einer CH3MgJ-L6sung 
i n / ~ t h e r  un te r  R i ih ren  und  RiickfluB zugetropf t .  N a c h  Beendigung  des Ein-  
t ropfens  werden  die L6sungsmi t te l  bei N o r m a l d r u e k  abgezogen und  der feste 
R i i cks t and  8 Stdn.  im 01bad auf 180~ erhitzt .  N a e h  d e m  Abki ih len  vor-  
sichtige Hydro lyse  nait n-HC1 un te r  Eiski ihlung.  Dabei  ist sorgf~ltig darauf  zu 
achten,  dab das Reak t ionsgemisch  sauer  bleibt .  Aus~thern,  Trocknen  und  
Dest i l la t ion  l iefert  HSi~(CHa)2 in 50- -60  ~o Ausbeute ,  das mi t  einer Referenz-  
substanz,  darges te l l t  nach  Benkeser  und  Foster 12 vergl ichen und  ident isch 
befunden  wurde  (Sdp.20 56- -58  ~ C, Sdp.760 157 ~ C, n~) ~ = 1,4990). 

Hydrolyse  

Das Jod-cyclos i lan  wird in Benzol  ge16st und mi t  verd.  HC1 (etwa 0, ln) 
kr~iftig geschi i t te l t .  Saure Hydro lyse  zers t6r t  die vo rhandenen  S i - -S i -B ind tm-  
gen nicht .  Es  en t s t eh t  ein gelber  Niederschlag,  der sich an  der Benzol /Wasser-  
Trennfl~ehe a n s a m m e l t ;  er wird  abgesaugt  a n d  im Vak.  get rocknet .  

]5as resul t ierende gelbe Pu lve r  ist  in organisehen L6sungsmi t t e ln  unl6slieh, 
es enth~tlt kein  J o d  und  en twicke l t  rnit Lauge  Wassers toff  (prakt.  S i : H  = 
1 : 1,97. theor .  Si : H = 1 : 2), wobei  gleichzeit ig die gelbe l~arbe und  Fluores-  
zenz v o l l k o m m e n  verschwindet .  Die Analyse  en tspr ich t  den e rwar t e t en  W e r t e n  
(gef. Si 23,9%, C 62,1~ theor ,  fiir Si5~505/2: Si 24,8~o, C 63,7O/o). Das an- 
gegebene Fluoreszenz-  a n d  Reemiss ionsspek t rum wurde  mi t  e inem speziellen 
F luoreszenzspekt r~ lphotometer  gemessen la. 
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