
Monatshefte ffir Chemic 105, 1240--1248 (1974) 

�9 by  Springer-Verl~g 1974 
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Investigations with ~l  etallated Octamethylcyclotrisilazanes and their 
Derivatives. (Chemistry o/Silicon--Nitrogen Compounds, 126) 

Metallat ion of the title compound via equ. (1) leads to the 
l i thium and sodium derivatives 1 and 2 respectively. 2 can be 
reacted with ehlorosi]anes forming 3--5 .  Amination of 4 
gives 6--8 .  The formation of 7 via equ. (5) is discussed. At- 
tempts  to synthesize compounds G and E failed. 

L i t h i u m -  (1)  u n d  N ~ t r i u m - o k t a m e t h y l c y c l o t r i s i l a z a n  (2)  

Ok tame thy lcyc lo t r i s i l a zan  (A) wurde  berei ts  f r i iher  im Arbe i t skre i s  4 
dargeste l l t ,  j edoch nur  s t ruk ture l l  un te r such t  und  n icht  wel ter  auf die 
chemisehe Reak t ionsbe re i t s cha f t  der  N H - G r u p p e  hin i iberpr i i f t .  

m e  m e 2  T/be 'D~62 
N--Si--CI N--Si 

me2Si / + ~ N H  + 2 NH~ me~Si /  ~ N H  + I~M 
~N--S i - -CI  -- 2 ~,c~ ~N__Si. / -- ~I{ 

me me2 me me2 (la),  ( lb),  (lc) 
A 

l a  b c 

me me2 1% C4H9 NH2 CH3 
N - - S i  

--> me2Si j \ \ N - - M  
~ N _ _ S i /  M Li N~ MgJ 

me me2 1 2 2 a 

Wir  fanden  nun,  dab  A gem/iB der  Bes t immung  nach Zerewitino]/ 
(Umsetzung mi t  Methy lmagnes iumjod id )  , , ak t iven"  Wassers tof f  besi tzt .  

So wurden bei zwei Ans/~tzen 95,1~o bzw. 96,5% der nach ~k .  ( le)  
erwarteten Methanmenge ermittel t .  Das weiterhin zu erwartende Jod-  
m~gnesiumderivat  2 a haben wir nicht zu isolieren versucht. 
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Entspreehend leicht setzte sieh A mit  Butyl l i th ium oder Natr ium- 
amid urn. 

Rk. ( la) :  Man 1s zu 49,4 g (0,2 Mol) A in 250 ml Petrol/ither (40/70 ~ 
( = P A )  unter t~fihren bei 2( * langsam 85 g (0,2 Mo]) einer 15proz. LSsung 
yon Butyllithium in n-I-Iexan zutropfen. Naeh einiger Zeit beginnt sieh die 
LSsung dutch Auftreten sines feinen Niedersehlags zu trfiben. 3/Inn erhitzt 
noeh 1 Stde. unter R6ekflul3, kfihlt auf 0 ~ filtriert, wgseht kurz naeh und 
troeknet im Vak. Es fallen hierbei 30,2 g (60~ 1 an. 

Rk. ( lb):  Man verdiinnt 22,5g (=  0,17 Mol NaNH.~) einer 30proz. 
NaNH2-Suspension in Benzol mit weiterem Benzol auf 300 mI, tropft dazu 
unter l~iihren 49,4 g (0,2 Mol) A in 50 ml Benzol und erhitzt noeh 2 Stdn. 
unter R/iekflul3. Das dabei entweichende und in HCI aufgefangene NHs 
entsprieht einem vollstgndigen Reaktionsablauf. Beim Abk/ihlen der 
LSsung fgllt sin sehleimiger Niederschlag, der sich naeh Abfiltrieren, Naeh- 
wasehez~ mit PA und Troeknen im Vak. als 37 g (80~o) 2 erweist. 

Lithium-olctamethylcyclotrisilazan (1) f/~llt als schwach gelb geffi.rbtes, 
zum Kleben neigendes Pulver  an. Es ist wenig 16slich in unpolaren 
organischen L6sungsmitteln,  besser in Dioxan oder Dis Dies 
l~gt ~uf einen relativ hohen ionogenen Anteil der L i - - N - B i n d u n g  
schliegen. 1 ist thermisch bis fiber 300 ~ stabil und auch im H o c h v a k u u m  
nicht  destillierbar. 

Das s t rukturanaloge Lithium-bis(tr imethylsi lyl)amid (me3Si)2NLi 
hat te  sich in LSsungen als dimer 5, in Iestem Zustand als t r imer 6 erwiesen, 
wobei die sehr schwache L i - - N - B i n d u n g  den Charakt.er yon Zwei- 
elektronen-Dreizentrenbindungen besa8. 1, dessen Elementaranalyse  
der angegebenen Formel  sehr genau entspr~eh (vgl. Tab. 1), zeigte bei 
l~Iolekulargewiehtsbestimmungen in Diathyl~ther  Werte,  die zwisehen 
einem Dimeren und einem Monomeren liegen (ber. : monomer  253, 
dimer 506; gef.: kryoskopisch 458, ebullioskopisch 346). Dieser Sach- 
verhal t  liege sieh an H a n d  friiherer Er fahrungen am besten wie folgt 
deuten : 

/N--Si\ 
2me2Si\  / N ' ; e  Li$ 

- - N - - S i ~  " 
~n6 Tree 2 

me me2 /x-s!.  

~n62 

/ N - - S i \  . Li . S i - - N _  
" 7 /  \ . 

~--~ me2Si \  : / N  : N \  : /$1~e2 
- - N - - S i ~  �9 Li - - S i - - N - -  

W~e ~ e  2 ~ e 2  ~n~ 

etOet 
Tfb~ ~F~62 ~ Trt'~2 qT~ 

/N--Si .  Li f fS i - -N .  
"~-Oet2 ~ - - -  m e 2 S l \  : /N ~,.T\ : ~//Si~fte2 

\ N - - S i /  �9 Li �9 \ S i - - N /  
~ 6  T~62 ~ me2 7n6 

etOet 



1242 U. Wannagat und V. Paul: 

D~s Xther-Addukt scheint im Gleichgewicht anteilmaltig nur schwach 
vertreten zu sein und leicht zu zerfallen. 

Die Annahme, es k6nne bei dem festen t~eaktionsprodukt aus Rk. (l a) 
neben rnonomerem 1 noeh ein Addukt (1 a) aus 1 und A vorliegen, des f/Jr 
des erhShte Molekulargewieht verantwortlieh und auf des des bei vielen 
Reaktionen dieses Produktes in unverh/~ltnism/~13ig hohem Anteil riick- 
gebildete A zuriiekzuffihren w/~re, best/~tigte sich nicht. Der Li-Gehalt 

Tabelle 1. Molgewiehtsbestimmungen, Elementaranalysen und Molre]rak- 
tionen der neu dargestellten Verbindungen 

Lfd. ber. M 1 a Nr. Bruttoformel gel. o~gew. ~o C ~o I-I ~o IN ~o Si ~o E1 MRL MRE 

1 C8I-I24Li~3Si3 252,43 37,88 9,54 16,58 33,24 2,73 Li 
37,7 8,9 1 6 , 4  33,0 2,75 

2 CsH24NaN3Si3 269,48 35,62 8 ,97  15,59 31,27 8,53 Na 
34,2 8,6 1 5 , 4  31,9 8,8 

3 Clltt33N3Si4 319,77 41,31 10,40 13,14 35,13 96,46b 468,8 
310 40,8 9,8 1 2 , 5  34,4 92,61 468,3 

4 Clott8oC1N3Si4 340,19 35,30 8,88 12,35 33,02 10,42C1 95,29 500,8 
329 34,6 8,6 1 2 , 3  32,0 95,24 502,0 

5 C9H27C12IqsSi4 360,61 29,97 7,54 11,65 31,15 19,66C1 94,93 532,9 
343 29,6 7,2 1 1 , 2  31,5 94,92 529,7 

0 Clott82N4Si4 320,76 37,44 10,05 17,46 35,02 93,48 473,7 
311 36,8 9,4 1 7 , 4  34,6 93,54 471,0 

7 Clltt84~4Si4 334,78 39,46 10,23 16,73 33,56 98,23 493,0 
322 39,3 9,3 1 6 , 9  32,8 98,26 492,8 

8 C16H48N4Si6 465,13 41,31 10,40 12,04 36,23 139,6 681,4 
447 40,6 9,7 1 1 , 6  35,8 139,3 679,5 

a Kryoskop. in Benzol bzw. ebullioskop. 
b Vgl. : 

in Di/~hyl/~ther. 

dieses Reaktionsprodukts nach (l a), erhalten dureh Abrauchen mit Flul~- 
sgure, entsprach recht genau dem fiir 1 erwarteten Wert. 

~ b ~  TtT~e 2 m 8 2  TtSe 
/~--si\  /E  ../si--~\ 

me2Si\  /N,.~ / N \  / S i m e 2  
- -N--Si- -  L i - -  ~ S i - - N - -  

me me2 me2 me 

l a  

Des Massenspektrum zeigt m[e z 246 als Purent peak, entsprechend 
M - - L i  fiir M = 1, und role ~ 231 als Basispeak, entsprechend M - -  
- - (Li  ~- CH3). Einige Peaks sehr schwacher Intensit/tt bei hSheren m/e- 
Werten kSnnten als Abbauprodukte eines Dimeren gedeutet werden. 
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N a t r i u m - o / c t a m e t h y l c y c l o t r i s i I a z a n  (2) entsteht nach Rk. (1 b) als 
trockenes, rein weiges, rieselfi~higes Pulver. Auch bei ihm konnte kein 
Schmelzpunkt beobaehtet werden. Das Massenspektrum ergab den 
gleiehen Parent peak bei m / e  = 246 und den gleiehen Basispeak bei 
role = 231 wie die Li-Verbindung (1), wie zu erwarten also bei M- -Na  
bzw. M--(Na d- CH3). Die Elementaranalyse entsprieht der Zusammen- 
setzung 2 (Tab. 1). 

1 und 2 werden durch Feuchtigkeit raseh zersetzt. 2 1/iI3t sich meeha- 
nisch leiehter handhaben als 1, aueh ist es nicht ganz so hydrolyse- 
empfindlich. Es wurde daher bevorzugt zu weiteren Reaktionen ein- 
gesetzt. 

Wie eingehendere Untersuehungen mit HiKe der Zerewitinoff- 
P~eaktion zeigten, sind selbst friseh hergestellte Produkte 1 oder 2 
bereits zu einem geringen Teil hydrolysiert (14 bzw. 8%), offensichtlich 
fiber die nieht vollst/tndig wasserfrei zu erhaltenden LSsungsmittel fiir 
die Rkk. (i a) und (1 b). Naeh 4w6chigem Stehen in offenen Gef/~Ben 
betrug der J:Iydrolysegrad etwa 60~o fiir 1 und 40~ fiir 2. 

Die U m s e t z u n g  y o n  N a t r i u m - o k t a m e t h y l - e y c l o t r i s i l a z a n  
m i t  C h l o r s i l a n e n ,  

me me2 me me2 R ~ 
/ ~ - - s i .  .N--s i \  I 

me2Si \ N N a  + C1Simsgg" ---> m e e S i /  N--Si--me 
\ N - - s i /  - ~c~ \ N - - s i /  I 

7rt6 me2 me  me2 I~ 

2 
3 4 5 

R" me me C1 
R me  C1 C1 

wie Trimethylchlor-, Dimethyldiehlor- und Methyltrichlorsilan, in tief- 
siedenden inerten LSsungsmitteln ge]ingt bei etwas erhShter Temperatur 
gem~B gk.  (2), doeh liegen die Ausbeuten nur nahe 50%. 

Neben einem umfangreiehen Vorlauf niedrigsiedender Nebenpro- 
dukte lassen sieh vor allem etwa 20% veto eingesetzten 2 als Okta- 
methyleyclotrisilazan A zuriickgewinnen. Wir glauben nieht, dag dies 
auf Feuchtigkeitseinbriiehe oder verunreinigtes (nieht vollstSmdig 
metalliertes) Ausgangsmaterial zurfiekzuffihren ist, sondern dab 2 in 
Nebenreaktionen zu Metallierungen AnlaB gibt, etwa naeh dem Schema 

mesSi~N3Na d- CI--SiRR'--CH3 -9 mesSia:Nstt @ 
+ C1--SiRR'--CH2Na -> Folgereaktionen, 

doch haben wir keine ausfiihrlichen Untersuehungen hieriiber angestellt. 
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Rk. (2): Man 16st unter Erw/~rmen (Rfiekflu]]) 26,9g (0,1Mol) 2 in 
einem Gemisch yon 250 m] PA und 250 ml Di~thyl/ither, wobei eine leichte 
Trfibung auftritt, und tropft diese Lesung unter l~iihren bei 20 ~ und in 
Nu-AtmosphKre langsam zu 0,1 Mol des Chlorsilans (10,9 g me3SiC1 bzw. 
12,9 g meuSiC12 bzw. 15,0 g meSiC13) in 100 ml P Jr. Danaeh erhitzt man 
24 Stdn. unter Rfickflul3, wobei sich praktisch quaatit. NaC1 ausseheidet 
(5,8 bzw. 5,7 bzw. 5,7 g; ber. 5,58 g), zentrifugiert, dampft ein und frak- 
tioniert im Vak. fiber eine kurze Vigreux-Kolonne. 

Es empfiehlt sich nicht, frisch metalliertes A ohne Isolierung yon 2 
einzusetzen, auch nicht, in umgekehrter Reaktionsfehrung das Chlorsilan. 
zur Lesung vorl 2 zu geben, da hierbei die Nebenprodukte noch zahlreicher 
anfallen und die Isolierung der erwfinsehten Produkte erschweren. 

Auf diesem Wege wurden an N-subst i tuier ten Oktamethyl-cyclotrisila- 

zanen erhal ten:  Trimethyls i ly l-  (3) mit  16,2 g (51~o), Dimethylchlorsilyl-  
(4) mit  15,9 g (47%) und  Methyldichlorsilyl-  (5) mit  15,7 g (44%). Ihre  
Siedepunkte, Brechungsindices n~) ~ und  Dichten d~ ~ ermit tel ten sich 
zu:  3 121--123~ Tort ,  1,465 und  0,955 7, 4 134--136~ Tort,  1,4758 
und  1,007, sowie 5 140--142~ Torr, 1,469 und  1,058. 

Die drei Verbindungen sind wasserklare, 61ige Fliissigkeiten. Sie 15sen 
sich gut  in den iiblichen inerten organischen LSsungsmitteln.  Mit zu- 
nehmendem C1-Gehalt n immt  die Empfindl ichkei t  gegeniiber Feuchtig- 
keit s tark zu. Beim Aufbewahren in Schliffkolben wurde ein Zerfall 
der Substanzen unter  I~fickbildung yon  Oktamethylcyclotr is i lazan A 
beobachte t ;  auch hier schien vor  allem 5 recht  empfindlich zu sein. 
Worauf  diese iiberraschende Erscheinung beruht,  konnte  noch nicht  
n~her untersucht  werden. 

l ~ e ~ k t i o n e n  des  N - D i m e t h y l c h l o r s i l y l - o k t a m e t h y l -  
c y c l o t r i s i l a z a n s  (4) 

mit  Ammoniak  und  Methylamin laufen sehr gl~tt und mit  hoher Ausbeute  
[Rk. (3)], mit  Natr ium-bis( tr imethylsi lyl)amid erst unter  etwus vet-  
sch/~rften Bedingungen ab [l~k. (4)]. 

m e  m e 2  

me~Si ~N--Si--N / . + 2 l~I~ 
~l~q__Si / me "~1~ -- [ttNl:[3]C1 

me me2 (3) 

6 7 

1~ I-I me 

4 ~- NaN(Simes)2 
- -  NaC1 I 

(4) 
m e  m e 2  

/ ~ N - - S i \  me / S i m e 3  
me2Si / \ N - - S i - - N  / 

\ N _ _ S i  f f  me ~Sime8 
m e  m e 2  

8 

Rk. (3) : In  die kr/~ftig gerfihrte Lesung von 8,5 g (0,025 Mol) 4 in 150 ml 
P A  wird bei 20 ~ ~ Stde. ein kr/~ftiger NH3-Strom eingeleitet. Man erhitzt 
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noeh 1 Side. zum Rfickflul~, filtriert das NH4CI ab (1,3 g; ber. 1,34g), 
dampft ein und fraktioniert im Vak. fiber eine kurze Vigreux-Kolonne. 
Ausb. 6,5 g (81%) 6. 

Analog bilden sich mit Methylamin 1,6g (ber. 1,69g) [CH3NH3]C1 
sowie 6,5 g (78%) 7. 

S i~  . /I-I 
s i / N - - S ~ - - N \  i t  

N-(Dimethyl-amino-silyl)-olctamethyl-cyclotrisilazan (6) siedet bei 
20 betrggt 1,4685, die Dichte 128--130~ Torr, der Breehungsindex n D 

d~ ~ 0,954. Die entspreehenden Werte fiir das N-(Dimethyl-methylamino- 
silyl)-Derivat (7) lauten 138--140~ Tort, 1,472 und 0,952. Beide 
Verbindungen sind wasserklare, 51ige Fliissigkeiten, die sich leicht in 
organisehen Solventien ]Ssen und in versehlossenen Gef~gen fiber 
1/~ngere Zeit unzersetzt aufbewahrt werden kSnnen. 

Eine Umlagerung yon 6 und 7 unter den rela~iv hohen Destillations- 
temloeraturen in Achtringsysteme, analog der bei 200 ~ erfolgenden Silyl- 
wanderung bei (Dimethyl-amino-silyl)-disilazanen9 wurde nieht beob- 
aehtet. 

Si. /Hi 
200 ~ __> I_I~N--Si--N~s i 

N Si--NI-I 
l i 

Si Si <-- 
l ] 1~o~ 

N--Si--NR 

s i / N - - S i ~ N  Si N/I-l: 
\ ~ - - s i /  - -  - -  \~, 

I 

I 

Dies ist aueh wenig wahrscheinlieh, da allgemein die sechsgliedrigen 
Cyelotrisilazansysteme wesentlich best/~ndiger sind als die aehtgliedrigen 
Cyclotetrasilazansysteme. 

So bildet sieh such bei der Umsetzung yon 1,3-Bis(lithiomethyl- 
amino)pentamethyldisilazan mit 1,3-Diehlor-tetramethyldisilazan IRk. 
(5)] nicht, wie friiher besehrieben 9, das Undekamethylcyelotet, rasilazan 
( B )  - -  dazu war das sp/iter aufgenommene NMt~-Spektrum dieses 
Ansatzes viel zu linienreieh 10 - - ,  sondern haupts~ehlieh das dazu 
isomere 7. 

m ~  

me2Si--N--Li C1--Sime2 
I I 

men + NIt -- 2 Licl 
i [ 

me2Si~N--Li C1--Sime2 (5 a) 
m e  

(5b) 

m ~  

me~Si--N--Sime2 

men NtI  

me2Si--N--Sime2me ; 

~ e ,  ~q~be2 

j N - - S i ~  me f l i t  
me2Si\  / N - - S i - - N \  

\ N - - S i  / me \ m e  
q~b6 Trb~ 2 

( B )  
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Tabelle 2. *I{-NMg-Spektren der neu dargestellten Verbindungen 

3 a 4 a 5 a  6 b 7 b 8 b 

Si--CHa 

N--CH3 

9,91 (2) 9,93 (2) 9,94 (2) 9,79 (2) 9,76 (2) 9,83 (6) 
9,83 (3) 9,73 (4) 9,78 (4) 9,75 (2) 9,70 (2) 9,73 (2) 
9,80 (4) 9,48 (2) 9,59 (1) 9,66 (4) 9,60 (4) 9,69 (2) 

9,66 (4) 
7,58~. 

7,57 (2) 7,55 (2) 7,53 (2) 7,55 (2) 7,47f(1) D 7,55 (2) 
7,5~ (2) 

Werte in ~ (ppm) ; in Klammern relative Intensit~ten. 
a L6sungsmittel und interner Standard: CHC13. 
b L6sungsmittel Benzol, interner Standard Cyclohexan. 

Offensichtlich lagert sieh unter den Reaktionsbedingungen der 
l~k. (5) B raseh in 7 urn. ])as kristalline B konnte nur unter besonderen 
VorsichtsmaBregeln in sehr geringer Ausbeute aus dem geakt ions-  
geschehen abgefangen werden 10. V611ig reines 7 lieB sich nur fiber den 
Weg der Rk. (3) erhalten. Ein Vergleieh der *I t -NMg-Spektren (in 
CC14 ~- Cyclohexan) wie der Siedepunkte, Brechungsindices und Dichten 
yon reinem B, reinem 7 und den Ansiitzen aus ~gk. (5) zeigt, dal~ in 
diesen Anss Gemische yon wenig B neben viel 7 vorgelegen haben 
miissen. 

Sdp., n20 20 Sehmp. ~ d4 
(in CC14; Cyclohexan als interner 

Standard) 

B 
7 

l~k. (5) 

114 ~ 

139~ 1,472 0,952 
142~ 1,468 
84~ 1,472 0,961 

7,58 7,63 9,93 9,98 
7,49 7,56 7,58 9,83 9,88 9,98 
7,49 7,56 7,58 7,63 9,83 9,88 9,93 9,98 

Die Isolierung yon 7 fiber die Rk. (3) bestgtigte die frfiher *~ ausge- 
sprochene Vermutung seiner Bildung im Verl~ufe der I~k. (5). Die in 8 
enthaltene SiN-Skelettstruktur (SiN)3SiNSi2 war bisher noch nicht 
synthetisiert worden. Sie kann als Teilstiick des gesuchten Fragmentes 
(SiN)sSi(NSi)s ( ~  B in 1) aufgefaBt werden. 

l~k. (4): Zu einer LSsung yon 8,5 g (0,025 Mol) 4 in 50ml Dioxan 
tropft bei 20 ~ unter l~fihren eine LSsung yon 4,6 g NaN(Simea)2 in 50 ml 
Dioxan. Uber Naeht folgt Kochen unter Rfickflul~. Die Misehung trfibt sieh 
durch I~aC1. Sie wird stark gekfihlt und zentrifugiert (1,2 g NaC1; her. 1,46 g). 
Abdestillation des L6sungsmittels fiber eine kurze u und 
ansehliellende ~'raktionierung im Vakuum ffihrt zu 5,9 g (52%) 8. 
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N -  [ B is ( tr imethyls i ly l  ) amino -d  imethyls i ly l  ].olctamethylcyclotrisilazan (8), 

eine wasserklare, 61ige Fliissigkeit mit n~) ~ 1,461 und d~ ~ 0,916, siedet 
bei 173--175~ Torr, 15st sich gut in allen tiblichen inerten organischen 
L6sungsmitteln, ist relativ stabil und kann iiber l~ngere Zeit unzersetzt 
in Schliffkolben aufbewahrt werden. 

V e r s u c h e  zur  D a r s t e l l u n g  v e r b r i i e k t e r  
u n d  v e r b u n d e n e r  C y e l o s i l a z a n e  

Hatte  in der vorhergehenden Mitteilung die verh/~Itnismi~l.~ig leichte 
Darstellung zweier fiber eine N-Brfieke verkniipfter Cyclotrisilazanringe 
in der Verbindung D besehrieben werden kSnnen, so seheiterten nunmehr 
alle Ansi~tze zur Synthese eines analogen Systems C mit einer Si-Briieke: 

l e  ~$e2 

me 81 /N-S i~"  

N--Si / 

2 

§ 

n ~ S i - - N ~  e me me ? N-Sime2 
m e N \  . Si~ . Si. ~/Nme  

\ S i - - N  / N / \ N - - S i  
me2 me me me me2 

D 

m e 2  m e  ~ae m e 2  m e 2  m e  
me .S1--N__ / N - - S i \  me / S i - - N \  

CI__Si__N. / ";Sime2 --//--> me 2Si--~ /N--S-- i--N(x /Sime2 
me \ S i - - N  / -- Nael N--Si me S i g n  / 

me me2 me2 me 
m e 2  m e  

4 C 

Wohl fiel z. B. bei 12s~dg. Erhitzen unter R/ickfluB yon 0,1 Mol 2 in 
300 m] Dioxan mig 0,1 Mo] 4 in 50 ml P Ji die ber. Menge an NaC1 an, doeh 
erwies sich der nach dem Abziehen der L6sungsmit~el verbliebene Riick- 
s~and als ein im wesentlichen nieht desbitlierbares, honiggelbes, viskoses Ol, 

me.  "~'1'~2 'H4,e. 

N--Si ] 
~Tbe ?7be2 m 6  

~r~e Ti~e2 ~r 7~e2 
/N--Si~ me~ /N--Si~ 

me2Si\ / N - - N a  + / / S i ~  / N m e  _ _  
--N--Si-- CI meN--Si 

~rI'be~2 m e 2  

Li--N--Si, z 
~T~7~ e - -  2 LiCI 

Li__N__Si / L 
W~ ~ne2 

m6 ~62 ~/o~ ~ 6  qIte 2 
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dem 11LI-NM1%-Spektrum naeh Ms ein kompliziertes - -  und  vermutlieh 
weitgehend polymerisiertes - -  Subst~nzgemiseh. 

Leider seheiterten ebenso Versuehe, zwei direkt  mi te inander  ver- 
bundene  Cyelotr isi lazansysteme (E) aufzubanen.  

Aueh hier fiel jeweils die erwartete Menge an Alkalihalogenid an, doeh 
lieBen sieh die vom L6sungsmittel befreiten Rfiekstgnde nieht destillieren, 
aueh nieht im Vakuum der Queeksilberdampfstrahlpumpe an einen Kfihl- 
finger sublimieren. In  der Regel t rat  bei etw~ 170 ~ Zersetzung ein. Die yon 
den Rfiekst/~nden angefertigten l~-NMl~-Spektren wiesen auf eine kompli- 
zierte Zusammensetzung hin. 

Unser  D a n k  gilt dem Verband  der Chemischen Industr ie ,  F r a nk f u r t  
am Main, fiir die Unte r s t i i t zung  mi t  Sachmit te ln ,  und  der Bayer  AG. 
Leverkusen,  flit die Uber lassung yon  Chlorsilanen. 
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