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Syntheses of New Aminofluorosilanes and Alkoxylation
of [Bis(trimethylsilyl jamino [-fluorosilanes

The reaction of aminofluorsilanes of the type
(R = H, F) (MesSi)e2N—SiFsR

with two moles of ammonia, or of a mono- or dialkylamine,
yields the corresponding amino-compounds, e.g.

(Me3Si)eN—Si(F)R—NH,, (MesSi)oN—Si(F)R—NHR’
and
(Me3S81)eN—Si(F)R—NRz (R’ = Me, Et).

Analogous products are obtained by reaction of the amino-
fluorosilanes with lithium salts of amines with bulky organic
substituents in a 1: 1 molar ratio.

Alkoxy- and aryloxyaminofluorosilanes are prepared by
the reaction of sodium aleoholates and sodium phenolate with

(MegS1)oN-—Si(Fa)R (R = H, CoHg, CoHs, CeHs).

The ir.-, mass-, 'H- and 19F-NMR spectra of the above
compounds are reported.

Einleitung

Uber Aminverbindungen der Siliciumfluoride ist bisher noch wenig
bekannt. Siliciumtetrafluorid reagiert mit Aminen unter Addition®: 2.

* 1. Mitt.: Chem. Ber. 108, 155, 1975; 2. Mitt.: J. Organometal.
Chem. 85, 141, 1975; 3. Mitt.: J. Organometal. Chem., im Druck.
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Moscont und MacDiarmid® gelang jedoch in einer Drucksynthese
die Darstellung von Siliciumfluoraminen aus SiF; und Silylaminen.
Relativ glatt verlaufen Umsetzungen von Siliciumfluoriden mit den
Lithiumsalzen der Amine? bzw. der Silylamine® 8 7 8

Organosilicium-Derivate des Ammoniaks, z. B. RsSiNH,, sind
schwer zugédnglich, da diese Verbindungen erst bei stark raumfiillenden
Liganden thermisch stabil werden?®, 19, 13,

Im Zuge von Untersuchungen iiber das Reaktionsverhalten der
Silicium—Fluor-Verbindungen mit Aminen und deren Lithiumsalzen
gelang in der Umsetzung von Bis(trimethylsilyl)-trifluorsilylamin mit
Ammoniak in Ather die Isolierung von 1, GL (1).

(MesSi)sN—SiFs + 2 NHj — (MesSi)sN—SiFs— NH, + NHF (1)
1

Analoge Substitutionsreaktionen der Siliciumfluorsilylamine sind
mit primiren und sekundiren Aminen, Gl (2), sowie mit Lithium-
salzen der Amine durchfiihrbar, GI. (3).

(MesSi)eN—SiFaR + 2 HNR'R” — (Me3Si)aN—SiFR—NR'R” 4- HNR'R” - HF (2)

R R’ R
2 F H CH3
3 F CHz CHg3;
4 H H CH3
5 H CHs CHs
6 H CaHs; CoHs

(MesSi)sN—SiF3 + LINRR' — (MegSi)sN—SiFs—NRR’ + LiF  (3)

R R’
7 ’b'—C4H9 /L'—C4H9
8 H t-Caty
9 MegSi  t-C4Hy

Bei der Einwirkung von Natriumalkoholaten und Natriumphenolat
zeigen die Aminofluorsilane ein gleiches Reaktionsverhalten wie andere
Silictumhalogenverbindungen?-16, Nach Gl. (4} erfolgt unter Nal-
Abspaltung die Bildung von Alkoxy- bzw. Phenoxyaminofluorsilanen.
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(Mez8i)sN— SiFsR + NaOR’ — (MesSi)sN— SiFR—OR’ + NaF  (4)

R R’
10 H CH3
11 H CaH5
12 H n-CsHy
13 CoH3 CHj3
14 CoHgy CoHs
15 CzHg ’n-CgH7
16 CaHjs 1-CsH>
17 CoHg CeHs
18 CoHj CH3
19 CeHs CoH5
20 CeH5 CH3
21 CeHs CoH3

Bei kleineren Resten R ist auf Grund der geringeren sterischen
Hinderung auch eine Disubstitution méglich, Gl. (5).

(MegSi)sN—SiFsR + 2 NaOR’ —» (MesSi)eN—SiR(OR')z + 2 NaF  (5)

R R’

22 F CHs
23 H CHs

Die dargestellten Aminofluorsilane, sowie die Alkoxy- und Phenoxy-
aminofluorsilane sind bei Raumtemperatur farblose Fliissigkeiten, die
in Gegenwart von Luftfeuchtigkeit langsam hydrolysieren. Die NH,-
substituierte Verbindung spaltet bei lingerem Aufbewahren Ammoniak
ab. Mit organischen Lésungsmitteln sind alle Produkte gut mischbar.
Tab. 1 zeigt Ausbeuten und Siedepunkte der dargestellten Verbindungen.

Spektroskopische Untersuchungen

Das IR-Spektrum von 1 zeigt fiir die NHs-Valenzschwingungen
zwel scharfe Banden bei 3500 cm—! und 3425 cm~1. Die NHz-Defor-
mationsschwingung ist bei 1540 zu beobachten. In den NHR-Ver-
bindungen 2, 4 und 8 liegt die NH-Valenzbande zwischen 3400 und
3460 cm~!. Die SiH-Valenzschwingung liegt in den Verbindungen
46, 10—12 und 23 im Bereich von 2195 bis 2250 cm—1. Weitere
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charakteristische Schwingungen, die in den dargestellten Verbindungen
relativ lagekonstant auftreten, sind wie folgt zuzuordnen:

Um 2960 cm—1 vag (CH), 2900 cm~—1 vg (CH), 1440 cm™1, 1410 cm~1
3as (CHg), 1255 em=1 3¢ (CHj), 1100 em~ vye (Si—0—C), 1000 em—1
vas (Si—N—Si), 930 cm~1 v (SiF), 680 cm—!, 645 cm~—! und 620 cm—!
v (8i—C).

Tabelle 1. Ausbeuten und Siedepunkte der Verbindungen
(Me3Si)oN—SiFo—NH,, (MesSi)eN—SiFR—NR'R”,
(MesSi)oN-—SiFR—OR’ und (MesSi)sN—SiR(OR’)s

Verbindung Ausb., 9% Sdp., °C/mm Hg
1 20 75/13
2 65 81/14
3 70 80/14
4 25 90/20
5 28 74/10
6 34 70/11
7 90 64/0,01
8 90 49/0,01
9 90 65/0,01

10 55 81/11
11 60 86/17
12 60 137/20
13 70 48/0,1
14 70 53/0,1
15 65 88/0,01
16 65 44/0,01
17 60 71/0,001
18 70 91/14
19 65 149/11
20 50 74/0,01
21 45 84/0,01
22 50 82/14
23 45 81/11

Die NMR-Spektren zeigen die zu erwartenden chemischen Ver-
schiebungen und Multipletts. Die den Spektren zu entnehmenden
Parameter sind in Tab. 2 aufgefiihrt.

In 1, 2 und 4 ist auf Grund der Lage der 1H-NH-Resonanzsignale
sowie der scharfen v (NH)-IR-Absorptionen die bei entsprechend
aufgebauten Verbindungen des Nachbarelements Phosphor zu be-
obachtende Wasserstoffbriicken-Bindung auszuschlieBen :

a) Die Verbindungen wurden als 30proz. Losung in CHyCly ver-
messen;
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Tabelle 2. Chemische Verschiebungen 3 *H, § 19F und Kopplungskonstanten
Jur der dargestellten Verbindungen®

Verbindung 3 1H [ppm]P 3 19F [ppm]¢ J ur, Hz
1 — 0,23 Si(CHs)s — 35,7 0,9 FoSiNSiCHj3
— 1,4 SiNH,
2 — 0,23 B8i(CHa)s — 31,3 0,9 F2SiNSiCHg
— 1,1 SiNH 1,0 FSiNCH;
— 2,58 NCH3 d
3 — 0,23 Si(CHs)s — 29,7 0,9 FoSiNSICH;3
— 2,57 N(CHj3) 1,4 Fo8iNCH3
4 — 0,21 Si(CHs)s — 34,0 0,8 FSINSICH;3
— 1,2 SIiNH 1,8 FSINCH3
— 2,63 NCH3 d
— 4,58 SiH 86,0 FSiH
5 — 0,20 Si(CHg)s — 32,7 0,8 FSINSICH;3
— 2,52 NCH3 2,3 FSINCH3
— 4,47 SiH 86,0 FSiH
6 — 0,25 Si(CHj)s — 36,8 0,7 FSINSICHj3
— 1,1 NCHj3 1,3 FSiNCH,
— 2,89 NCH; 87,4 FSiH
d
7 — 0,24 Si(CHg)s — 33,0 0,9 FoSiNSiCH;3
— 0,9 C(CHj3)q a
— 1,8 HCCH;
— 2,6 NCHy 1,3 FoSiNCH;,
8 — 0,22 Si(CHs)s — 38,8 0,8 F2SiNSiCHj3
— 1,2 CCHj 0,6 Fo2NCCH3
9 — 0,26 N(SiMeg)s ~— 51,3 0,7 FoSiN(SiMes)s
— 0,29 NSiMeg 1,0 FoSiNSiMeg
-— 1,4 NCM@a 1,1 FzSiNCM(’,g
10 — 0,16 Si(CHs)s — 32,9 0,9 FSINSiCH;
— 3,42 OCH; 87,0 FSiH
-— 5,1 SiH
11 — 0,22 Si(CHgs)s — 34,4 0,6 FSINSICHg3
— 1,23 CH3 a
— 3,82 OCHj 85,0 FSiH

2 gesitt. Losung in CHoCls.
b interner Standard TMS.
¢ interner Standard CgF.
¢ 3 g 6,6 —7Hz.

¢ komplexes Multiplett.
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Tabelle 2 ( Fortsetzung)

Verbindung

3 'H [ppm]®

3 19F [ppm]e

JHF, Hz

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

— 0,22 Si(CHy);
—.0,93 CHj

— 1,54 CHs

— 3,67 OCH»
— 52 SiH

— 0,22 Si(CHj)s
— 3,53 OCH;
— 6,02 CHCH,

— 0,21 Si(CHs)s
— 1,22 CHj3

— 3,80 OCH,
— 6,02 CHCH,

— 0,21 Si(CHj)s
— 0,93 CH;

— 1,59 CHq

— 3,71 OCH;
— 6,00 CHCH,

— 0,22 Si(CHs)s
— 4,27 OCH
— 1,22 CCHj3
— 6,00 CHCH,

— 0,26 Si(CHg)s
— 6,08 CHCH,
— 7,05 OCeHj

— 0,21 Si(CHs)s

—1,1/— 0,6 SiCsHj

— 3,560 OCH3

— 0,22 Si(CHs)s
— 0,92 OCCH;

—1,2/— 0,6 SiCaH;

— 3,88 OCHz

— 0,22 Si(CHa)s
— 3,57 OCHj
— 7,50 CgH;

— 0,21 Si(CH3)s
—- 1,27 CCH,
~ 3,90 OCH,
— 7,53 CgHs;
0,21 Si(CHs)s
3,55 OCH;
— 0,20 Si(CHs)s

— 3,47 OCH;,
4,46 SiH

— 34,4

— 33,6

— 35,3

— 35,1

— 36,8

— 38,6

— 32,7

— 40,1

— 35,5

— 36,7

— 26,4

0,7

87,0

0,9

1,0

1,0

1,1

1,0

0,9
0,2

0,9

0,9

FSiNSiCHs

FSiH

FSiNSiCHs

FSiNSiCH

FSiNSiCH;3

FSiINSiCHgz

FSiNSiCHz

FSiNSiCH;3
FSiCHs

FSiNSiCHs
FSiC:Hs

FSINSiCH3
FSiOCHs

FSiNSiCH3

FSiNSiCHjg
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b) Interner Standard TS,
¢) Interner Standard C¢Fg;
d) 3J (HH) = 6,56—7,0 Hz;

e) Komplexes Multiplett.

Fir die Unterstittzung dieser Arbeit danken wir dem Fonds der
Chemischen Industrie.

Experimenteller Teil

Die Versuche wurden unter Ausschluf von Luftfeuchtigkeit ausge-
fiihrt. Die Bis(trimethylsilyl)-H-, vinyl-, &thyl- und phenyl-difluorsilyl-
amine wurden durch Reaktion von Lithiumhexamethyldisilazan mit den
entsprechenden Siliciumfluoriden dargestellt? #, wihrend Bis(trimethyl-
silyl)-trifluorsilylamin entsprechend der Methode von Wannagat und
Biirger® gewonnen wurde.

Die Aufnahme der Massenspektren wurde auf einem MAT CH 5-Gerit,
jene der 'H- und 19F.-NMR-Spektren auf einem hochauflésenden Bruker
60 E Kernresonanzgerat durchgefithrt. Die IR-Spektren wurden an ka-
pillaren Schichten zwischen KBr-Platten mit einem Perkin-Elmer Gitter-
spektrometer Modell 125 aufgenommen.

Darstellung der Aminofluorsilane 1-—6

In einem 500 ml Zweihalskolben mit RickfluBkithler, Trockenturm
und Gaseinleitrohr oder Tropftrichter wurden 0,1 Mol (Me3Si)aN—=SiFs
bzw. (MegSi)sN—SiFoH in 300 ml Ather vorgelegt. Nach Kihlung des
Kolbens sowie des RiickfluBkiihlers mittels Kryostaten auf eine Tem-
peratur, die jeweils etwa 5—10 °C unter der Siedetemp. des einzusetzenden
Amins lag, wurden 0,2 Mol NHj3, NHoR bzw. NHRs unter magnetischer
Rithrung in den Kolben eingeleitet bzw. zugetropft. Nach beendeter Amin-
zugabe wurde der Kolbeninhalt unter Weiterkiithlung des Kiihlers auf
Raumtemp. erwdrmt und 2 Stdn. bei dieser Temperatur belassen. An-
schliefend wurde das ausgefallene Amin-Hydrofluorid unter Ny abfiltriert
und das Lésungsmittel bei vermindertem Druck abgedampft. Die ent-
standenen Aminofluorsilane wurden durch Destillation iiber eine Vigreux-
kolonne (20 em) gereinigt.

1: Bis(trimethylsilyl Jamino-difluorsilylamin
CeHooF2N2Sis (242,5). Ber. € 29,72, H 8,31, F 15,67, N 11,55,
Gef. C 30,01, H 8,46, F 15,49, N 11,43.
MS: mje 242 = M+, 227 = (M—CHj)+, 207 = SiFN[Si(CHz3)3]s, 147 =
SiFNSia(CHa)z, 130 = CH3SiNSi(CHjs)s, sowie weitere Bruchstiicke.
IR: 35055, 341568, 2960s, 2900 m, 1540s, 1440 w, 1405 m, 1260 sh,
12555, 1180m, 995 vs, 925sb, 895 m, 870 m, 845s, 825s, 790 w, 765 s,
680s, 645 m, 620 m, 505 w, 470 m, 430/em s.

2: Bis(trimethylsilyl ) amino-difluorsilyl-methylamin

C7H22F2NoSis (256,5). Ber. C 32,77, H 8,65, F 14,81, N 10,92.
Gef. C 32,64, H 8,57, F 14,70, N 10,82,

Monatshefte fiir Chemie, Bd. 106/2 30
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MS: mle 256 = M*, 241 = (M—CHg)+, 237 = (M—F)*, 227 =
(M—NCHj3)+, 207 = SiFN[Si(CHzs)s]e, 147 = SiFNSia(CHg)e, 130 =
CH3SiNSi(CH3)s, sowie weitere Bruchstiicke.

IR: 3445s, 2960s, 2900 m, 2820 m, 1435w, 1405w, 1380s, 1305w,
1255 s, 1175w, 11158, 1095 sh, 1010 s, 990 s, 945 s, 920 sb, 880 sb, 830 sb,
765 s, 750 sh, 680 s, 645w, 620 m, 570 m, 560 m, 475w, 445 w, 430/cm s.

3. Bis(trimethylsilyl Jamino-difluorsilyl-dimethylamin

CgH24F2NoSis (270,5). Ber. C 35,52, H 8,94, F 14,04, N 10,35.
Gef. C 35,69, H 9,03, ¥ 13,98, N 10,38.

MS: mfle 270 = M+, 255 = (M—CHgs)*, 251 = (M—F)t, 241 =
(M—NCHjz)*t, 227 = SiFe:NH[Si(CHs)s]e, 207 = SiFN[Si(CHg)z]s, 147 =
SiFNSia(CHz)2, 134 = SiFNSi(CH3)s, 130 = CH3SiNSi(CHgs)s, sowie
weltere Bruchstiicke.

IR: 2960 s, 2900 m, 2880 w, 2850 m, 2805 m, 1465 w, 1450 m, 1405 m,
1310 m, 12558, 1200sh, 1180s, 1105w, 1075 m, 1010s, 995s, 915 sb,
885 s, 845 sb, 830 s, 765 8, 700 m, 680 s, 640 m, 620 m, 550 w, 495 s, 445/cm s.

4: Bis(trimethylsilyl jamino-monofluorsilyl-methylamin
C7H23Fsti3. Ber. C 35,25, H 9,72, F 7,97, N 11,74.
Gef. C 35,42, H 9,88, F 8,07, N 11,62.
IR: 3420 m, 2960s, 2900 m, 2820 m, 2195s, 1440 w, 1405 m, 1370 s,
1300 w, 1255 s, 1175 w, 1105 s, 1000 sh, 965 sb, 945 s, 880s, 840 sb, 760 s,
680 s, 645 m, 620 m, 545 w, 475 /em m.

5: Bus{trimethylsilyl Jamino-monofluorsilyl-dimethylamin
CgHgf,FNgSig. Ber. C 38,05, H9,98, F 7,52, N 11,09.
Gef. C 37,83, H 9,86, F 7,75, N 11,14.

IR: 2960s, 29008, 2870 m, 2850 m, 2800 m, 2195s, 1485w, 1460 w,
1450 m, 1405m, 1300 m, 1270m, 1255s, 1185s, 1075m, 1000s, 965 s,
925sb, 880s, 845sh, 765s, 700w, 680s, 640 m, 620m, 550 w, 495 m,
440 m, 410/em w.

6: Bis(trimethylsilyl Jamino-monofluorsilyl-didthylamin

C10H2oFNSis. Ber. C 42,80, H 10,42, F 6,77, N 9,98.
Gef. C 42,72, H 10,37, F 6,84, N 10,07.

IR: 3120 m, 2965 s, 2940 sh, 2900 m, 2870 m, 2250 s, 1460 m, 1445 m,
1405 w, 1375 m, 1300w, 12558, 1210 m, 11656 m, 1130 m, 1070 w, 1035 m,
1000 s, 940 s, 910 s, 8458, 826, 790 w, 760 w, 745 m, 715w, 680s, 645 w,
620 m, 550 w, 500 w, 470 m, 410/cm w.

Von den HSiF-Verbindungen 4—6 konnten keine reproduzierbaren
Massenspektren aufgenommen werden.

Darstellung der Aminofluorsilane 7—9

In einem 500 ml Zweihalskolben mit RickfluBkuhler, Trockenturm
und Tropftrichter wurden 0,1 Mol LiN(:-C4Hsg)s, LiNSiR3-t-C4Hg bzw.
LiNH-#-CsHg in 300 ml -Petrolither (PA) vorgelegt. Nach Kiihlung
des XKolbens auf 0°C und magnetischer Rihrung wurden 6,1 Mol
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(Me3Si)eN—SiF3 in 100 ml PA zugetropft. In einer exothermen Reaktion
fallt LiF aus. Nach beendeter Fluorsilylaminzugabe wird 1 Stde. unter
RiickfluB erhitzt und anschlieBend das Lésungsmittel im Vak. entfernt.
Der Riickstand wird iiber eine Vigreuxkolonne (20 em) destilliert.

7: Bis(trimethylsilyl )amino-difluorsilyl-diisobutylamn
C14H3eEoNoSis (354,7). Ber. C 47,41, H 10,23, F 10,71, N 7,90.
Gef. C 47,39, H 9,98, F 10,562, N 7,76.

MS: mfe 354 = M+, 339 = (M—CHg)t, 335 = (M—F)*,
311 = [M—CH(CHj)a]", 279 = FSINHCHN[Si{CHj3)s]s, 226 =
FoSiN[Si(CHs)sls, 134 = FSiNSi(CHj);, 130 = CH3SiNSi(CH3)s, sowie
weitere Bruchstiicke.

IR: 2965 s, 2940 m, 2900 m, 2875 m, 1465s, 1405 m, 1385 m, 1375 w,
1365w, 1320w, 1270 m, 1255s, 1200 m, 1155s, 1110m, 1100 m, 1040 s,
985 sb, 950 w, 910sb, 895w, 880w, 850s, 825 m, 7656 m, 745w, 730w,
680 s, 650 w, 620 m, 535 w, 525 m, 500 m, 455 m, 440/cm w.

8: Bis(trimethylsilyl Jamino-monofluorsilyl-t-butylamin

CroH23F2N2Sis (298,6). Ber. C 40,22, H 9,45, F 12,73, N 9,38,
Gef. C 40,17, H 9,34, ¥ 12,81, N 9,43.

MS: mfe 298 = M+, 283 = (M—CHs)t, 279 = (M—F)*, 240 =
(M—CgH 1), 227 = FoSiNH[Si(CHjs)sls, 208 = FSiINH[Si(CHjz)3]s,
147 = FSiNSi2(0H3)2, 134 = FSiNSi(CHg)g, 130 = CHgSiNSi(CH3)3, sowie
weitere Bruchstiicke.

IR: 3410 m, 2970 sh, 2960 s, 2900 m, 2870 w, 1460 m, 1405 m, 1375 s,
1360 m, 1300 m, 12558, 1220 m, 1120s, 1100 w, 1005 s, 990 s, 945 s, 920 s,
900 w, 870 m, 845s, 800w, 765s, 710m, 680s, 645w, 620m, 555m,
5056 m, 490 m, 475 1m, 440/cm s.

9: Bis(trimethylsilyl ) aminodifluorsilyl-i-butylirimethylsilyl-amin

Ci3H3eF2N2Sig (370,8). Ber. C 42,11, H 9,79, F 10,25, N 7,56,
Gef. C 42,33, H 10,02, F 10,08, N 7,44.

MS: mje 370 = M+, 356 = (M—CHs)+, 351 = (M—F)*, 313 =
(M—CaHo)+, 298 = (M—NC4Hip)", 278 = FSiNCHyN[S8i(CHzs)s]e,
147 = FSiNSiz(CHs), 134 = FSiNSi(CHgz)s, 130 = CH3SiNSi(CH3)s, sowie
weitere Bruchstiicke.

IR: 2960s, 2900 m, 1440 w, 1405 m, 1365w, 1270m, 1255s, 1230 w,
1185 m, 1100 m, 1045 m, 995 sh, 980 s, 910 s, 850 sh, 845 s, 815 m, 765 m,
680 s, 640 w, 620 m, 545 w, 520 m, 470 w, 430/cm w.

Darstellung der Alkoxy- und Aryloxyaminofluorsilane 10—21

Zu 0,1 Mol der Aminofluorsilane (MesSi)aN—SiFoR (R = H, Co2Hjz, C2H,
Ce¢Hs) in 200 ml Ather werden unter RickfluBkiihlung und Ruihren
mittels eines Dosiertrichters im Verlauf einer Stde. 0,1 Mol des betreffenden
Natriumalkoholates hinzugegeben. AnschlieBend wird die Lésung noch
6 Stdn. zum Sieden erhitzt, das ausgefallene NaF abgetrennt, der Ather
im Vak. abgezogen. Die Verbindungen werden durch Vakuumdestillation
iber eine Vigreuxkolonne (20 e¢m) gereinigt.

30%
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10: Bis(trimethylsilyl ) -monofluormethoxysilylamin
CrH2oFNOSiz (239,5). Ber. C 35,10, H 9,26, F 7,93, N 5,85.
Gef. C 35,36, H 9,43, F 7,78, N 5,95.

MS: mfe 239 = M+, 224 = (M—CHj)*, 220 = (M—F+), 208 =
FSiHN[Si(CHg)s]e, 147 = FSiNSip(CHg)e, 134 = FSiNSi(CHg)s, 130 =
CH3SiNSi(CH3)s, sowie weitere Bruchstiicke.

IR: 2960 s, 2900 m, 2870s, 2175s, 1445 m, 1405 m, 1300 w, 1265 sh,
12558, 1190 s, 1090 sb, 960 sb, 940 s, 920 m, 885 m, 870s, 840, 785 m,
760 s, 730 m, 680 s, 645 m, 620 m, 545 w, 495 m, 405/cm w.

11: Bis(trimethylsilyl )-dthoxymonofluorsilylamin
CsH24FNOSI3 (253,5). Ber. C 37,90, H 9,564, F 7,49, N 5,52.
Gef. C 37,95, H9,63, F 17,37, N 5,47.

MS: mfe 253 = M*, 238 = (M—CHs)t, 234 = (M—F)*, 208 =
(M—OCsH;5)*, 147 = FSiNSis(CHgs)z, 134 = FSiNSi(CHg)z, 130 =
CH3SiNSi(CHgs)s, sowie weitere Bruchstiicke.

IR: 29858, 2975s, 2930 m, 2900 m, 2200s, 1440 m, 1405w, 1390 m,
13656 w, 1290w, 12558, 1165 m, 1105m, 1085s, 1010w, 980s, 960 m,
930s, 880s, 8408, 760s, 6805, 640 m, 620 m, 545w, 510 w, 485 m, 435/cm m.

12: Bis(trimethylsilyl )-monofluorpropoxysilylamin

CoHo6FNOSi3 (267,6). Ber. C 40,40, H 9,80, F 7,10, N 5,23.
Gef. C 40,58, H 10,01, F 6,97, N 5,15.

MS: mfle 267 = M*, 252 = (M—CHs)t, 248 = (M—F)*, 208
(M—OC3H,)*, 147 = FRiNSis(CHgz)s, 134 = FSiNSi(CHjs)s, 130
CH3SiNSi(CHgs)s, sowie weitere Bruchstiicke.

IR: 2960s, 2940 s, 2900 m, 2880 m, 2200s, 1460 m, 1450 m, 1405 m,
1390 m, 1300w, 1250¢s, 1150w, 1100s, 1085s, 1010s, 980sb, 940 sb,
895 m, 880s, 835sb, 760s, 720w, 680s, 640 m, 620 m, 545w, 490 m,
405/cm w.

o

13: Bis(trimethylsilyl) - ( fluormethoxyvinylsilyl ) -amin
CoHo4FNOSi3 (265,6). Ber. C 40,71, H 9,11, F 7,15, N 5,28,
Gef. C 40,61, H 8,99, F 7,07, N 5,22.

MS: mje 265 = M*, 250 = (M—CHs)*, 246 = (M—F)*, 234 =
(M—OCH3)*, 220 = FSICHN[Si(CHga)sla, 147 = FSiNSia(CH3)s, 134 =
FSiNSi(CHj3)s, 130 = CH3SiNSi(CHgs)s, sowie weitere Bruchstiicke.

IR: 3055 m, 2980s, 2960s, 2900 m, 2840 m, 1600 m, 1445 m, 1405 s,
1300 w, 1265s, 1250s, 1190s, 10955, 1010s, 965s, 905s, 87558, 840+,
785 s, 765 m, 705 sh, 685 s, 635 m, 620 m, 550 s, 465 m, 425/cm s.

14: Bis(trimethylsilyl )- (dthoxyfluorvinylsilyl ) -amin
C10H26FNOSi3 (279,6). Ber. C 42,96, H 9,37, N 5,01, F 6,80.
Gef. C 42,76, H 9,16, N 5,03, F 6,95.

MS: mfe 279 = M+, 264 = (M—CHbz)+, 237 = (M—CoH;, —CHs)*,
219 — (M—OCsH35, —CHgs)+, 208 = (M—CyHg, —CHg, —CaHg)t, 147 —
FSiNSis(CHzs)e2, 134 = FSiNSi(CHs)s, 130 = CH3SiNSi(CHjs)s, sowie
weitere Bruchstiicke.
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IR: 3060 m, 3020 w, 2980s, 29558, 2930 m, 2900 m, 1600 m, 1480 w,
1440 w, 14058, 1390 m, 1365w, 1295w, 1265 m, 12508, 1165 m, 1105 g,
1085s, 1005m, 960sb, 905s, 875m, 845s, 825s, 770s, 705sh, 680s,
635 m, 620 m, 555s, 480 w, 435/cm m.

15: Bis(trimethylsilyl ) - (fluor-n-propoxyvinylsilyl ) -amin

C11H2sFNORSi3 (293,6). Ber. C 45,00, H 9,61, F 6,47, N 4,77.
Gef. C 44,97, H 9,59, F 6,70, N 4,69.

MS: mje 293 = M+, 278 = (M—CHy)+, 274 = (M—F)*, 235 =
(M—C3Hy, —CHs3)*, 147 = FSiNSia(CHgz)s, 134 = FSiNSi(CH3)s, 130 =
CH3SiNSi(CHs)s, sowie weitere Bruchstiicke.

TR: 3060 m, 2980 sh, 2960 s, 2900 m, 2880 m, 1600 m, 1475 w, 1465 m,
1455 m, 1405 m, 1380 m, 1300 w, 1265 m, 1250s, 1150 m, 1100s, 1090 s,
1010s, 965 s, 910 s, 875 s, 840 s, 825 sh, 765 m, 740 m, 685 s, 640 m, 620 m,
556, 485w, 440 w, 425/cm w.

16: Bus(trimethylsilyl) - (fluor-isopropoxyvinglsilyl ) -amin

C11HsFNOSI3 (293.,6). Ber. C 45,00, H 9,61, F 6,47, N 4,77.
Gef. C 44,97, H 9,63, F 6,58, N 4,72.

MS: mle 293 = M+, 278 = (M—CHs)*, 264 = (M—CoHs)t, 236 =
(M—CHz, —CsHy)t, 220 = (M—Si[CHj3)s]t, 208 = FSiONSio{CHzs)s,
194 = FSiOC3H,NHSi(CHs)s, 147 = FSiNSig(CHs)a, 134 = FSINSi(CHgz)s,
130 = CHS3SiNSi(CHs)s, sowie weitere Bruchstiicke.

IR: 3060 m, 2985s, 2980s, 2900 m, 1600 m, 1465 m, 1450 m, 1405 s,
1380 m, 1370 m, 1300 w, 1270 m, 1255s, 11756 m, 1135 m, 1120 m, 1045 s,
1010 m, 965sb, 910s, 880s, 8455, 820s, 7656 m, 685s, 640m, 620 m,
565 s, 550 sh, 445w, 410/cm w.

17: Bis(trimethylsilyl ) - ( fluorphenoxyvinylsilyl }-amin

C14H26FNOSi3 (327,6). Ber. C 51,33, H 8,00, F 5,80, N 4,28,
Gef. C 51,31, H 8,04, F 5,91, N 4,34.

MS: mfe 327 = M+, 312 = (M—CHjs)*, 219 = (M—CHj, —OCsH;)+,
134 = FSiNSi(CHjs)s, 130 = CH3SiNSi(CHjz)z, sowie weitere Bruchstiicke.

IR: 3060m, 3040 w, 3020 w, 2980 m, 2960s, 2900 m, 1595s, 1495s,
1450 w, 1405 m, 1255, 11656 m, 1105 m, 1070 w, 1025 m, 1005 m, 970 sb,
940 s, 8955, 875 m, 845 s, 826 m, 755 s, 740 m, 685 s, 640 m, 620 m, 560 m,
500 m, 435w, 420/cm w.

18: Bis(trimethylsilyl ) - (athylfluormethoxysilyl )-amin

CoH26FNOSIiz (267,6). Ber. C 40,40, H 9,79, F 7,10, N 5,26.
Gef. C 40,47, H 9,72, ¥ 7,24, N 5,31.

MS: mfe 267 = M+, 252 = (M—CHs)*, 240 = (M—CoH:)*+, 236 =
(M—OCH3)*, 192 = FSiNSiy(CHs)s, 144 = CoH;SiNSi(CHg)e, 134 =
FSiNSi(CHs)s, 130 = CH3SiNSi(CHzs)s, sowie weitere Bruchstiicke.

IR: 2960s, 2900 m, 2880 m, 2840 1, 1460 m, 1410 m, 1300 w, 1265 s,
1250 s, 1190 m, 1095s, 1015m, 965s, 9555, 905s, 875 m, 8455, 825 s,
780 s, 765 m, 705 s, 6808, 635 m, 620 m, 495 m, 455 w, 430/cm m.
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19: Bis(trimethylsilyl) - (Gthoxydthylfluorsilyl ) -amin

C10H2sFNOSi3 (281,6). Ber. C 42,65, H 10,02, F 6,75, N 4,97.
Gef. C 42,47, H 9,89, ¥ 6,96, N 5,08.

MS: mle 281 = M+, 266 = (M—CHg)*, 252 = (M—CoHj)*, 236 =
(M—OC2Hj5)+, 144 = CH;SiNSi(CH3)z, 134 = FSINSi(CHg)s;, 130 =
CH3SiNSi(CHjs)s, sowie weitere Bruchstiicke.

TR : 2960 s, 2920 m, 2900 m, 2880 m, 1455 m, 1440 w, 1410 m, 1255s,
1230 gh, 1080 sb, 1015m, 970s, 9555, 90553, 875s, 8458, 825sh, 765 s,
730 m, 6858, 640 m, 620 m, 545 w, 500 w, 430/cm m.

20: Bis(trimethylsilyl) - (fluormethoxyphenylsilyl ) -amin
C13H6FNOSi3 (315,6). Ber. C 49,47, H 8,30, F 6,02, N 4,44,
Gef. C 49,31, H 8,19, ¥ 6,13, N 4,54.

MS: mfle 3156 = M+, 300 = (M—CHj)t, 296 = (M—F)t, 238 =
(M—CeHs)*, 192 = FSiNSig(CHg)s, 177 = C¢HsSINSi(CHg)e, 134 =
FSINSi(CHg)s, 130 = CHgSiNSi(CHs)s, sowie weitere Bruchstiicke.

IR: 3070 m, 3050 w, 2970 w, 2950 s, 2900 m, 1840 m, 1580 m, 1460 m,
1405 m, 1300w, 1265s, 1250s, 1190 m, 1125s, 1095s, 1030 w, 1000 w,
965 sb, 905 s, 875 m, 8455, 8258, 7768, 765 sh, 740s, 700 s, 680 s, 645 m,
620 m, 525, 480 m, 440/cm m.

21: Bis(trimethylsilyl ) - (Gthoxyfluorphenylsilyl ) -amin
C14H23FNOSiz (329,6). Ber. C 51,01, H 8,56, F 5,76, N 4,25.
‘ Gef. C 50,90, H 8,47, F 5,80, N 4,40.

MS: mfe 329 = M*, 314 = (M—CHj)*, 310 = (M—F)%, 252 =
(M—CgHs)*t, 208 = FSIiONSi2(CHz3)s, 192 = FSiNSis(CHjsjs, 130 =
CH3SiNSi(CHs)s, sowie weitere Bruchstiicke.

IR: 3070 m, 3050 m, 2980s, 2960 s, 2930 m, 2900 m, 1590 m, 1480 w,
1440 w, 1430s, 1405w, 1390 m, 1295w, 1265s, 1250s, 11658, 1125w,
1105 s, 1080 s, 1025 w, 970 sb, 905, 8755, 845 ¢, 8258, 765 s, 740, 695 s,
675 m, 645 m, 620 m, 525 s, 485 5, 445/cm w.

Die Darstellung der Dimethoxysilylamine 22 und 23 geschieht auf
dem oben beschriebenen Wege unter Einsatz der zweifachen Menge des
Natriummethylats.

22: Bis(trimethylsilyl } - fluordimethoxysilylamin

OsH2FNOsSis (269,5). Ber. C 35,65, H 8,98, F 7,05, N 5,20.
Gef. C 35,74, H 8,98, F 6,90, N 5,14.

MS: mle 269 = M+, 254 = (M—CHs)t, 250 = (M—F)+, 238 =
(M—OCH3)*t, 223 = (M-—CHs;, —OCHj;)t, 207 = [M-—(OCHj;)2t1+,
177 = [M—FSi(CHs)st], 134 = FSiNSi(CHs)s, 130 = CH3SiNSi(CHjs)s, so-
wie weitere Bruchstiicke.

IR: 2980s, 2955s, 2900 m, 2845s, 1455 m, 1405 m, 1300 w, 1265 s,
1250 s, 1195 s, 1095 5, 985 sb, 915 sb, 880 s, 845, 830 s, 7658, 730 s, 680 s,
640 m, 620 m, 500 m, 440/cm s.

23: Bis(trimethylsilyl )-aminodimethoxysilan

CeH25NO2Siz (251,6). Ber. € 38,20, H 10,02, N 5,57.
Gef. C 38,08, H 9,86, N 5,37.
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MS: mje 251 = M+, 236 — (M—CHg)*, 220 = (M—OCH3)*+, 205 —
(M—CHj;, ~—OCHj3)*, 189 = [M—(OCHjs)zlt, 146 = HSINSi(CHj3)s,
130 = CH3SiNSi(CHgs)s, sowie weitere Bruchstiicke.

IR: 29555, 2900 m, 2830s, 2180s, 1445w, 1400 m, 1295 w, 1260 sh,
1245 s, 1185s, 1085 s, 1030 m, 950 sb, 9255, 910 sh, 880 m, 8658, 830 s,
780w, 755 m, 725m, 675s, 640m, 615 m, 540w, 525w, 510w, 490 m,
400/cm w.
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