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Preparation and Properties of Cyclopentasilane 

The first known cyclosilane Sist-Ilo is yielded by the reaction 
of SisBho with LiA1H4. The cyclic Si5Brlo results at the reaction 
of the known Sisphlo with HBr and is the first known representa- 
tive of the class of cyclic silicon bromides too. Si5Hlo and 
Si5Brlo are characterized and their properties are described. 
A detailed mass spectroscopic investigation shows an in- 
teresting fragmentation into Sis+-particle. 

Siliciumwasserstoffe sind im Vergleich zu Kohlenwasserstoffen 
thermisch und chemisch sehr unbests Verbindungen. Die geringe 
Bindungsenergie der Si--Si- und Si--H-Bindungen im Vergleich zu 
C--C- bzw. C--H-Bindungen erkl~trt die relativ geringe thermische 
Bests gr6•erer Siliciumwasserstoffmolekiile. Da Silicium in- 
folge seiner verfiigbaren d-Orbitale die maximale Koordinationszahl 
sechs hat, sind vierbindige Siliciumwasserstoffe koordin~tiv unge- 
ss und im Gegensatz zu Kohlenwasserstoifen nueleophil leicht 
angreifbar. Aueh die Anderung der Polarisationsrichtung der S i - -H-  
Bindung gegeniiber der C--H-Bindung ergibt ein v61lig anderes Reak- 
tionsverhalten. Die extrem hohe Bindungsenergie einer Si--O-Bindung 
ffihrt zu he,tiger Reuktion mit  elementarem Sauerstoff, die bek~nnt- 
lich zur teilweisen Selbstentziindlichkeit der Silune fiihrt. 

Diese Eigenschaften der Silieiumwasserstoffe machen es versts 
lich, dMt ihre Erforschung erst relativ spat, mit  dem Einfiihren neuer 
Arbeitstechniken, einsetzte. So konnte Stoclc 1 in den Jahren um 1920 
die ersten Glieder der linearen Silane Sintt2n+2 linden und erst 1958 
gelang die Entdeckung des ersten verzweigten Silans, i-Si4ttl0, dutch 

* Teilauszug aus der Dissertation G. Bauer, Technische Hoehschute 
in Graz 1975. 
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Feh4r 2. Ein Silan mit Neopentanstruktur konnte kiirzlieh gefunden 
werden s. 

Cyclisehe Silicinmwasserstoffe waren bisher vSllig unbekannt 4. 
Im folgenden wird die Darstellung eines ersten cyclisehen Vertreters, 
SisH10, und seine Eigensehaften beschrieben. Die Suche nach einem 
solehen cyclischen Siliciumwasserstoff als GrundkSrper der Cyelosilane 
war dutch Untersuehungen an cyclisehen, substituierten Silanen ver- 
ursaeht. Si-Ringe bilden, mit Sauerstoff hochpolymer verkniipft, 
farbige, z.T. fluoreszierende Verbindungen s. Methylierte Cyclosilane 
kSnnen ein Elektron unter Bildung eines bei tiefen Temperaturen be- 
st~ndigen Radikal-Anions aufnehmen 6. Alle diese Eigenschaften ma- 
ehen den Wunseh verst~ndlieh, den GrundkSrper, ein niehtsubstituiertes 
Cyelosilan kennenznlernen. 

Versuche, aus Dihalogensilanen H2SiX2 (X ~ Br, C1, J) mittels 
Alkalimetall oder Quecksilber zu eyclisehen Silanen zu gelangen, 
wurden bereits yon Stock 7 unternommen, ergaben aber lediglich gelbe 
polymere Verbindungen der ungefs Zusammensetzung (SiH)n 
and Monosilan. 

Aus unseren friiheren Arbeiten s war bekannt, dal~ die erstmals yon 
~'ritz 9 gezeigte MSglichkeit, eine Si Phenyl-Bindung mit Halogen- 
wasserstoffen zu spalten, auch bei Oligosilanen und Cyclosilanen mSg- 
lieh ist, ohne dab dabei die Si--Si-Bindung gespalten wird. Ausgangs- 
punkt fiir die DarsLellung eines cyelisehen Siliciumwasserstoffes war 
Deeaphenylcyclopentasilan Sisphz0. Diese Substanz wnrde gews da 
einerseits die Ringspannung im Fiinfring nur sehr gering ist, anderer- 
seits der ebenso spannungsarme Ring Sisphz2 sehr schleehte LSslich- 
keitseigenschaften nnd damit sehr geringe Reaktionsbereitsehaft 
zeigt. Das ebenfalls bekannte Si4~ohs wird bei Reaktionen mit Halogen- 
wasserstoffen infolge hoher l~ingspannung gespalten. 

Sisphl0 reagiert mit HJ  nur unter teilweiser Abspaltung der Phenyl- 
gruppen19, 11. Neben der Snbstanzgruppe SisphsX5 (mit X = J, und 
nach weiteren Umsetzungen Me, H, OMe nsw.) konnten zwar hSher 
jodierte Prodnkte erhalten werden, jedoch nur als Gemisch verschieden 
stark jodier~er Sisphl0-xJx (x = 5--8). Eine vollst~ndige Abspaltung 
der Phenylgruppen gelang nicht. Aueh Fritz 1~ fand bei seinen Unter- 
suchungen, daf~ nach Abspaltung einer Phenylgrnppe eine zweite, 
am gleichen Silicium Atom vorhandene Phenylgruppe nur schwer ab- 
spaltbar ist. Dabei spaltet HBr starker als HJ. 

Wir versuchten daher die Abspaltung der Phenylgruppen mit HBr 
und es gelang uns, im Bombenrohr eine quantitative Abspaltung der 
Phenylgruppen zu erreiehen: 

Si5phlo d- 10 HBr --> Si5Brl0 d- 10 phil .  
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Die Reaktion verl/iuft nur dann erfolgreieh, wenn das Ausgangs- 
material v611ig rein ist und keinerlei Spuren yon Essigester enthglt, 
aus dem es umkristallisiert wurde, da sonst dutch Nebenreaktionen 
des Essigesters mit I-IBr eine Zersetzung des Si-ginges zu niedermole- 
kularen Verbindungen eintritt. 

SisBrl0 ist ein weil3es Pulver, das bereits mit Spuren yon Luft- 
feuchtigkeit unter I-Iydrolyse reagiert. Babel entsteht neben HBr  
ein weiBer polymerer Festk6rper, der bei tiefer Temperatur (fliissige 
Luft) intensiv gelbgriin fluoresziert. Offenbar liegen hier ~hnliehe 
Verh/~ltnisse wie bei der gydrolyse  yon Phenyljodeyelopentasilan 
vor 1~ Auch dort kondensiert sieh das prim~ir entstehende t tydroxy-  
eyelopentasilan zn einem System, in dem Sis-l~inge tiber Sauerstoff 
hoehpolymer verkniipft sind. Ein solehes System ist dem Siloxen 
(SisO3Hs)n sehr 5~hnlieh, in dem Si6-Ringe fiber Sauerstoff polymer 
verkniipft sind, das ebenfMls Fluoreszenz zeigt nnd bei Substitution 
der SiIt-Bindung farbig ist 5. 

SisBrl0 wurde dureh Analyse und Molekulargewieht identifiziert, 
das 1H-NMt~-Spektrum zeigt keine Protonen, die Ii~- und Raman- 
spektren sind mit der vorgesehlagenen Struktur im Einklang. Das 
UV-Spektrum zeigt eine breite, unstrnkturierte Bande mit einem Ma- 
ximum yon 212 nm und einer Extinktion yon 31 420. Die Verbindung 
zersetzt sieh im UV-Lieht. Aueh beim Sehmelzpunkt (227 ~ zersetzt 
sieh SisBrl0 langsam, in Benzol und anderen Aromaten ist es leieht, 
in Cyelohexan und Ather m~iBig, in Pentan und anderen gesS~ttigten 
aliphatisehen Kohlenwasserstoffen sehwer 16slieh. 

Die Reduktion zu SisI-I10 wurde mit LiAIIt4 in gtherischer L6sung 
durchgefiihrt, sie erfolgt leieht und in guter Ausbeute, wenn das ver- 
wendete LiA1H4 v611ig frei yon Hydroxidspnren ist, die die Si--Si- 
und Si--I-I-Bindung angreifen. 

SisH10 ist eine wasserklare Fliissigkeit, die sieh an der Luft spontan 
unter starker Lieht- und Rauehentwieklung entziindet. Beim Ver- 
spriihen erseheint die Verbrennung ghnlieh brennendem Mg-Pulver. 

SisI-I10 ist in sehr reinem Zustand bei Normaldruek bei etwa 195 ~ 
destillierbar. Es zersetzt sieh jedoeh im verunreinigten Zustand bei 
Zimmertemperatur langsam, ab etwa 100 ~ sehnell, so dag eine Destilla- 
tion bei Normaldruek als l~einigungsoperation ungeeignet ist. Aueh 
im UV-Lieht zersetzt es sieh. Bei der Zersetzung entstehen neben Sill4 
polymere Produkte. 

Dampfdruekwerte wurden bei versehiedenen Temperaturen naeh 
einer modifizierten Methode naeh E m i d ~  is bestimmt (s. exper. Teil). 
Es ergibt sieh in der 1/T gegen log p-Darstellung eine Gerade, die bei 
h6heren Temperaturen eine leiehte Kriimmung zeigt, so dab start  
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der Augustschen Gleichung die schon yon Wintgen 13 fiir Silane benutzte  
Nernstgleichung verwendet  wurde:  p i~ Torr, A H in J -  mo1-1, T in K :  

A Hvo 1 E 
l o g p  = - -  19,15 "~" § 1 ' 7 5 1 ~  T -kjp '  

Aus den gemessenen Werten  (Tab. 1) ergeben sieh: E = 0,06774, 
j p ' =  5,309, die Verdampfungswgrme (bei 0 K) 48 749 J .  tool -1, die 

Tabelle 1. Damp]druek bei versehiedenen Temperaturen 

p, Torr ~ 

5 5i 
10 65 
20 80 
50 102 

I00 121 
200 143 
300 157 

Verdampfungsw/trme beim Siedepunkt :  40 804 J �9 mo1-1, die Trouton- 
kons tan te :  87,5 J .  tool -1 �9 K -1 ( =  20,9 C1) and  der extrapolierte 
Siedepunkt :  194,3~ Die experimentell  bes t immte Dampfdruck-  
kurve  wird dutch  die obige GIeichung sehr gut  wiedergegeben. 

Tabelle 2. Vergleich der Schmelz- und Siedepunkte von Siliciumwassersto/]en 
mit entsprechenden KohlenwasserstoNen 

Siedepunkte, ~ Schmelzpunkte, ~ 

M = S i  M = C  M = S i  M = C  
neo-M5H12 130 ~ 9,5 - -  57,8 ~4 - -  16,6 
i-M5H12 146,2 ~ 27,9 - -  109,83 - -  149,9 
n-M5HL2 153,23 36,1 - -  72,83 - -  129,7 
cyclo-M~H10 195 49 - -  10,5 - -  93,9 

Der Schmelz- und  Siedepunkt  vo~l Cyclopent~sil~ne~ zeigt in der 
Serie neo-SistI12, i-SigH12, n-SisH12 und  cyclo-SisHlo ~hnliche Ten- 
denzert wie die entsprechende~ Kohlenwasserstoffe (Tab. 2), jedoch 
ist der Siedepunkt  des Cyclopentasilans hSher als erwarte~. Dies zeigt, 
dab im Vergleich zum Cyclopentan st/~rkere zwischenmolekulare 
Kr/~fte beim Cyclosilan wirksam werden. 
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Das Massenspektrum zeigt einige sehr iateressante Ergebnisse. 
Wie aus Abb. 1 zu ersehen ist., ist die Molekiilmasse mit 150 der in- 
tensivste Massenpeak im Spektrum. Messungen mit einem hoehauf- 
15senden Massenspektrometer ergabeil die Masse 149,96225, die mit 
der Masse 2ssiaHio = 149,96289 (unter Verwendung der relativen 
Isotopenmassen 2sSi = 27,976929 und i H =  1,007825) in ausgezeiek- 
neter Ubereinstimmung steht. Die auftretenden Massen 151, 152, 
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Abb. 1 

sind auf die natfirliche Isotopenzusammensetzung des Siliciums zu- 
riiekzu~fihren, z. B. ergibt 2ssi429SiHio = 150,960866 (exper. bestimmt 
150,9578), 2sSi43osiHlo = 151,959726. 

Eine weitere Kombination 2sSi429SiaOSiHio hat ebenfatls etwa 
die Masse 152, so dab das irt der Intensits der Peaks 151 und 152 sick 
wiederspiegelnde Isotopenverh/~ltnis (29Si = 4,70% urid 30Si = 3,09%) 
etwas zugunsten der Masse 152 versehoben ist. Die sehwaeh auf- 
tretenden Massen 153, 154 und 155 stammen aus seltenen Kombina- 
tionen mit mehreren sehweren Isotopen ira Si5-ging und mit dem na- 
tiirliehen Deuteriumanteil yon 0,015%. 

Die Fragmeatierung des Ffolekiils im Massenspektrum ist retativ 
einfaeh zu iiberblieken. Es treten deutliehe Massengruppen auf: 56--62, 
84--92, 112--122 urid 140--t50. Diese Massengruppen lassert sick 
zwanglos erkl/tren: Die jeweilige Obergrenze liegt bei den MolektiIen 
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SisH~0, Si4H10, Si3Hs und Si2H6; sic ist durch die oben erl~uterten 
Isotopensatelliten verschwommen. Die Massenpeaks der gesi~ttigten 
Molekiile sind aber keineswegs die intensivsten. Durch Wasserstoff- 
abspaltung erfolgt die Bildung yon Species, die jeweils um eine Mas- 
seneinheit kleiner sind, bis zum wasserstofffreien Si-Geriist, das in 
iiberraschend hoher Intensit~it auftritt. Dies gilt vor allem fiir Sis, 
das mit der Masse 140 sehr deutlich in Erscheinung trit t .  Fiir diese 
Masse ist eine andere sinnvolle Zusammensetzung nicht denkbar; 
best/itigt wird die Zusammensetzung dureh das hochaufgel5ste Massen- 
spektrum, das fiir diese Masse 139,88413 ergibt (theor. fiir 2 8 S i 5  = -  

139,88464). Die zwischen 150 und 140 auftretenden Massen sind dem- 
nach nur so zu verstehen, dal3 systematisch ein Wasserstoff nach dem 
anderen vom Si5-Geriist abgespalten wird. Ob die auftretende Inten- 
sit~tsverteilung auf die Stabilit/~t der einzelnen Species Hinweise gibt, 
mu$ dahingestellt bleiben. 

Ein ~hnliches Verhalten zeigen die leichteren Massengruppen. 
Auch hier scheint systematisch Wasserstoff abgespalten zu werden, 
allerdings ist das Bild durch die Stabilit/~t der Species SisH10--SiH4 = 
=Si4H6+(118),  S i4H6--SiH4= SiaH2+(58) und der vollhydrierten 
Molektile undeutlicher als beim Sis-Geriist. Bei HochauflSsung zeigt 
sich z. B. fiir den Massenpeak 118 eine Masse 117,95468, die mit der 
theoretischen Masse 117,95467 ftir Si4H6 + ausgezeichnet iibereinstimmt, 
so da$ der angegebcne Zerfallsmechanismus als erwiesen gelten kann. 

Ein weiterer Beweis ftir die Zuordnung der einzelnen Massen zu 
dem angegebenen Fragmentierungsschema ist das Massenspektrum 
der deuterierten Verbindung SisD10, die durch Hydrierung yon SisBr16 
mit LiA1D4 in analoger Weise erhalten wurde. Die Molekiilmasse er- 
gibt sich nun zu 160, nach Abspaltung der H-Atome resultiert der 
Massenpeak 140, die dazwischen auftretenden Massen unterscheiden 
sich jetzt  jeweils um zwei Masseneinheiten. 

Die Dichte yon Si5H10 wurde mit f~ ~  0,963, der Brechungs- 
index mit n~) ~ --~ 1,6910 bestimmt (Methodisehes s. exper. Tell). Die 
Molrefraktion wurde nach Lorenz--Lorentz  errechnet; sic stimmte 
gut mit der Summe der Inkremente fiberein. Bei der Methode nach 
Lorenz--Lorentz  ergeben sich unter Mitverwendung der yon tZehdr 14 
bestimmten Brechungsindices fiir kettenfSrmige Silane dann die besten 
Werte ffir Molrefraktion, wenn man fiir die Si--H-Bindung den Wert 
3,17 nach Vogel 15 und den Wert 5,65 fiir die Si--Si-Bindung einsetzt. 
Der letzte Wert wurde als bestes Inkrement aus allen verffigbaren 
Daten errechnet; er ergibt bessere Werte als der zuletzt yon Vogel 
benutzte Wert yon 5,89. Der yon uns benutzte Wert ist sehon friiher 
yon Warrick 16 verwendet worden, wurde aber sp/~ter yon Vogel korri- 
giert. 
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Das 1H-NMR-Spektrum zeigt ein einziges scharfes Singulett bei 
= 6,51 ppm, womit die Gleiehartigkeit aller Protonen und damit  

die Ringstrnktur  gezeigt ist. Die Kopplungskonstante J29si--~ er- 
gibt sich mit  198 • 1 eps, die agSi-Seitenbanden sind durch Kopp- 
lungseffekte mit  benaehbarten SiH2-Gruppen etwas verbreitert.  Signi- 
f ikante Untersehiede zu den entsprechenden Werten bci kettenf6rmigen 
Silanen treten nieht auf. 

Tabelle 3. Werte ]i~r MolreJraktionen 

gefundene berechnet Fehler, berechnO~ Fehler, 
Verbindung Werte nach (1) % nach (2) ~o 

Si3IrIs 36,6114 37,14 1,45 36,66 0,14 
i-Si4Hlo 48,8814 49,37 1,00 48,65 - -  0,47 
Si4Hlo 48,89 t4 49,37 0,98 48,65 - -  0,49 
i-SisHlu 61,1314 61,60 0,77 60,64 - -  0,80 
Si5I-Ilz 60,8014 61,60 1,32 60,64 - -  0,26 
i-Si6t-I14 73,1744 73,83 0,90 72,63 - -  0,74 
Si6I-I14 72,7814 73,83 1,44: 72,63 - -  0,21 
Si7H16 84,771~ 86,06 1,52 84,62 - -  0,18 
cyclo-Si5HlO 59,81 61,15 2,24 59,95 0,23 

(1) unter Verwendung der 
(2) unter Verwendung der 

Inkremente Sill = 3,17, SiSi = 5,89. 
Ynkremente Sill = 3,17, SiSi = 5,65. 

Schwingungsspektroskopische Untersuchungen wurden yon SisBrz0 
und Si5H10 vorgenommen. Bei SisBrl0 sind auger der ziemlieh charak- 
teristischen starken Bande bei 287 cm fiir die symmetrische SiBrz- 
Schwingung die fibrigen Si--Br-Schwingungen stark mit  Geriist- 
schwingnngen gekoppelt, l~ber die Ergebnisse der schwingungsspek- 
troskopischetl Untersuchm~g an SisH10 wird zusammen mit  einer 
Normalkoordinatenanalyse und einer Berechnung der Kraf tkonstante  
gesondert beriehtet 1% 

Wir danken den Herren Prof. Dr. R. West und Prof. Dr. D. F. Gaines, 
beide Univ. of Wisconsin, Madison, ftir die Aufnahme der hochauf- 
16senden Massenspektren und I-Ierrn Dr. P. Potzinger, Max..Planek- 
Ins t i tu t  f. Strahlenforsehung, Miilheim/Ruhr, ftir die tibrigen Massen- 
spektren. Weiters haben wir der Fa. Wacker-Chemie, Burghausen, fiir 
die lJberlassung yon Diphenyldichlorsilan zu danken. 
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Experimenteller Tell 
Alle Operaf~ionen wurden unter  reinstem troekenen N2 durehgeffihrt. 

Die verwendeten L6sungsmittel wurden mit  LiAII-I4 getroeknet nnd  im 
N2-Strom destilliert. 

Decaphenylcyclopentasilan (I), Sisphl0 

Die Darstellung erfolgt in bekannter Weise aus Diphenyldiehlorsilan 
mit  Lithium. Zur Reinigung wurde aus Essigester umkristallisiert. L6sungs- 
mittelreste wurden im Vak. (0,01 Torr) durch mehrs~dg. Erhitzen auf 180 ~ 
entfernt. 

Decabromcyclopentasilan (II), SisBrl0 

25 g (0,0274 tool) I werden im Bombenrohr mit  etwa 46 g (0,57 tool) 
fl6ss. HBr umgesetzt. Die Darstellung yon HBr erfolgt durch Auftropfen 
einer 48proz. wgBr. L6sung yon HBr anf P4010; zur  Reinigung wurde 
HBr im Vak. umkondensiert, wobei die Verunreinigungen ausgefroren 
wurden. Nach Erwgrmen dos Bombenrohrs auf Zimmertemp. entsteht 
eine klare farblose LSsung (Druek im Bombenrohr etwa 27 bar bei 25~ 
Nach etwa drei Tagen Reaktionsdauer wird mit fliiss. N2 gekfihlt, geSffnet 
und fibersehfiss. HBr und gebildetes Benzol vorsiehtig im Vak. abgezogen. 
Naeh Abtrennen des Benzols durch fraktionierte Kondensation erh/~it man 
21,2 g (0,271 tool) Benzol (d. h. praktisch quantitativer Umsatz). SisBrl0 
wird mit Benzol aus dern Bombenrohr herausgel6st. Es ist eine weil~e 
kristalline, stark hydrolyseempfindliehe Substanz, die bei 227 ~ unter Zer- 
setzung sehmilzt. 

SisBr10. Ber. Br 85,05, Si 14,95; ;~/IG 939,53. 
Gef. Br 84,86, Si 15,19; MG 939. 

Das Molekulargewieht ist aus mehreren ebullioskop. Messungen ge- 
mittelt. 

UV-Spe/ctrum: Xmax: 212nm, molare Extinktion: 31 420. 
IR-Spe/ctrum (ira Bereich yon 800--200 cm-1): 538 (m), 525 (s), 505 (s), 

470 (vs, breit), 358 (m), 287 (vs). 
Raman-Spe/ctrum: 558 (m), 538 (m), 524 (m), 509 (s), 503 (vs), 476 (vs), 

463 (s), 186 (vs), 145 (vs), 139 (vs), 118 (vs). 

Cyclopentasilan (III), Si5Hlo 

Zu 25 g (0,0266 mol) I I  in 400 ml Benzol werden 260 ml einer frisch 
bereiteten 0,Sm-~ther. LiA1H4-L6sung (0,13tool) unter  Eiskiihlung und  
starkem l~iihren langsam zugetropft. Naeh etwa 2 Stdn. ist das Zutropfen 
beendet und man ]/~Bt das igeaktionsgemisch auf Zimmertemp. or- 
wgrmen. Nun destilliert man das Gemisch unber vermindertem Druek 
(250 Torr), bis der Siedepunkt dos Benzols erreieht ist (47 ~ bei 250 Tort) 
und der Riiekstand noeh etwa I00 ml betr/~gt. Der ausgefallene Nieder- 
sehlag wird durch eine feine Glasfritte (G 4) abfiltriert und 5real mit Benzol 
griindlieh gewasehen. Das Filtrat wird bei 0,01 Tort umkondensiert, wo- 
bei noeh etwas Niedersehlag zuriiekbleibt. Benzol wird nun welter bei 
250 Torr abdestilliert, bis noeh etwa 30 ml L6sung zurfiekbleiben. Zur 
weiteren Reinigung wird noehmals bei 0,01 Tort umkondensiert. I)as 
restliche Benzol wird bei 50, dann bei I0 und sehlieBlieh bei 1 Torr vor- 
siehtig abkondensiert. Bei 0,01 Tort wird sehliei31ich unter NMl~-Kontrolle 
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fraktioni6rt umkondensier~. Die Mittdfra/<tion ergibt e~wa 3 gllI, das 
entsprich~ einer Ausbeute yon 75% . Ill ist eine nied~rviskose, f~rblose 
Flfissigkeit, die sich an der Luft selbst entzfmdet. 

IR-Spe]ctrum: 2140 (vs), 935 (wv), 901 (vs), 867 (m), 715 (vs), 406 (m). 
Raman-Spelctrum: 2135 (s), 926 (w), 893 (m), 700 (vw), 635 (vw), 4~64 (m), 

408 (sh), 382 (vs), 175 (m). 
Diehtebestimmung: Zur Best immung der Dichte wurden 0,2 ml-Pipet ten 

verwendet,  die an beiden Enden Kapi l laren (0,05 m m  Durchmesser) hat- 
ten. III w~irde unter N2 blasenfrei in die trockenen Pipetten gesaugt und 
nach vollst~indiger F(illung der Luft ausgesetzt, wobei sich die Kapillaren 
mit Si02-l-I~utchen verschlossen, und gewogen. Parallelbestimmungen 

unterscheiden sich erst in der 4. Dezimale; (/2o: 0,963. 
Brechungsindex und Molre]raktion: Der Breehungsindex wurde mit  

einem Abbe-Zeiss Refraktometer  im Stickstoffsack (glove bag) bes t immt:  

n~)~ 1.6910 Aus den Wer ten  ffir Dichte, Brechungsindex und Molekular- 
gewicht win-de nach Lorenz~Lorentz  die Molrefraktion bes t immt (Tab 3). 

Damp/druel~messungen: Zur Best immung des Dampfdruckes wurde 
eine modifizierte Methode naeh Emich ~s verwendet.  Eine etwa 9 r a m  
lange Kapil lare (Durchmesser 1 ram) wurde mi t  einer Schliffverbindung 
an eine Vakuumappara tu r  angeschlossen und naeh dem Einkondensieren 
yon etwa 10 mg I I I  bei 0,01 Torr der Druek in der Appara tur  mit  N2 auf 
den gewiinsehten Dampfdruek eingestellt. Dutch vorsiehtiges Klopfen an 
der Kapi l lare  lal~t sich ein Stickstoffbl/~sehen in der Flfissigkeitss~ule er- 
zeugen. Beim langsamen Erwgrmen der I~2apiltare in einem 01bad steigt 
der obere Teil der Flfissigkeitssgule dutch Ausdelmnng des B1/isehens dann 
naeh oben, wenn der Siedepunkt beim eingestellten Druck erreieht ist. 
Aus den bei verschiedenen Drucken erhaltenen Werten (Tab. 1) wurde 
die Dampfdruckkurve  berechnet und der Siedepunkt extrapoliert .  Die 
Uberprfifung dieser Methode mi t  Fliissigkeiten ghnlicher Siedepunkte 
(Brombenzol, Anilin) braehte eine ausgezeiehnete iJ'bereins~immung mit  
den bekannten Werten.  

Deuterocyelopentasilan Si5D10: Die Darsteltung erfolgt analog wie die 
yon I I I ,  jedoch mit  LiA1D4 und mit  einem Drit tel  der angegebenen Mengen. 

Die IR-Niessungen wurden mit  einem Perkin-Elmer Git terspektro- 
meter  325, die l~amanmessungen mit  einem Spex Ramolog vorgenommen. 
Des UV-Spektrum wurde mit  einem Aminco DS 2 aufgenommen. 
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