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Amido-amino-boranes and Amido-alkoxy-boranes 

N-Trimethylsilylamides react with aminohalogenoboranes in 
nearly quanti tat ive yield to monomeric amido(bis)amino- 
boranes. From the reaction of N-substituted aeylamides with 
bis(amino)halogenoboranes and diMkoxyhalogenoboranes re- 
spectively and triethylamine corresponding amido-bis(amino)- 
and amido-bis(alkoxy)boranes were obtained in high yields. 
In  certain eases equilibria between monomerie and dimerie 
forms are observed. 1H, 11B, and 19F.-n.m.r. spectra, mass 
spectra and characteristic i.r. group frequencies are reported. 

(Dipropyl)pivaloylamidoborart ur~d (Di-isobutyl)pivaloylamidoboran 
sind dureh Umsetzuag der entspreehenden Trialkylborane mit Pival- 
amid naeh 

THF 
(R'}3 B~-(CH3)3CCO N H2 so_Tee (R')2BNH~C(CH 31@ R'H 

O 

erhalten worden~; sonst ist tiber Reaktionei1 mi t  N-unsnbst i tu ierten 
Amiden  zu mortomerert Verb indungen  lliehts bekarmt 2, a 

Neben der Reakt ion  N-subst i tu ier ter  Siiureamide mi t  Diorganyl-  
halogenboranen,  die in geringer Ausbeute  zu den mol~omerer~ Amido- 
borarLen rtaeh 

/B(R')2 
RHa[CONHR@CR,)2BX -HX RHa[CON 

XR 

RHa [ =ho[ogenierter Orgony[rest 

* 11. Mi t t . :  W. Maringgele und A. iVZeller, Chem. Ber., eingereieht. 
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fiihrt 4, konnten wh" feststellen, dab monomere Amidoborane in praktisch 
quantitativer Ansbeute dutch Si--N-Spaltung 6-9 yon Silylamiden 5 naeh 

/R '  0 //R I 
RCN -I- (R")zBX - ~ RCN -I- (CHs)sSiX 

\SI(CH3} 3 \ BIR") z 

entstehen. 
In  der vorliegenden Arbeit werdert Umsetzungen von N-Alkyl- 

trimethylsilylamiden nnd N-substituierten Sgureamiden mit Boranen 
untersucht mit  dem Ziele, monomere Amido-bis(amino)- nnd Amido- 
bis(alkoxy)borane herzustellen. 

N-Organyltrimethylsilylamide (A) liegea nieht einheitlieh als solehe, 
sondern in Form eines Gleiehgewiehts mit  den entspreehenden O- 
Trimethylsilyl-N-orgaayl-imiden (B) vor: 

R' R' 
I I 

/ N\ //N 

R-C . SiICH~) 3 ~ R-C / 

\ \ 0  \ O S i  (CH3) 3 

A S 

Das Gleichgewicht liegt im allgemeinen stark auf der Seite der Form A. 
Die Form B wird dutch 1,3-Wanderung der Trimethylsilylgruppen 
gebildet 10. 

Setzt man nun ein solches N-Trimethylsilylalkylacetamid mit Bis- 
(dimethylami~o)-ehlorborart urn, so werden monomere Amidobomne in 
praktisch qnantit~tiver Ausbeute erhalten: 

IO1 / R '  O / R '  
RCN @[(CHs)zN]zBC[ ~ RCN _N(CHa) z 

\Si(CH3)3 \ B  / 
\N(CH3) z 

1-6 

Verb. I~ R'  

1 CHa C6H5 
2 CH3 Ctta 
3 C6H5 CI-I~ 
4 CFa 2-CF3-C61-I4 
5 CF3 2,4,6-(C1) 8C~H,~ 
6 (CH~) 2N Ctta 

Analog zu den Sflylamiden 10 ist hier eine 1,3-Wanderuag der Borylgruppe 
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mOglich, so dab ein Gleiehgewieht nach 

/R(R")2 OBiR")2I 
RCON RC=NR ' 

\ R '  

C D 

angenommen werden k&nn 4, 5. I m  Falle yon 5 k6Enen, wie die chemische 
Versehiebung yon - -24 ,94  und - - 1 , 6 9  ppm im lZB-NMI~-Spektrnm 
zeigt, znsgtzlieh die dimeren Formen an diesem Gleiehgewieht beteiligt 
sein : 

(CH3)2~ ~(CHr c ~  
O - - B - - N  C[ /N(CH3) 2 

o II r I / \ , C F3-C- N N CH3) 2 " CF3- C C-CF 3 Ct 

c~ c t % L . ) ? - -  N~B~-- o 
t ~ X C [  {CH3)2N N(CH 3)2 

[CH~)2N N(CH3) 2 

O-B[ \ N(C H3)2 / N(C H')2C[ i " \ B / ~ i ~  Ct 

__~ \ CF3_ C ~(( !_CF 3 C[ 

Ct C[ B 
D CI ( a)2 (CH3)2 

Alle iibrigen Verbi~dungen liegen ia reiner moEomerer Form vor. 
In  analoger Weise reagiert aneh das Chlor dimefhylaminophenyl- 

bor&n Each : 

O /CH~ 
C6Hs~N(CH3)2~ -{CH3)3SiCI O /CHa {CH3)2NC N + {CH3)2NCN 

\Si(CH3)a Ct \BN(CH?) 2 

C6Hs 

7 
Wghrend N-substituierte Sgureamide mit  Dialkyl- (bzw.-aryl-)-  

halogenboraaen 4 meist ne t  ia sehr geringer Ausbeute die gewiinsehten 
monomeren Amidoborane geben, erhglt man diese praktiseh quantitativ,  
wenn man mit  Bis(amino)halogenborunen urtter Zusatz yon Trigthyl- 
&rain &Is HC1-Fgnger umsetzt  

11 erhglt man aueh dutch Umsetzung r o e  Trifluor-N-lohenylaeetamid 
mit  rt-buLi und ansehliegende Re&ktion mit  Bis(dimethylamino)ehlor- 
bor&n. 
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/ H  
CFaCN 

\R 
H- [(CH3)z N]2 BC[ 

+(C2Ns}3N 

- [(C2Hs)3NNI + Ct- 

Verb. 1% 

O / R  
CFBCN 

x" B[N (C H3}2] 2 

4,8-11 

4 2-CFs-C6I-t4 
8 2,6- (CH3) ~C6Hs 
9 2,4,6-(CH3) 3C6tI2 

lO CH3 
11 C6I~5 

/ H  + n CLI-tgL i i01 / L i  
CF3CN CFBCN 

\C6H ~ - C~Hio \C6H5 

+ [[CH3}2N 12 BCI 
I -LiCl 

Die Beakt ion  mit  N,N'-Dimethyl -2-chlor- l ,3 -diazaborol id in  (E) 
verlguft analog : 

CH 3 I 
O H /N--f i l l2 
LI / , I 

C F3C N \  R t CLB\N_CH21 

I 
CH~ 

E 

+N{C2H5) 3 
- [NN[C2H5)3} § CI" 

0 
II / R  

CF3C t~ 

C H3I~/B 'NCH3 

H2C --CH 2 

12 -- 14 

Verb. 1% 

12 2,6-(CHs) 2CeH3 
18 2-CF.~C6H4 
14 2,4,6-(CHa)aC6H~ 

Naeh diesem Verfahren konnten  erstmals  aueh Amido-bis(a lkoxy)-  
borane hergestellt  werdem So reagiert N-Methyl-tr i f luoraeetamid mi t  
2-Chlor-l ,3-dioxaborolaa unter Zusatz yon Tri&thylamin naeh: 

0 
]1 / C H  3 

~I / CH3 / ~ +N'Cz"5'3 CF3C? 
CFBCN Jr-C [B \  INNICz H5)31 § CI- 

H O--CH 2 O/B~'O 
I I 

H2C --CH 2 
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zu der, wie der  niedrige S iedepunk t  v o a  40 ~ m m  und das l lB-  
N M R - S p e k t r u m  zeigen, aussehlieBlieh in monomerer  F o r m  vor l iegenden 
Verb indung  15. 

Se tz t  man  dagegea  N-2 ,6 -Dime thy lpheny l t r i f l uo raee t amid  mi t  
2 -Chlor - l ,3 -d ioxaboro lan  urn, so erhi~lt man,  wie der  W e r t  yon ~ 2,11 p p m  
im 11B-NMR-Spekt rum zeigt,  nur  die d imere  Verb indung:  

CH 3 
O_CH 2 / I 

2 CF3CONH + 2 C[B I 

o - -CH 2 

CH~ 

+2 NIC2M5} 3 

I 2 [NIC2Hs)3N]*g[" 

o ~176 . 

/~___~C Ha C F3C CCF3 CH~ ~--~ CF3C CCFa 

~-a HZ C - - C H  Z H2C - - C H  2 

CH 3 

Irt einigen F/~llen zelgen sieh aueh Gleiehgewichte zwisehen mono- 
meren  urtd d imeren  F o r m e n :  

+N(C2Hs] 3 
2 R"CONHR H- 2 C[B(OR'} 2 ~[NHIC2Hs)31,CI_ 

R'O OR' R'O OR' 

O~B/__ NR X / O--B--NR 
o /R ][ I I il 

2 R"CN ~ R"C CR" " R'C CR" 
I II II I 

R'O OR' R'O OR' 

1 7 - 1 9  

Verb. t~ ]~/  R "  
I R  

v C =  O [era -1] 
(Kap.) 

11B.NMR 
(ppm) 

17 2-CF3C6E4- CI-I.~ 

18 2,4,6-(CHa)aC6H2- CH2 

19 CK3 CHa 

CF3 1750 (s) + 1620 (w) 

CF3 1705 (m) + 1610(s) 

N2~iee 1640 (sh) 

I =  1,69 
I I ~ 2 3 , 6 9  
Int .  I : I I  = 1:5 
I - -  2,96 

I I = 2 3 , 6 8  
Int .  I : I I = l : 5  
I =  2,96 

I I = 1 9 , 0 3  
Int .  I : I I  = 1:5 
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Nicht Mle Amido(amino)borane lassen sich nnzersetzt destillieren. 
Die in Tab. 1 zusammengefaBten Verbindungen 20--29 sind Beispiele 
daftir. Es zeigt sich, dal~ besonders dann, wenn die e-Stellung zur 
Carbonylgmppe mit Chloratomen substituiert ist, oder aber, wie bei 22 
oder 25, wenn das Boratom zu groge Reste tr~gt, eine Destillation nicht 
mehr mSglich ist. Die Verbiadungen wurden deshalb nur IR-spek- 
troskopisch eharakterisiert. Sie wurden dutch Reaktiorl des entsprechen- 
den Silylamids mit  dem entsprechenden Chlor-bis(dialkylamino)boran 
bzw. mit  Chlordimethylamiaophenylboran hergestellt: 

RON/R' _F CIB/R'' 
~ Si(CH3) 3 \R'" 

0 /R' 
{CH3}~ SiC[ -F RCN\B/R" 

\R"' 
2 0 - 2 9  

Tabelle 1. Amido(amino)borane 20~29 

C= O [em-1] Verb. R R'  R" R" '  (Nap.) 

20 CH2C1 C6H~ N(C2tt5)2 N(C2tt5)2 1665 
21 CttCI.a C6H5 N(C2H5)~ N(C2Hs)2 1690 
22 (CI-I3) 2N CH3 N(n-C4K9)2 N(n-CaK9)2 1640 
23 C~2C1 C6H5 N(n-C4H9)2 N(n-CaH9)2 1665 
24 CHCI~ C6H5 N(n-CaK9)2 N(n-C4t:]:9) 2 1690 
25 CHa C6Ha N(n-C4I-Ig) 2 N(n-C4Hg)2 1665 
26 CH2C1 C6tta C6H5 N(CI-ta)~ 1665 
27 CI-IC12 C6H5 C6H5 N(CHs)2 1685 

CH~ CH3 
28 CHIC1 C6tI5 - - N - - C I t 2 - -  - - N - - C I t e - -  1665 
29 CHCI~ C6H5 N(CHa)2 N(CHs)2 1690 

D i s k u s s i o n  de r  N M l ~ - S p e k t r e n  

O 

N/H Es ist bekannt, dab fiir Sgureamide mit einer - -  - -  ~I~" oder einer 

O 
ii 

--C--N(l~')2-Gruppierung eine Rotationsbarriere um die C---N-Bindung 
besteht, da diese zufolge der benachbarten Carbonylgruppe Doppel- 
bindungsanteile besitzt. Die hier mSgliehe cis--trans-Isomerie und das 
bevorzugte Auftreten des trans-Isomeren ist bereits eingehend NMR- 
spektroskopisch untersucht worden n-17. Ws N-Alkylacetamide 17 
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ebenso wie Acetanilid 15 zu 100% in der trans-Form vorliegen, treten 
o-substituierte N-Phenylacetamide la-16 sowohl in der cis- als auch in 
der trans-Form auf, 

' H .0 R' ~ /CH~ 

R'" CHB 

R" R" 
cis t rans  

wobei der Anteil der cis-Isomeren mit der Gr58e des Substitueuten 15 
zunimmt. Fiir die CH3-Gruppe des Acetylrestes betr/igt die Aufspaltung 
je nach Art der Substituenten R'  und R '"  12--34 Hz ~4. Der Effekt fiir 
~ethylgruploen Ms Substituenten in der o-Stellung des Phenylrings liegt 
in der gleichen Gr56enordnung 14. Die Zunahme des Anteils an cis-Iso- 
merem bei Acetaniliden dureh Substitution in o-Stellung wird durch 
die Drehung der Benzolringe aus der Amidbindungsebene infolge der 
o-st/~ndigen Substituenten erkl/~rt 1~, 15, die Acetylgruppe und o-st/indige 
Ringprotonen behindern einander. Deshalb wird die cis-Bindung energe- 
tiseh benachteiligt. 

Hinzu kommt, da~ Amidoborane Gleichgewiehte mit den eutspre- 
chenden Iminoxybor~nen bilden. 

Die chemisehe Verschiebung fiir 1--4 und 7--15 gegen BF3-Atherat 
im llB-NMR-Spektrum liegt zwischen - -  25 und - -  30 ppm. Diese Ver- 
bindungen ]iegen also ~ussohlie$1ieh in dreifaeh koordinierter Form vor. 
Fiir 5 und 17--19 werdea zwei Signale gefunden, die einem Gleichgewicht 
zwischen monomerer und dimerer Form entsprechen. 16 liegt nur dimer 
vor. Erwartungsgem~[~ lassen sich daher 16--19 nieht unzersetzt destil- 
]ieren. 

Zufolge der obea beschriebenen Effekte der cis--trans-Isomerie einer- 
seits urld der Borotropie yore Stickstoff zum Sauerstoff der Amidgrup- 
pieruug andererseits t r i t t  im ltI- u~d laF-NMR-Spektrum eine Auf- 
sloaltung der Signale fiir die CF3CO- bzw. o-CF3-Gruppe im 19F-I~Ml%- 
Spektrum und ebenso fiir o-st/~ndige Methylgruploen und Dimethyl- 
aminogruppen im 1H-NMl%-Spektrum ein. 

Es kann angenommen werden, dal3 jenes Signal im 19F-I~MR- 
Sloektrum, welches bei dem h6heren ppm-Wert liegL der Amidoboran- 
form, jenes mit dem kleineren lapin-Weft der Iminoxyform zukommt. 
Fiir die Amidoboranform liegt alas Signal fiir die CF3CO-GrulolOe um 

74,00 ppm, fiir die Iminoxyform bei etwa + 72,00 ppm. Man sieht 
aus Tab. 2, dab 10 und 13 in der reinen Amidobor~nform, 8, 9 unc[ 15 in 
der reinen Iminoxyform vorliegen, w/~hrend in 4 und 12 beide Formen 
auftreten. Die weitere Aufspaltung fiir die genannten Beispiele, in denen 

Mona~shefte fill" Chemie, Vol. 108/6 81 
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die eine oder andere Form ausschliel31ieh auftritt ,  kann durch cis--trans- 
Isomerie erkli~rt werden. Entsprechead zeigen such die 1H-NMR- 
Spektren Aufspaltungen fiir die N(CHs)2-Gruppierung und fiir o-sts 
CHa-Gruppen. Bemerkeaswert sind in diesem Znsammenhang die Ver- 
bindungen 8 ultd 9. Beide Verbiadungelt (mit o-st~ndigen CH3-Gruppen) 

Tabelle 3. Priiparative Daten der Verbindungen 1--7, 10, 11 und 15 

Verb. 

Analyse 
Sdp., Schmp., Summenformel % C % YI % N Ausb., 

~ ~ Ber. Ber. Ber. % 
Gef. Gef. Gef. 

1 142/10 -3 C12H2oBNsO 61,85 8,59 18,04 90 
62,04 9,04 17,60 

2 93--97/10 CTtt18BNsO 49,18 10,54 24,59 90 
49,48 10,63 25,00 

3 165/10 C12H20BN30 61,85 8,59 18,04 90 
62,39 8,96 17,60 

4 95/10 -a C13I-I16BF6NsO 43,97 4,51 11,84 90 
43,12 5,02 11,82 

5 125/10 -3 C12It14BC18FsNaO 35,79 3,48 10,44 90 
36,81 3,03 10,04 

6 98/10 CstIu1BNaO 48,04 10,51 28,03 90 
48,52 10,70 28,15 

7 110/10 -a Clltt15BN80 61,17 6,95 19,46 90 
61,78 7,42 18,10 

10 95/12 CTI-I15BFaNaO 37,35 6,67 18,67 85 
37,80 7,26 18,84 

11 130/10 .3 67 C12H17BFsNaO 50,17 5,92 14,64 85 
50,39 5,91 13,39 

15 40/10 -8 C5I-ITBFaNO8 31,43 3,56 7,11 90 
30,48 3,80 7,71 

liegen aussehlieglich als Carbiminoxyderivate vor. Wie erws nimmt 
der Anteil an cis-Isomerem bei Aeetaniliden zu, wean diese o-st/~ndige 
Substituenten tragen. Somit seheint die Borotropie besonders bei cis- 
Amidoboranen aufzutreten. 

I m  IR-Spektrum finder malt neben einer C =  (0, N)-Doppelbindung, 
welche tier moaomerea  Form eatsprieht, fiir 16--19 eine zus/~tzliehe 
Bande bei 1610--1640 cm -1, welche tier dimeren Form zugeordnet 
werden kann. 

Es ist bekannt  is, dag aueh die Si--O-Bindultg dureh Halogenboran 
gespaltea werdea kana. I m  Falle yon 1--7 k6rmte man annehrnen, dab 
Carbiminoxyborane auf diese Weise entstehen. Wenn. anssehlieBlieh 
dieser Umstand ftir das Auftreten des C~rbiminoxyborans vera, lttwortlieh 
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Tabelle 4. Massenspe/ctrometrische Fragmentierung ausgewdhlter Verbin- 
dungen. Nach den m/e-Werten wird die Intensit/it (~o) und ansehlieBend 

das [Fragment] �9 angegeben 

1 189/10 M+--NMe2; 141/95 M--C6tt5Ctt3; 140/95 ~I--C6I-I5--CtI3--:[-I; 
135/45 CI-I3CONHCaHs; 119/100 CsI-IsNC0; 99/50 B[NMe2]a; 77/40 
C6H5; 55/10 B[NMe2]2. 

4 355/20 3//+; 336/5 M+--F;  310/20 M+--Me2NH; 286/20 M+--CFa; 
257/50 CFaCONHC6H4--2 CFs; 99/90 [B(NMe2)]s; 83/40 [B(NMe2)]2-- 
- -CH3--H;  69/40 CFs; 56/50 BHNMe2; 56/40 (CHa)2NBH; 83/25 

(CHs)eN\D. 145/45 CFu--C6I-I4; 168/100 M--B[N(CH3)s]s--CFs--F. CH2N/~', 
0 
Jf 

8 315/46 .M+; 270/76 M+--NMe2--I-I; 246/8 _~I+--CF3; 217/87 CF3CNH- 
/NMe2 

(CH3)2C6H 3; 194/58 CFsCO--NB\Nctt2; 174/20 /V/+--CFaCO--NMe2. 

9 329/90 M+; 284/100 .M+--NI-tMe2; 260/20 M+--CFa; 231/80 
CF3CO2VI-ICsH~(CHs)a; 56/40 (CH3)~NBH; 194/40 M+--(CHs)3C6tte - 
--~H--CHs; 162/80 (Ctta)sCsH2NHCOCFa--CF3; 99/95 [B(NMe2)]2. 

l0 225/16 M+; 194/20 11/ (CHs)2NH; 181/30 .M+--N.Meu; 156/100 
M+---CFs ; 110/84 CF3CNCtIs ; 97/69 C2HFsN; 83/98 (CH3)eNBNCH2- ; 
69/59 CFs; 58/63 CONttCtts; 44/63 N~/ee. 

11 287/30 M+; 242/50 M+--(CH3)2NI-I; 218/40 M+--CFs; 189/70 
CFaCONttC6It5; 147/15 M+--CstIs--NMe~--F; 120/40 CONHCsHa; 
99/90 B[NMe2]2; 97/10 CONBNMe2; 77/10 C6H.5; 69/25 CF,; 56/45 
HBNMe2; 44/20 NMe2. 

13 350/70 M+; 257/30 CFaCONH--CsH4CFs; 168/60 CFsCON~2- 
CF3C6H4--F; 145/55 2 CF3--CsH4. 

15 197/4 M+; 128/100 M+~CF3; 127/60 CFsCONHCH3; 110/30 CFsC= 
=NCH3; 89/30 CsH4FNO; 69/70 CFs; 58/100 CONI-ICHs. 

F/ir 11 und 15 wurden auch Feldionisationsmessungen durchgeffihrt. 

wgre, dean sollte im Amidoboran der Amidaateil gleieh groB seia wie 
im Silylamid 5. Dies ist nieh~ der Fall uad fiihrt zu dem Sehlul~, dab 
Amidoborane eigenst/~ndige Gleiehgewiehtssysteme darstellen. 

Der Deutsehen Forschurtgsgemeinschaft und dem Fonds der Chemi- 
schen Iadustrie d~nken wir fiir die F6rderung dieser Arbeit. 

Experimenteller Teil 
Alle t{eakt.ionen wurden in N2-A~mosph/ire und getrockne~en L6sungs- 

mitteln durehgefiihrt. 

Darstellung der Ausgangsverbindungen 

Die Verbindung E wurde aus N,N'-Dimethyl/~thylendiamin, BC13 und 
(C2tIs)sN hergestellt 1% 
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Tris-dimethylaminoboran wurde aus Dimethylamin und Trichlor- 
boran unter Zusatz yon Tri/~thylamin bereitet2% 

Analog wurde Bis(dimethylamino)phenylboran erhalten2L 
Bis(dimethylamino) chlorboran und  Chlordimethylaminophenylboran 

wurden durch Disproportionierung aus Tris-(dimethylamino)- bzw. Bis- 
dimethylaminophenylboran mit  BC13 erhalten 22. 

Phenyldichlorboran wurde aus Tetraphenylzinn und  Trichlorboran 
hergestellt ~3. 

Tetraphenylzinn ist ein handelsiibliehes Produkt. 

Darstellung yon 1--7 und 2O~29 

Zu 0,20 Mol des entspreehenden N-Trimethylsilylamids wurden 0,20 Mol 
des Aminoborans zugetropft (ohne LSsungsmittel). Die Reaktionsmisehung 
erw/~rmte sieh dabei auf etwa 70 ~ Naeh Beendigung des Zutropfens wurde 
wurde 2 Stdn. bei Raumtemp. geriihrt, das Trimethylehlorsilan am Rotations- 
verdampfer abgesaugt und der l~fickstand unter vermind. Druek destilliert. 
4 wurde auch analog zu der nun  folgenden Methode ffir 8--14 erhalten. 

Darstellung yon 8--14 

0,1 Mol des entsprechenden S/~ureamids wurden in 300ml n-Hexan 
zusammen mit 0,1 Mol EtsN vorgelegt und anschliel3end 0,1 Mol des Amino- 
borans, gelSst in 50 ml n-mexan zugetropft. Zur Vervollstgndigung der 
l~eaktion wurde 12 Stdn. unter l%fickfluB gekoeht, dann unter N~ das 
Et~N" HC1 abfiltriert und  das Fil trat  am l~otationsverdampfer einge- 
engt. 4 sowie 8--11 wurden dureh Destillation im Vak. gereinigt; 12--14 
sind nieht ohne Zersetzung destillierbar. 

Darstellung von 15--19 

Die Darstellung erfolgte analog 8--14. An Stelle des Bis(amino)borans 
wurde hier das entsprechende Bis(alkoxy)boran eingesetzt. Die Reaktion 
erfolgte in benzol. LSsung. 15 wurde durch Vakuumdestillation gereinigt, 
die iibrigen Verbindungen zersetzen sieh beim Versuch einer Destillation 
im Hochvak. 

Darstellung von 11 (2. Methode) 

Zu 0,05 Mol Trifluorae~tanilid in 250 ml n-I-~exan wurde eine LSsung 
yon 0,05 Mol n-buLi in n~Hexan und  anschlieBend eine L6sung von Bis(di- 
methylamino)cblorboran zugetropft. Nach 2stdg. Erhitzen unter Rflck- 
flul~ wurde LiC1 abfiltriert, das Fil trat  am t~otationsverdampfer einge- 
engt und 11 dutch VakuumdestilIation erhMten. 

Analysen 

Die C, I-I und N-Bestimmungen wurden als VerbrennungsanMysen 
(Mikro-Pregl bzw. Mikro-Dumas) durehgeRihrt (Mikroanalytisches Labora- 
torium Beller, GSttingen). Die Verbindungen 1--7, 10, l l  und 15 wurden 
analytisch eharakterisiert. 

Alle NMR~Messungen wurden in CHiCle durchgeffihrt. Als Standard- 
substanzen wurden TMS (intern), F3B *O(C21-[5)2 (extern) und FCCI3 
(intern) verwendet. 

Die Aufnahme der Massenspektren erfolgte bei 70 eV. Ffir zwei Ver- 
bindungen (11, 15) wurden aueh Feldionisationsspektren aufgenommen. 
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