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Uber die Reaktionsprodukte von
einigen n-Butoxy-chlor-silanen mit

Ammoniak und Athylamin
ERIK LARSSON

Chemisches Institut der Universitit, Abteil-
‘ung fiir organische Chemie, Lund, Schweden

m folgenden wird in aller Kiirze tiber

einige vorlaufige Versuche berichtet, die
ausgefithrt wurden, um Verbindungen der
allgemeinen Formel (n-CH,0)a-xSi(NH.R)x
darzustellen. R ist ein Wasserstoffatom
oder ein Kohlenwasserstoffrest, x = 1, 2
oder 3.

Tri-n-butoxy-chlor-silan ergibt mit Am-
moniak Tri-n-butoxy-amino-silan, ein unter
vermindertem Druck destillierbares Ol
Bei lingerem Erhitzen wird Ammoniak
unter Bildung von Hexa-n-butoxy-disilazan
abgespaltet. Mit Athylamin ergibt Tri-n-
butoxy-chlor-silan  Tri-n-N-dthylamino-
silan.

Di-n-butoxy-dichlor-silan ergibt mit Am-
moniak kein Di-n-butoxy-diamino-silan.
Man erhiilt statt dessen Hexa-n-butoxy-
cyclotrisilazan. Mit Athylamin erhélt man
in normaler Weise Tri-n-butoxy-N-dthyl-
aminosilan, das keine Neigung zu Cycli-
sierung zeigt.

Aus den Reaktionsprodukten von n-But-
oxy-trichlor-silan und Ammoniak wurden
keine einheitlichen Verbindungen isoliert.
Das erwartete n-Butoxy-triamino-silan hat
wohl unter Ammoniakabspaltung und
Cyclisierung unlésliche und undestillierbare
Produkte ergeben. n-Butoxy-trichlor-si-
lan ergibt dagegen mit Athylamin n-But-
oxy-tri-N-dthylamino-silan, das ohne
Schwierigkeit in guter Ausbeute isoliert
werden kann.

Beschreibung der Versuche: Tri-n-butozy-
amino-silan. 70,4 g Tri-n-butoxy-chlor-silan in
100 ml abs. Ather wurden unter Kithlung und
Riihren zu 50 g fliissigem Ammoniak und 100
ml abs. Ather hinzugetropft. Das Ammo-
niumchlorid wurde a.bgesa.ugt und mit abs.
Ather gewaschen. Die Atherlosungen ergaben
nach Abdestillation des Athers und. Destilla-
tion des Riickstandes unter vermindertem
Druck 49,5 g Tri-n-butoxy-amino-silan vom
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Sdp. 129—131° (13 mm). Gef.: C 54,2; H 11,2;
5,25; Si 10,63. Ber. fiir C,3H,,0,NSi:
C 54,7; H 11,1; N 5,32; Si 10,65.
Hexa-n-butoxy-disilazan. 10,0 g Tri-n-but-
oxy-silan wurden 10 Stunden auf 150° erwirmt.
Die darauf folgende Destillation ergab ausser
unveréandertem Ausgangsmaterial noch 4,6 g
Hexa-n-butoxy-disilazan vom Sdp. 210—211°
(14 mm).: Gef.: C 56,4; H 10,8; N 2,77; Si
11,1. Ber. fiir Cy(H;;0,N8i;: C 56,5; H 10,9; N
2,75; Si 11,0.
Tri-n-butoxy-N-dthylamino-silan. In eine
Losung von 56,6 g Tri-n-butoxy-chlor-silan in
100 ml abs. Ather wurden etwa 20 g getrock-
netes gasformiges Athylamin eingeleitet. Am
folgenden Tage wurde die Hydrochloridfallung
abgesaugt und mit Ather gewaschen., Die
Atherlésungen ergaben 51,6 g Tri-n-butoxy-N-
athylamino-silan vom Sdp. 139—140° (15 mm).
Gef.: C 57,5; H 11,5; N 4,8; Si 9,6. Ber. fir
C,Hy3ONS8i: C 57,7; H 11,4; N 4,8; Si 9,6.
Heza-n- butoxy-cyclotnadazan 61,3 g Di-n-
butoxy-dichlor-silan in 50 ml abs. Ather und
42,5 g fliissiges Ammoniak in 50 ml Ather er-
gaben, wie bei dem Umsatz zwischen Tri-n-
butoxy-chlor-silan und Ammoniak beschrieben
wurde, 28,3 g Hexa-n-butoxy-cyclotrisilazan
vom. Sdp. 2456—250° (12 mm). Gef.: C 50,7;
H 10,2; N 7,3; Si 14,7; M(Rast) 573. Ber.
fir CgH;,0,N, Si;: C 50,8; H 10,1; N 7,4;
Si 14,8; M 568.
Di-n-butoxy-di-N-dthylamino-silan. Aus 14,7
Di-n-butoxydichlor-silan in 60 ml abs.
Ather und etwa 12 g gasférmigem Athylamin
wurden, wie bei der Darstellung von Tri-n-
butoxy-N-athylamino-silan 11,6 g Di-n-but-
oxy-di-N-dthylamino-silan vom Sdp. 129—
132° (15 mm) erhalten. Gef.: C 54,8; H 11,6;
N 10,6; 8i 10,6. Ber. fiir C,;H4,03Ng8i: C 54,9;
H 11,5; N 10,7; Si 10,7.
n-Butoxy-trichlor-silan und Ammoniak. 20 g
n-Butoxy-trichlorsilan in 100 ml abs. Ather
und 50 g Ammoniak ergab in gewdhnlicher
Weise ein Reaktionsgemisch, aus dem keine
Siliziumverbindung mit Ather, Benzol oder
Toluol extrahiert werden konnte.
n-Butoxy-tri-N -athylammo-szlan Aus 20,8 g
n-Butoxy-trichlor-silan in 100 ml abs. Ather
und 28 g gasformigem Athylamin wurden wie
bei der Darstellung von Tri-n-butoxy-N-éthyl-
amino-silan 16,9 g n-Butoxy-tri-N-athylamino-
silan vom Sdp. 115—116° (16 mm) erhalten.
Gef.: C 51,7; H 11,8; N 18,2; Si 12,0. Ber. fiir
C,oH,,ON;Si: C 51,5; H 11,7; N 18,0; 8i 12,0.
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