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Inhaltsiibersicht 
Die Reaktionsprodukte der Umsetzung von CHzC1, mit Silicium (Cu als Katalysator) 

wurden untersucht um festzustellen, wie weit dabei ringformige Siliciummethylen-Ver- 
bindungen entstehen. Es lieBen sich die Verbindungen SiCl,, CH,SiCl,, (CH,),SiCl, und 
(CH,),SiCl gaschromatographisch identifizieren, und es wurde die Bildung von Cl,SiCH,- 
SiCI, und CI,SiCH,SiHCl, bewiesen. Die ringformige Struktur des histallinen (SiCl$H,), 
aus dieser Reaktion wurde gesichert. Die Verbindung ist identisch mit dem Si,Cl&,H, 
(Si-hexachlorcyclocarbosilan) aus der Pyrolyse des CH,SiCI, oder (CH,),SiCl,. Da- 
neben bilden sich lineare Siliciummethylen-Verbindungen mit drei Si- Atomen 
[Cl,Si-CH,-SiC1,-CH,-SiHCl, und Cl,Si--CH,-SiC~-CH,-SiH,CI], wie sich aus der 
aberfiihrung in das H,Si-CH,-SiH,-CH,-SiH, (mit LIAIH,) und der gmchromato- 
graphischen Untersuchung ergibt. Die hohermolekularen Verbindungen (10 Val.-%) 
unterscheiden sich von den Pyrolyseprodukten der Methylchlorsilane. 

Summary 
The products of the reaction of CH,C& with silicon in the presence of .copper have 

been investigated in regard to  the possible formation of cyclic silicon-methylene-compounds 
The compounds SiCl,, CH,SiC12, (CH,),SiC&, and Si(CH,),CI have been identified by 
gas-chromatography; the formation of Cl,SiCH,SiCl, and C1,SiCH,SiHCl2 as well as the 
cyclic structure of the crystalline (SiC1,CH2), formed by the above reaction has been 
proved. The latter compound is identical with the Si,Cl,C,H, (Si-hexachloro-cyclo- 
carbosilane) formed by pyrolysis of C€I,SiCl, or (CH,),SiCi,. Furthermore the linear sili- 
cone-methylene compounds C1,SiCH,SiC~CH,SiHClz and C1,Si-CHz- SiC~-CI-I,-SiH,Cl 
are formed as it was confirmed by conversion into H,Si-CH,-SiH,-C~-SiH, by 
means of LiAlH, and investigation by gas chromatography. The products of higher 
molecular wheigts of the above mentioned reaction differ from those being formed by 
pyrolysis of the methylchlorosilanes. 

I )  Mitteilg. X: G. FRITZ, D. HABEL u. G. TEICHMANN, Z. anorg. allg. Chem. 303, 86 
(1960). 
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I n  der Patentliteratur2) wird die Umsetzung von CH,C1, mit Sili- 
cium in Anwesenheit von Kupfer beschrieben, bei der sich lineare Reak- 
tionsprodukte der Formel X,Si(CH,),SiX,Y (X = C1, Y = H oder C1, 
n = 1 bis 4) und ,,cyclische organo-silicium-Verbindungen der Forinel 
(SiCI,CH,):' bilden sollen (x = 3 oder groBer). Die Identifizierung der 
Verbindungen beruht im wesentJichen auf der Bestjmmung des Xi und C1 
Gehaltes der Verbindung (das gesamte Chlor ist in saurer Liisung hy- 
drolytisch abzuspalten und folglich am Silicium gebunden), sowie dem 
erniittelten Nolekulargewicht. Bclranntlich ist die Trennung von hoch- 
chlorierten Siliciumverbindungen schwierig untl die analytischen Daten 
siiicl nicht immer mit ausreichender Genauigkeit zu erniitteln, uin ohne 
zusatzliclie Untersuchungen zwisclien einer Ketten- unci einer Ring- 
struktnr rnit gleicher Anzahl voii Si-Xtonien zu unterscheiden. n'achdem 
wir uber die Pyrolyse des Si( CH,),3) und der Methylchlorsilane*) rnit 
einer Anzahl verschieden substituierter Cyclocarbosilane bekannt ge- 
worden sind, haben wir ein besonderes Interesse an den Reaktions- 
produkten aus der Umsetzuiig von CH,Cl, mit Silicium. Deshxlb uwrde 
eine eingehende Untersuchung zu ihrer Identifizierung vorgeiionimen 
uni festzustellen, wie weit sie mit, den I'yrolyseprodukten des CH,SiCl, 
jdentisch sind. 

I. Durchfuhrung der Umsetzung von CH,CI, mit Silicium 
Die Umsetzung von CH,Cl, erfolgte im wesentlichen nach den Angaben 

von PATNODE und SCHIESSLER~). 
Das Keaktionsrohr (100 ern lang, Durchniesser 4 em) war mit Tabletten (Quader 

30 . 2.5 . 7 mm) aizs 9 Teilen Silicium (9S)O) und einem Teil Cu gefiillt, die in einem l'olster 
nus Qnarzw-olle so eingebettet waren, daI3 sie sieh g1eichmiiBig uber dcn gesa,mten Rohr- 
yuerschnitt vertcilteri und dic Beriihrung mit' dcrn durchstriimenden CH,CI, wallrend der 
gesani ten Keaktiouszeit moglichst groL1 bIieb. Das feinpulvrige Gemisch aus SiUcium und 
Kiipfer wurde mit ' i s  Gewichtsteilen Ammoniumformiat versetzt, mit H,O angefenchtet 
untl die geformtcn Quader im I-I,-Gtrom zwei fitundcri bei 1050 "C gesintcrt. Kachdem 
Luft und Fenchtigkeit mit Hilfe eines IY,-Stromes (0,-frei, sorgfaltig getrocknet) aus der 
Apparatur verdrangt waren, wurde das ReaktionxgefiiO auf 280 "C erhitzt und der N2'- 
Stroni so gelcitet, daB er durch das VorrattigcfBB init CH,Cl, (Zimmcrtemperatur) pcrlte 
und CH,CI, durch das Reaktionsrohr traiisportierte (Stromungsgeschwindigkeit des JS2- 
Stromes 200 mllmin). Die am Ausgang des Reaktionsgefafies auftretenden weifien Nebel 
zcigtcn den Bcginn der Umsetzung. Die Reaktionsprodukte wurden in ckgekulilten Fallen 

2, TSS Pat. 2381000 u. 238100'2: PATNODE u. SCHIESSLER, Chem. Abstr. 39, 4888, 

3) G. FRITZ 11. B. BAABE, Z. anorg. allg. Chem. 286, 149 (19%); 299, 232 (1959). 
4889 (1945). 

'I) G. Fer'r~, D. J ~ A R E L ,  D. KIIMMRR U. c. TEICHMANN, z. anorg. a&. Chem. 302, 
60 (1959). 
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Giedepunkt 1 Druck 
" C  i mmHg 

34-37 1 760 
51-54 ~ 760 

150-175 760 
133-134 1 4  
182-186 1 
193-195 1 
280-285 1 

kondensiert. Die gebildeten Substanzen, die sich zusammen mit nicht umgesetzten CH,Cl, 
in den Fallen hinter dem Reaktionsgefiifl sammelten, wurden durch Destillation in die in 
Tab. 1 angegebenen Fraktionen aufgetrennt. 

Vol 
ml 

70 
40 

285 
16 
15 
5 
5 

Tabelle 1 
Zusammenste l lung  der  R e a k t i o n s p r o d u k t e  &us CH,CI, u n d  Si l ic ium 

Reaktionstemp. 280 "C) 
(gewonnen aus 300 g der Kontaktmasse mit 1000 ml CH,Cl,; Reaktionszeit 100 Std.; 

Riickstand ~ 25 

Bcmerkungen 

suchung (AbB. 1) [durchgefuhrt nach sind 
es SiCJ,, CH,SiCl,, (CH,),SiCl, und (CH,),SiCl. 

10 

2. Verbindungen mit zwei Si-Atomen 
In der Fraktion 3 sind nach dem Siede- 

diagramm die Verbindungen mit zwei Si- 
Atomen in der Molekel zu erwarten. Die 2o 
gaschromatographische Untersuchung gibt 
zu erkennen (Abb. a), daI3 insgesamt drei 

5u- 

8 
57 
3 
3 
1 
1 

2 
G 
4 

bo:,ir -2 4 -* 

~~ 

, - 

farblos, fliissig 
farblos, fliissig 
farblos, fliissig 
farblos, fliissig mit farblosen Kristallen 
gelb, viskos 
braiingelb, viskos 
dunkelrot, viskos 

5 1 braunucharz, zahflusuig 

5 )  G.  FRITZ u. D. KSINSIK, Z. anorg. allg. Chem. 304, 241 (1959). 



42 Zeitschrift fur anorganische und allgemeine Chemie. Band 306. 1960 

sind (Abb. 3 a, b). Die hochstsiedende der Verbindungen ist Cl,SiCH,SiCl,, 
\vie sich aus folgender Untersuchung ergibt : Analytische Daten: Sigrav, = 

19,4; 19,5yo; C1 = 74,6; 744%; BIG (in Cyclohexan) = 270; ber. 
Si = 19,8; Cl = 75,3; hTG = 283. Das gesamte Chlor der Verbindung 
ist in saurer Losung hydrolytisch abzuspdten. Das IR-Spektrum, 

Abb. 4 zeigt die CH,-Gruppe und keine An- 
deutung einer CH,-Gruppe, wie beim Vergleich 
mit dem Spektrum des (CH,)Cl,SiCH,XiCl,(CH,), 
Abb. 8 zu sehen ist4). AuBerdem wurde die 

Verbindung in dem 
c- c Qemisch durch 
5- 8 Zugabe von 

so Cl,SiCH,SiCl, gas- 
chromatographisch 
identifiziert. Die 
zweite Verbindung 

30 2i 30*$ ist das Cl,SiCH,- 
SiHC1,. Analytische 

2 Daten: Sigrav, = 
20 

MG. = 243; ber. 
22,60/; 71,3%; 

Abb. 2. Gaschromato- Abb. 3. Gaschromatogramme a) MG. = 248. Das gramm von Fraktion 3, der Fraktion Sdp. 152-154°C; 
Tab. 1. Saule: Siliconol b) der Fraktion Sdp. 171-172 "C. gesamte Chlor ist 

DC 200/350/Kieselgur Saule: Siliconol DC 200/350/ in saurer Losung 
20: 100; Lange 120 cm; Kieselgur 20: 100, Liinge 120 cm; hydrolytisch abzu- 

Stn5mungsgeschwindig- Stromungsgcschwindigkeit 35 ml spaiten. ~i~ Hydro- 
keit 35mlH,/min; T = H,/min; T: bei a) 150 "C; bei 

r; ;i 

41, kk 
2 20 +- 

22,7%, C1= 70,3y0; 
0 10 2Ornin 0 70 mil 

0 70 20 3%; a) b) 

lyse mit Alkali er- 
gibt fur ein Mol. 

der Verbindung etwa ein hlol. H, (Einw. = 667 mg; 387,8 mg: H, gef. 
68,9; 32,6 ml; H, her. 60,l; 33,7 ml). Diese Daten ermoglichen noch 
nicht die Entscheidung zwischen den isomeren (CH3)C12Si- SiCl, und 
C1,HSiCH2SiC1,. Diese ist jedoch mit Hilfe des IR-Spektrums Abb. 5, 
moglich. (SiH Bande bei 2230 cm-1 und die beiden Banden der 
CH,-Gruppe). Damit ist die Strukturformel Cl,SiCH,SiHCl, er- 

150 "C b) 180 "C 

wiesen. 

Die dritte im Gaschromatogramm sichtbare Verbindung konntcn wir durch Dc- 
stillation nicht rein abtrenncn. Im IR-Spektrum ist eine verstarkte SiH-Bande sowie die 
CH,-Bande entsprechend Abb. 5 zu erkennen, so daI3 aus diesen Krgebnissen und dem Gas - 
chromatogramm (relative Retentionsvolumen) anzunehmen ist, daB es sich urn die Ver- 
bindungen Si,Cl,H,CH, [HCI,Si--CH,-SiCl2H oder H,ClSiCH,SiCl,] handelt. 
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3. Verbindungen mit drei Si-Atomen 

Die Frakt>ion Nr. 4 in Tab. 1 enthalt die Verbindungen mit drei 
Xi-Atomen in der Molekel. Schon wahrend der Destillation kristallisiert 
im Destillat, eine farblose Substanz aus, die durch Abfiltriereii unter 

60 ao c $bb. 4 

Abb. 5 

Abb. 6 

Abb. i 

Abb. 8 

3000 2900 2800 2700 26002500 2300 2700 
rm -' 

Abb. 4 his 8. IR-Spektren zwisehen 3000 und 2000 cm--l. Aufgenommen mit LIF Prisma. 
Abb. 4 Cl,SiCH,SiCl,; Abb. 5 Cl,SiCH,SiHCI,; Abb. 6 Si,Cl,C,H,; Abb. 7 Filtrat der 

Kristalle Frakt. 4 Tab. 1; Abb. 8 (CH,) Cl,SiCH,SiCl,(CH,) (gelost in CCI,) 

Luft- und Feuchtig keits-AusschluD von den flussigen Anteilen zu trennen 
ista). Diese Substanz ist offenbar itlentisch mit der von PATRODE und 
SCHIESSLER beobachteten Verbindung2), fur die sie aus der Siliciuni- und 
Chlor-Restimmung, den chemischen Eigenschaften und dem Molekular- 
gewicht eine ringformige Strukturformel (SiCl,CH,), annehmen. Da 

") Isolierung und Reinigung nach unseren Angaben, Z. anorg. allg. Chem. 308, GO 
(1959). 
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uns die bisherigen Unterlagen dafiir nicht ausreichend erschienen, wurde 
die Strukturformel durch weitere Untersuchungen sichergestellt. Es 
war festzustellen, ob diese Substanz mit dem aus CH,SiCl, und (CH,),XiCl, 
von uns gewonnenem kristallinen Si,Cl,C,H, identisch ist4), dessen 
Ringstruktur (der Sechsring besteht aus 3 Si- und 3 C-Atomen, die ab- 
wechselnd angeordnet sind) wir durch eine Abbaureaktion beweiseri 
konnteii '). Die analytische Untersuchung der kristallinen Verbindung 
aus CH,Cl, und Silicium ergab: Simav, = 23,9; 24%; C1 = 62; 62,4%; 
C = 9,9, H = 1,9; MolGew.: = 336 (Gefrierpunktserniedrigung in 
Cgclohexan). Das gesamte Chlor ist in saurer Losung hydrolytisch abzu- 
spalten, so daB es am Silicium gebunden ist (ber. fur Si,CI,C,H,: Si = 

24.8; C1 = 62,8; C = 10,ti; H = 1,8; MG. = 339). Ihre Losungen (Ben- 
zol, Cyclohexan, Pentan, Alkohol) geben keine Reduktion von AgNO,. 
so tlaB SiH und Xi-Xi Bindungen auszuschliefien sind. Das IR-Spektrum 

Abb. 9. Debyeograrnm des Si,Cl,C,G, a) a m  
CH,Cl, imd Silicium; b) aus dcr Pyrolyse oon 
CH,SiCi, oder (CH3)&C4 (CuK,-Strahlung) 

Abb. 6, zeigt die Baiiden der 
CH,-Grnppe und es fehleii die 
der CH,-Gruppe. Das I'ulver- 
diagramm ist mit dem dea 
Si,Cl,C,B, aus CH,SiCl, oder 
(<y€13)2XiC12 ideiitisch, n ie aus 
Abb. 9 zu ersehen ist. Die 
Yhotochlorierung der kristal- 
linen Verbindung aus Xilicium 
und CH,Cl, fuhrt zum 
Si3CI,C3C1,, das nach den ana- 
lytischen Datenuiid der Abbau- 

reaktion in alkalischer Losung (Xi3CI,C~Cl, + 1 2  H,O -+ 3 Si(OH), + 
6 HCl + 3 CH,CI,) mit dem Si3C1,C,Cl, iclentisch ist, das durch Photo- 
chlorierung ') des Si,CI,C,H, aus (CH,),SiCI, und CH,SiCl, gem-oniien 
wurde. Damit ist die Idenhitiit der beiden Substanzen und ihre ring- 
formige Struktur (Si-hexachlorcyclocarbosilan) erwicsen. 

Die f lu ssige Fraktion, die zusanimen rnit der kristrallinen destillierte, 
besteht etwa zu gleichen Teilen aus zwei Vcrbindungen, \vie aus dem 
Caschromatogramm Abb. 10a zu ersehen ist. Eine Auftrennung durch 
Destillation war iiicht moglich. Deshalb muBte zunachst festgrstellt 
werden, ob eine dieser Verbindungen mit dem kristallinen Si3Cl,C3H, 
identisch ist. Dies erfolgte gaschromatographisch, indem der flussigen 
Fraktion eine bekannte Menge des kristallinen Si,CI,C,H, zugesetzt. 

7)  G .  FRITZ, D. HABEL u. G. TEIC~IAWK,  Z .  anorg. allg. Chem. 303, 86 (1960). 
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wurde. Das Gaschromatogramm des kristallinen S&C1,C3H, (gelost in 
Tetrachlorathan) ist in Abb. 10 b wiedergegeben. Sein relatives Reten- 
tionsvolumen liegt zwischen dem der beiden Verbindungen in 10 a. 
I n  Abb. 1Oc ist das Chromatogramm des Gemisches (die flussige Frak- 
tion 10a mit dem kristallineri Si,C1,C3H,) dargestellt. Es ist zu sehen, dalj 

P b 

Abb. 10. Gaschroniatogramm von Fraktion 4, Tab. 1: a) Filtrat der Kristalle; b) die 
Kristalle Si,Cl,C,H,; c) Filtrat mit Kristallen Si,Cl,C,H,; Saule: Siliconol D 200/350/Kiesel- 

gur 20:lOO; Lange 120 cm Stromungsgwchwindigkeit 35 ml H,/min; T = 230" C 

nun ein znsatzliches Maximum auftritt, das dem zugesetzten Si,CI,C3H, 
zuzuschreiben ist. Damit ist erwiesen- daD die kristalline Verbindung 
keine Komponente der flussigen Fraktion (10a) ist. Nach den analy- 
tischen Daten (Si = 22,5; 22,4:/,; C1 = 66,8; 66,5; C = 9,O; S,9; 
H = 1,9; 1,8; MG. = 336; 338; Gefrierpunkteriiiedrigung in Benzol 
und Cyclohexan) und dem Siedepunkt (133-134 "C 14 mmHg) ist anzu- 
nehmen, dslj es sich um Verbindungen mit je drei Si-,4Gomeii in der 
Molekel handelt . 

Das gesamte Chlor ist am Silicium gebunden. In  Abb. 7 ist die IR- 
Aufnahme des Gemisches dargestellt. Darin sind die SiH-Bande sowie 
die CH,-Banden zu erkennen, es fehlt jedoch die CH3-Gruppe. Danach 
sind die Si-Atome uber je eine CH,-Gruppe verbunden. Es ist wichtig 
zu entscheiden, ob den Verbindungen eiiie ringformige oder eine lineare 
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Strukturformel zukommt, da bei der Pyrolyse des CH,SiCI, wahr- 
scheinlich auch eine fliissige Verbindung Si,Cl,C,H, mit dieser Ring- 
struktur beobachtet wurde4) s). Aus den analytischen Daten allein ist 
nicht sicher anzugeben, welche Verbindungen im Gemisch vorliegen. Dalj 
es jedoch zwei ringformige Verbindungen Si,Cl,C,H, (fliissig) und 

min 

Abb. 11. Gs- 
chromatogramm 
des H3Si-CH2- 
SiH2-CH2- SiH, 
Saule: Silicon61 
D 200/360/Kiesel- 
gur20:lW;Lange 
120 cm Stro- 
mungsgeschwin- 
digkeit 36 ml H,/ 
Min; T = 100 "C 

Si,HCl,C,H, enthalt, kann ausgeschlossen werden. 
Ebenso kann aus den gleichen Griinden das 
C1,Si-CH2-SiCI,-CH,-SiC1, nicht als Komponente 
auftreten. Dagegen lailjt sich so nicht entscheiden, ob  
das Gemisch aus der linearen Verbindung 
C1,Si-CH,- SiC1,-CH,-SiHCl, und dem Ring 
Si,Cl,C,H, (flussig) (Pall I) oder aus den linearen 
Verbindungen C1,Si-CH,-SiC1,-CH,-SiHCI, und 
C1,Si-CH,-SiC1,-CH2-SiH2C1 (Fall 11) besteht. Diese 
Unterscheidung wird aber moglich, wenn man in dem 
Gemisch alle SiC1-Gruppen in SiH-Gruppen iiberfiihrt. 
Dadurch werden alle nicht im Molekelgeriist festgelegten 
Valenzen des Siliciums mit H-Atomen besetzt. I m  
Falle I muiljten zwei Verbindungen, namlich 
H,Si-CH,- SiH,-CH,-SiH, (linear) und Si,H,C,H, 
(ringformig) entstehen, irn Falle I1 dagegen nur eine, 
das H,Si-CH,- SiH,-CH,- SiH,. Die Durchfiihrung 
der Reduktion des Gemisches fiihrt zur linearen Ver- 
bindung H,Si-CH,-SiH,-CH,-SiH,, wie aus folgen- 
dem hervorgeht : Die Reduktion des Gemisches erfolgt 
mit LiAlH, in Diathylather 9). Bei wiederholter sorg- 
faltiger Destillation (Kormaldruck) wird eine Fraktion 
erhalten, die bei 96°C siedet. Abb. 11 zeigt das Gas- 
chromatogramm. Durch Vergleich wurde festgestellt, 
dailj Peak 1 noch anhaftendem Diathylather zuzu- 
ordiien ist. Entsprechend Peak 2 enthalt das Reduk- 
tionsprodukt nur eine Siliciumverbindung. Ihre Losun- 
gen geben keine Reaktion auf Chlorionen. Ds bei der 

Reduktion mit LiAlH, erfahrungsgemailj die Si-C Bindung nicht ange- 
griffen wird, muB nach den obigen uberlegungen die Verbindung 
H3Si-CH2- SiH,-CH,- SiH, (1) vorliegen. Die isomere Verbindung 
(H,Si)(CH,SiH,)CH -SiH, ist auszuschlieiljen, da  im IR-Spektrum des 
~ _ _  

8 ,  G. FRITZ u. G. TEICHMANN, Angew. Cliem. 70, 701 (1958). 
9) Kach Eintropfen der Siliciiimverbindung in clic atherische %sung von LiAlH, 

4 Stunden am RiickfluB kochen, anschlieRend die fliissigen von den festen Restandteilen 
d urch Destillation in Olpumpenvakunm abtrennen. 
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Ausgangsproduldes Abb. 7 die Bande der CH3-Gruppe fehlt. Die ana- 
lytische Untersuchung liefert die Bestatiging. So ergibt die alkalische 
Hydrolyse (3SiH + H,O & >SiOH + H,) pro Mol der Verbindung 
acht Mol -H2, wie nach Formel (1) zu fordern ist. (Einw. 36,4 mg; 
H, gef. 53,s rnl Normalbedingungen, ber. H, = 53,5 ml). Die Mole- 
kularbestimmung ergibt 117, ber . 120. (Gefrierpunktserniedrigung in 
CyclohexanlO). 

Damit ist erwiesen, daIj bei d er Umsetzung von CH,Cl, mit Silicium 
die linearen Verbindungen Cl,Si-CH,--SiCl,-CH,- SiHCI, und 
Cl,Si-CH,- SiCl,-CH,-SiH,CI entstehen (die Stellung der SiH- 
Gruppe innerhalb der Molekel kann noch nicht festgelegt werden). 

4. Die hiihermolekularen Verbindungen 
In Tab. 1 enthalten die Fraktionen 5 his 7 und der Destillationsruckstand die hoher- 

molekularen Reaktionsprodukte aus der Umsetzung yon CH,Cl, mit Silicium (insgesamt 
10 Val.-% der gebildeten Stoffe). Die durch Destillation abgetrenneten Fraktionen 5 und 6 
hestehen nach den analytischen Untersuchungen und den Eigenschaften mit grolSer Wahr- 
scheinlichkeit aus einer weitgehend chlorsubstituierten Kette mit vier Siliciumatomen, 
in der die Si-Atonie durch CH,-Gruppen verbunden sind. Die noch hoheren Substanxen 
unterscheiden sich deutlich von den Verbindungen, die wir durch Pyrolysc von CH,SiCI,4) 
erhalten konnten. Sie sind zwar auch gelb oder rotlich, aber sie zeigen nicht die bei den 
Cyclocarbosilanen beobnchtete Fluoreseenz und die FQrbung der Losungen (Benzol. 
Cyclohexan) vcrschwindet bei Zusatz von Wasser ader Alkohol umgehend, was bei den 
Pyrolyseprodukten des Si(CH,), und der Methylchlorllilane nicht der Fall ist. In den 
farbigen Reaktionsprodukten aus CH,C12 und Silicium l&Bt sich Kupfer nachweisen. 
Wir w erden bei spaterer Gelegenheit eingehend iiber Untersuchungen an diesen Verbin- 
dungen berichten. 

Dem Fonds der Chemischen Industrie nnd der Deutschen Forschungsgemeinschaft 

Die Gaschromatogramme wurden von Herrn Dipl. Chem. D. KSINSIK, die IR-Auf- 
danken wir fur die Forderung dieser Untersuchung. 

nahmen von Herrn Dipl. Chem. M. ROCHOLL aufgenommen. 

l o )  Bei den Bestimmungen wurde der aus dem Chromatogramm durch Ausmessen 
hestimmte Anteil des Athers (9y0) heriicksichtigt. 

Miinster, Anorgcm.isch-chemisches lnstitut der Universitiit. 

Bei der Redaktion eingegangen am 12. Januar 1960. 




