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(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Diorganosilyldi{essigsaureamiden). Ziel der Erfindung ist es, ein
Verfahren zur Herstellung dieser Substanzen zu entwickeln, das von einfach zugénglichen Verbindungen ausgeht und
keine aufwendigen Technologien und umstindliche Reaktionsfiihrungen beinhaitet. Das Verfahren zur Herstellung
der Diorganosilyldi(essigsaureamide) der allgemeinen Formel

20

RiSi(CH, ~ C
2 27! \NRg)z

in der R' = Alkyl, Aryl oder Cycloalkyl sein kann und R2 = Alkyl, Aryl, H bedeutet, ist gekennzeichnet dadurch, daR
Diaminodiorganosilane mit Keten bei tiefen Temperaturen umgesetzt werden, wobet der Zusatz eines Katalysators
moglich ist.
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Erfindungsanspruch:

1. Verfahren zur Herstellung von Diorganosilyldi(essigsdureamiden) der allgemeinen Formel

1.. 0
RZSJ_( CHZ-C\NRS)2 P

inder R' = Alkyl, Aryl oder Cycloalkyl sein kann und R? = Alkyl, Aryl oder H bedeutet, gekennzeichnet dadurch, daR
Diaminodiorganosilane mit Keten bei tiefen Temperaturen umgesetzt werden, wobei der Zusatz eines Katalysators méglich
ist.

2. Verfahren nach Anspruch 1 gekennzeichnet dadurch, daf} Trimethylbromsilan als Katalysator verwendet wird.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Diorganosilyldi(essigsdureamiden), die als Zwischenprodukte in der
chemischen Synthese von Interesse sind.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Diorganosilyldiessigsauren und ihre Derivate sind bisher nicht beschrieben. Bekannt sind lediglich
Triorganosilylessigsdurederivate, die durch Umsetzung von Triorganohalogensilanen mit metallierten Essigsdureestern
(R.J.Fessenden und J.S.Fessenden, J. Org. Chem. 32, 3535 [1967]) beziehungsweise durch Umsetzung von
Triorganoaminosilanen mit Keten {I.F. Lutsenko, Y.1.Baukov, A. S.Kostyuk, N.I. Savelyeva und V.K.Krysina, J. Organometal.
Chem. 17, 241 [1963]) entstehen.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung von Diorganosilyldi{essigsdureamiden) zu entwickeln, das von einfach
zugénglichen Verbindungen ausgeht und keine aufwendigen Technologien und umsténdliche Reaktionsfithrungen
voraussetzt.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Die technische Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zu entwickeln, das es erlaubt, ausgehend von einfach zugéanglichen

Verbindungen die Diorganosilyldi(essigsdureamide) in glatter Reaktion zu gewinnen.
Es wurde gefunden, dal} Diaminodiorganosilane mit Keten gemaB Gl.(1) zu Di{a-aminovinyloxy)diorganosilanen reagieren.

1 2 -20°C 1
RIS1(NR2), + 2 CH,y=C=0 —> R251(0-?=2H2)2 (1)
NR

R' = Alkyl, Aryl, Cycloalkyl
R? = Alkyl, Aryl, H

Die Reaktion wird bei —20°C ohne Lésungsmittel durchgefiihrt. Die resultierenden Silane lagern sich innerhalb von drei Tagen
bei Raumtemperatur in die Diorganosilyldi(essigsaureamide) gemaR Gl.(2) um.
(o]
R151(0-C=CH.,) 2° RIsi(cH,-c20 2) 2
L1 0% 3 ——-} -
2 7=o2)2 2 2"Cnr2)2 (2)

NR2

In noch héherer Reinheit und ohne Zwischenprodukte werden die Titelverbindungen erhalten, wenn die Umsetzung der
Diaminodiorganosilane mit Keten bei —40°C unter Zusatz einer katalytischen Menge Trimethylbromsilan gemaR Gi. (3)
durchgefiihrt wird.

-40°C X 20
=C=0 > RySi(CHy-CT4n2),  (3)
2

Me381Br

+ 2 CH

1 2
R5S1(NR3),

2

Die Diorganosilyldi(essigsdureamide) sind farblose bis hellgelbe Fliissigkeiten, die sich bei Destillation im Vakuum zersetzen.
Eine Ausnahme bildet das destillierbare Dimethylsilyldi(essigsduredimethylamid). Die unsubstituierten Amide R,Si(CH,CONH,),
kristallisieren aus einem Hexan/Ether-Gemisch.
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Aus NMR-Daten konnte fiir die gemaf Gl.(3) hergestellten Verbindungen eine Reinheit von iber 95% ermittelt werden.

Ausfiihrungsbeispiele
Im folgenden soll die Erfindung anhand von Beispielen naher erldutert werden:

Beispiel 1

Dimethylsilyldi(essigsduredimethylamid):

7,39 (0,05 mol) Me,Si(NMe,), werden im Reaktionsgefa? vorgelegt und auf —20°C gekiihlt. Dann leitet man innerhalb von

15 Minuten 4,2g (0,1 mol) Keten ein. Die Fliissigkeit farbt sich dabei gelb. AnschlieRend wird die Reaktionsmischung bei
Zimmertemperatur drei Tage stehengelassen. Die Vollstédndigkeit der Umlagerung kann mittels NMR kontrolliert werden. Bei
Destillation wird das Sdureamid als farblose Fliissigkeit erhalten.

Kp: 85°C/1072 Torr : Ausbeute: 71%

Beispiel 2

Dimethylsilyldi{essigsdureamid:

4,59 (0,05 mol) Me,Si(NH,), werden im Reaktionsgefa vorgelegt. In die auf ~20°C gekuihlte Flissigkeit leitet man innerhalb von
15 Minuten 4,2g (0,1 mol) Keten ein. AnschlieBend Ia3t man die Reaktionsmischung drei Tage bei Raumtemperatur stehen.
Durch Zusatz eines Hexan/Ether-Gemisches wird das Sdureamid in Form weilRer Kristalle geféllt und im Vakuum getrocknet.
Fp: 128°C Ausbeute: 77%

Beispiel 3

Diphenylsilyldi(essigsdurephenylmethylamid):

7,9g (0,02 mol) Ph,Si{NMePh), werden im Reaktionsgefa3 vorgelegt. Man kiihlt auf ~40°C und fugt 0,1g Trimetylbromsilan zu.
AnschlieBend leitet man 1,7 g (0,04 mol) Keten ein. Die leicht gelb gefarbte Fllissigkeit wird auf Raumtemperatur erwarmt. Man
entfernt das Trimethylbromsilan im Vakuum. Die Reinheit betragt 95%.

Ausbeute: 92% -
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