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‘Titel der Erfindung

verfahren zur Herstellung von Diorganoaminomethyl-triha%q? '
.genstannanen k

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstallung von .

Diorganoaminomethyl-trihalogensgaﬂnanen, die als Zwischen=

produkte zur Synthese biocid wirksamer Verbindungen von

Interesse sind. ' o - '
N 3 -

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Diorganoaminomethyl-trihalogenstannane sind bisher nicht
beschrieben, Bekannt sind lediglich die Diorganosminome=
thyl-triorganostannene, die in einer aufwendigen Reaktion

aus Triorgano(iodomethyl)stannanen und sekundaren Aminen

unter Zusatz verschiedener Basen erhalten werden ( E.Abel _
und R.J.Rowley, J.Organometal.Chem., 97, 159 (1975). da=- =
selbst weitere Literaturzitate ). : -

Ziel der Erfindqu

Ziel der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung
~von Diorganoaminomethyl-trihalogenstannanan zu entwickeln,
das von einfach zugéinglichen Verbindungen ausgeht und keine
aufwendigen Technologien tnd umsténdliche Reaktionsflhrun=-
gen beansprucht,
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. Darlegunq des Wesens .der Erfindung

Die technische Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren
zu entwickeln, das es erlaubt, ausgehend von einfach zugéng-
lichen Verbindungen die Diorganoaminomethyl-trihalogenstan=-
nane in glatter Reaktion zu gewinnen, Es wurde gefunden, daf
Zinn(II)hangenide}mit Diorganomethyleniminiumhalogeniden
.gemél G1l,.(1) in guten Ausbeuten zu Diorgancaminomethyl=-tri-
~halogenstannanen reagieren. '

Snx‘2 + (RN = CHp)X ——— R N-CH,-SnXy | ( 1)

X = Cl, Br, I

Als Loésungsmittel kénnen Diethyletﬁer. THF oder Dioxan ver=
wendet werden, Die Dicrganoaminomethyl-trihalogenstannane
werden als weiBe, kristalline Festkdrper erhalten.

Die Diorganomethylaniminiumchloride kénnen auch aus Bis(di-
organoamino)methan und Chlorwasserstoff, der durch Abspal-
tung aus HSnClS.ZEtzo entsteht, erzeugt werden. GeméB Gl.(2)
fahrt die Umsetzung von HSnCls.ZEtZO mit Bis(diorganoamino)-
methan daher ebenfalls zu Diorganoaminomethyl=- trihalogen=
‘stannanen. ’

2 (HSnCl3.2Et 0) + R2 H,

+ SnCl + 4Et20 + (HZNRZ)CI

Die Reaktion wird vorzugsweise in Ether bei 0°C durchgefdhrt. .
Zinn(II)chlorid und das Ammoniumchlorid werden mit Methanol
aus dem Reaktionsprodukt ausgewaschen.
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Ausfﬁhrungsbeisgiela

Inm folgenden soll die Erfindung anhand von. Beispielen nahar
erldutert werden: '

L]

- Beispiel i‘ ‘
Dimethylaminomethyl-trichlorstannan: 19 g (0,1 mol) wasser=
freies Zinn(II)chlorid werden in 200 ml THF suspendiert,
Man gibt portionsweise 9,3 g (0,1 mol) (M32N=CH2)C1 zu und
ridhrt 8 Stunden bei‘ﬁaumtemperatur. Der Niederschlag wird
abfiltriert und im Vekuum getrocknet.,

Fp: 200°C Ausbeute: 26,8 g (95% d.Th.)

Beispiel 2

Diethylaminomethyl-tribromstannan' 14 g (0,05 mol) wasser=
freies Zinn(II)bromid werden in 150 ml THF gelést. Man gibt.'
‘portionsweise 8,3 g (0,05 mol) (EtzN-CHz)Br zu und erhitzt
anschlieBend einige Zeit am RGckfluB, Das Reaktionsprodukt ‘
wird mit Ether gefallt, abfiltriert und im Vekuum getrock=
net. ‘

Fp: 200°¢ ( Zersetzung ) Ausbepte: 18,9'9 (85% d.Th;)'

Piperidyiaminpmefhyl-trichlorstannan: 19 g (0,1 mol) wasser-
freies Zinn(II)chlorid werden in 200 ml THF suspendiert.

Man gibt portionsweise 12,3 g (0,1 mol) Piperidylmethylen-
iminiumchlorid zu und erhitzt am RGckfluB, Das Reaktions=
produkt wird mit Ether gefallt, filtriert und im vakuum ge=
trocknet., ' | '

Fp: 138°C  Ausbeute: 25,6 g (82% d.Th.)
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" Beispiel 4
”'Diisdbfopylaminomethyl-trichlorstannan: In eine . Suspension
~wvon 9,5 g (0,05 mol) Zinn(II)chlorid in 150 ml Ether wird
" trockner Chlorwasserstoff bis zur Auflésung des Nieder=
schlages eingeleitet. Anschlieﬁend tropft man untef.Eiskﬁh-
lung 5,3 g (0,025 mol) Bis(diisopropylamino)methan zu. Der
ausgefallene Niederschlag wird mit Methylenchlorid und Me-
thanol gewaschen. Der kristalline Rickstand wird im Vakuum
- getrocknet, | '

—

Fp: 178%C Ausbeute: 5,2 g (61% d.Th.)
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Erfindungsanspruch

Verfahren zur Herstellung von Diorganoaminomethyl-trihalo-
genstannanen der allgemeinen Formel R,N-CH,=SnX, in der’ ‘
R = Alkyl, Aryl oder Cycloalkyl sein kann und X = Cl, Br, I
bedeutet, gekennzeichnet durch die Umsetzung von Zinn(II)=-
halogeniden mit Diorganomethyleniminiumhalogeniden in ei-
nem Ether, vorzugsweise THF, wobei das Diorganomethylen-
iminiumhalogenid auch intermedidr gebildet werden kann. =
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