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Silan; Disitoxan; Trialkylsilan; Hexaalkyldisiloxan; Wasserstoff; Vinylrest; Alkylrest; Halogenalkylrest;
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{67) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstollung neuer, kifigartiger Doppelringkieselsaureaerivate der
allgemeinen Formel | (R'R?R%Si),Si,0,5y, worin R' und R? gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzweigte
Alkylrest mit 1 bis b Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, R® Wasserstoff, gin Vinyl-, Allyl-, Halogenalkyl- oder
Halogenphenyl-Rest, wabei ein Teil dor R3-Reste durch Alkyl-Reste -t 1 bis 5 Kohlenstoffatomen ersetzt sein kdnnen,
und y die Zahlen 6, 8 oder 10 bedeuten. ErfindungsgemaB wird zur *ierstellung einer Verbindung der allgemeinen
~ormel | ein kéfigartiges Dopzelringsilicat, eine Losung des kafig-rtigen Doppelringsilicats oder eine Lésung einer
kafigartigen Doppelringkieselsdure, jewsils im Molekil 6, 8 oder 10 Siliciumatome und entsprechend 15, 20 oder 25
Sauerstoffatome enthaltend, mit einem Silan (R'R?R®R*Si) und/oder einem Disiloxan [ (R'R?R?Si),0], worin die
Bedeutung von R' und R? gleiche oder serschiedene, geradkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis §
Kohlenstoffatomen, R® Wasserstoff, eir. Vinyl-, Allyl-, Halogenalkyl- oder Halogenphenyl- Rest und R* ein Halogen-,
Hydroxyl-, Alkoxy- oder RCOO-Rest ist, wobei das R ein Alkylrest mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen bedeutet, und/oder
im Gemisch mit einem Trialkylsilan [(R);SiR#] und/ode: einem Hexaalkyldisiloxan [{R3Si),0], worin die Bedeutung von
R gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen und R* wie
angegeben ist, umgesetzt.
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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung neuer, kifigartiger Doppelringkieselsaurederivate der aligemeinen
Formel |

(R'R?R%Si),Siy02,5ys

worin R' und R? gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis
5 Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, R® Wasserstoff, ein Vinyl-, Allyl-, Halogenalkyl- oder
Halogenphenyl-Rest, wobei ein Teil der R*-Reste durch Alkyl-Raste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen
ersetzt sein kdnnen, undy die Zahlen 6, 8 oder 10 bedeuten, dadurch gekennzelchnet, dal3 man zur
Herstsllung einer Verbindung der allgemeinen Formel |
a) mitR?in der Bedeutung von Wasserstoff,
ein kéfigartiges Doppelringsilicat, cine Lésung des kéfigartigen Doppelringsilicats oder eine
Lésung einer kifigartigen Doppelringkieselsiure, jewsils im Malekiil 6, 8 oder 10 Siliciumatome
und entsprechend 15, 20 oder 25 Sauerstoffatome enthaltend, mit einem Dihydrodisiloxan der
allgemeinen Formen

(R'RZR3Si),0,

worin R' und R? gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis
5 Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, und R® Wasserstcff bedeuten, umsetzt;
oder

b} mit R®in der Bedeutung von Wasserstoff,
ein kifigartiges Doppelringsilicat, eine Losung des kafigartigen Doppelringsilicats oder eine
Lésung einer kafigartigen Doppelringkiesalsdure, jeweils im Molekil 6, 8 oder
10 Siliciumatome und entsprechend 15, 20 oder 25 Sauerstoffatome enthaltend, mit einem
Hydrosilan der alilgemeinen Formel

R'R?R3RSi '

worin die Bedeutung von R und R? gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzweigte
Alkylreste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, R* Wasserstoff und R* ein
Halogen-, Hydroxyl-, Alkoxy- oder RCOO-Rest ist, wobei das R ein Alkylrest mit 1 bis
3 Kohlsnstoffatomen bedeutet, umsetzt;

¢) mit R*in der Bedeutung von Wasserstoff,
ein kifigartiges Doppelringsilicat, eine Losuny des kéfigartigen oder eine Lésung einer
kafigartigen Dopr.elringkieselsaure, jeweils im Molekiil 6, 8 ader 16 Siliciumatome und
entsprechend 15, 20 oder 25 Sauerstoffatome enthaitend, mit einem Hydrosilan der
aligemeinen Formel

R'R?RR?Si
und einem Dihydrodisiloxan der allgemeinen Formel
(R'R?R’Si),0,

worir. die Badeutung von R' und R; gleiche oder verschiecene, geradkettige oder verzweigte
Alkylreste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, R® Wasserstoff und R* ein
Halogen-Hydroxyl-, Alkoxy- oder RCOO-Rest ist, wobei das R ein Alky!rest mit 1 bis
3 Kohlenstoffatomen bedeutet, umsetat;
oder

d) mit R®in der Bedeutung eines Vinyl- oder Allyl-Restes, ein kéfigartiges Doppelringsilicat, eine
Lésung des kafigartigen Doppelringsilicats oder eine Losung einer kafigartigen
Doppelringkieselsdure jeweils im Molekiil 6, 8 oder 10 Siliciumatome und entsprechend 15, 20
oder 25 Sauerstoffatome enthaltend, mit einem Disiloxan der aligemeinen Formel



e)

f)

—

g

h)
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(R'R?R3Si),0,

worin R' und R? gleiche oder verschiedens, geradkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis
5 Kohlenstoffatomen oder R’ ein Phenyl-Rest und R? ein Vinyl- oder Allyl-Rest bedeuten,
umsetzt;

oder

mit R?in der Bedsutung eines Vinyl- oder Allyl-Restes, ein kifigartiges Doppelringsilicat, eine
Losung des kéfigartigen Doppelringsilicats oder eine L&sung einer kafigartigen
Doppelringkieselséure, jeweils im Molekiil 6,8 oder ‘0 Siliciumatome und entsprechend 15, 20
oder 25 Sauerstoffatome enthaltend, mit einem Silan der allgemeinen Formaei

R'R?R°RS;,
worin die Bedeutung von R' und R? glsiche oder verschiedene, geradkeitige oder verzweigte
Alkylreste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, R? ein Vinyl- oder Allyl-Rest
und R* ein Halogen-Hydroxyl- oder Alkoxy- oder RCOD-Rest ist, wobei das R ein Alkylrest mit 1
bis 3 Kohlenstoffatomen bedeutst, umsetzt;
oder
mit R?in der Bedeutung eines Vinyl- oder Allyl-Restes, ein kéafigartigen Doppelringsilicats oder
eine Lésung einer kafigartigen Doppelringkiesslsiule, jewsils im Molekiil 6, 8 oder
10 Siliciumatome und entsprechend 15, 20 oder 25 Saugrstoffatome enthaltend, mit sinem
Silan der allgemeinen Formel :

R'R?RR*Si
und einem Disiloxan der aligemeinen Formel

(R'R?R?Si),0,
worin die Bedeutung von R' und R? gleiche oder verschiedene, goradkettige oder verzweigte
Alkylreste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, R? ein Vinyl- oder Allyl-Rest
und R* ein Halogen-, Hydroxyl-, Alkoxy- oder RCOO-Rest ist, wobei das R ein Alkylrest mit 1 bis
3 Kohlenstoffatomen bedeautet, umsetzt;
oder
mit R? in der Bedeutung eines Halogenalky!- oder Halogenphenyl-Restes, ein kéfigartiges
Doppelringsilicat, eine Losung des kéfigartigen Doppelringsilicats oder eine Lisung einer
kéfigartigen Doppelringkieselséure, jeweils im Molekdil 6, 8 oder %9 Siliciumatome und
entsprechend 15, 20 oder 25 Sauersto’ ‘atome enthaltend,
mit einem Disiloxan der allgemeinen Forme!

{(R'R?R%Si),0,

worin R' und R? gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis
5 Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, und R® ein Halogenalkyl- oder ein
Halogenphenyl-Rest bedeuten, umsetzt;

oder

mit R¥in der Bedeutung eines Halogenalkyl- oder Halogenphenyl-Restes, ein kafigartiges
Doppelringsilicat, eine Losung des kafigartigen Doppelringsilicats oder eine Lésung einer
kéfigartigen Doppelringkieselséurs, jeweils im Molekiil 6, 8 oder 10 Siliciumatome und
entsprechend 15, 20 oder 256 Sauerstoffatome enthaltend,

mit einem Silan der aligemeinen Formel

R'R?R3R?Si,

worin die Bedeutung von R' und R? gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzweigte
Alkylreste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, R? ein Halogenalkyl- oder ein
Halogenphenyl-Rest und R* ein Halogen-, Hydroxyl-, oder Alkoxy- oder RCOO-Rest ist, wobei
das R ein Alkylrest mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen bedeutet, umsetat;

oder
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i) mitR%in der Bedeutung eines Halogenalkyl- oder Halogenphenyl-Restes, ein kifigartiges
Doppelringsilicat, eine Losung des kéfigartigen Doppelringsilicats oder eine Lésung einer
kéfigartigen Doppelringkieselsiure, jewails im Molekdl! 6, 8 und 10 Siliciumatome und
entsprechend 15, 20 oder 25 Sauerstoffatome enthaltend,
mit einem Silan der allgeameinen Formel

R'R?2R°R*Si
und einem Disiloxan der allgemsinen Formel
(R'R?R3Si),0,

worin die Bedeutung von R' und R? gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzweigte
Alkylreste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen oder R’ ein Halogenalky!- oder ein Halogenpheny!-
Restund R* ein Halogen-, Hydroxyl-, Alkoxy- oder RCOO-Rest ist, wobei das R ein Alkylrest mit
1 bis 3 Kohlenstoffatomen bedeutst, umsetat;
oder

j) mitder dafir angegebenen Bedeutung von R', R% R® undy, ein kifigartiges Doppelringsilicat,
sine Lésung des kéfigartigen Doppelringsilicats oder sine Losung einer kéfigartigen
Doppelringkieselsaure, jeweils im Molekiil 6,8 oder 10 Siliciumatome und entsprechend 15, 20
oder 25 Sauerstoffatome enthaltend, mit einem Silan der allgemeinen Formel

R'R?RR*Si
und/oder mit einem Disiloxan der allgemeinen Formel

(R'R?R3Si),0,
worin die Bedeutung von R und R? gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzweigte
Alkylreste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, R® Wassarstoff, ein Vinyl-,
Allyl-, Halogenalkyl oder Halogenphenyl-Rest und R* ein Halogen-, Hydroxyl-, Alkoxy- oder

RCOO-Rest ist, wobei das R ein Alkylrest mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen bedeutet, im Gemisch
mit einem Trialkylsilan der aligemeinen Formel

(R);SiR*
und/oder einem Hexaalkyldisiloxan der allgemeinen Formel
(R3Si);0,
worin die Bedeutung von R gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzweigte Alkylreste
mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen oder teilweise Phenylreste und R* ein Halogen-, Hydroxyl-,
Alkoxy- oder RCOO-Rest ist, wobei das R ein Alkylrest miot 1 bis 3 Kohlenstoffatomen bedeutet,
umsetazt,
2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dall man als kéfigartiges Doppelringsilicat
ein
Tetraalkylammoniumsilicat der allgemeinen Formel

INRZL H,Si,0,, - a H,0
Tetraalkylalkanolammoniumsilicat der allgsmeinen Formel
[NR), H,Si,0,5, - a H,0
und/oder Tetraalkanolammoniumsilicat der allgemeinen Formel

[NRZ]X HISiy02,5v +a H20



10.

1.

12.

13.

14,

15.

16.

17.
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einsetzt, worin R® gleiche ader verschiedens, geradkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis

5 Kohlenstoffatomen, R® gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzwaeigte Alkylreste mit 1
bis 5 Kohlenstoffatomen und glsiche, verschiedene oder geradkettige Alkanolreste mit 1 bis

5 Kohlenstoffatomen, R’ gleiche, verschiedene geradkettige Alkanolreste mit 1 bis

5 Kohlenstoffatomen, x eine Zahl zwischen 0,5 undy, y die Zahlen 6,8 odsr 10,z = y — xund aeine
Zahl zwischen 2 und 400 bedeuten.

Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekeninzeichnet, da man das kéfigartige
Doppelringsilicat oder die Losung des kéfigartigen Doppelsilicats in Form einer konzentrierten
wélrigen Losung einsetzt,

. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daR man das kafigartige

Doppelringsilicat oder die Losung des kéfigartigen Doppelringsilicats in Form einer verdiinnten
wilrigen Losung in Gegenwart eines polaren organischen Losungsmittels einsetat,

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR man die Lésung der kifigartigen
Doppelringkieselsaure in Form einer sauren wiRrigen Lésung mit einem pH-Wert zwischen

2 und 3 oder mit Zusatz eines polaren organischen Lésungsmittels einsetzt.

Verfahren nach Anspruch 4 und 5, dadurch gekennzeichnet, daR man das polare organische
Losungsmittel aus der Gruppe der organischen Lésungsmittel Alkohole, Ketone, bevorzugt
Aceton, cyclische Ether, bevorzugt Tetrahydrofuran und Dioxan, und Dimathy!sulfoxid auswihit,
Verfahren nach den Anspriichen 1a, 1d und 1g, dadurch gekennzeichnet, dad man das Disiloxan,
einer wélrigen Lésung einer anorganischen Saure und einem organischen Losungsvermittler
einsstat,

Verfahren nach den Anspriichen 1b, 1e und 1h, dadurch gekennzeichnet, daR man das Silan in
Form eines Gemisches aus dem Silan, einem organischen Lésungsmittel und einem organischen
Losungsvermittler einsetzt.

. Verfahren nach den Anspriichen 1c, 1fund 1i, dadurch gekennzeichnet, daR man das Silan und

das Disiloxan in Form gines Gemisches aus dem Silan, dem Disiloxan und einem organischen

Lésungsvermittler einsetzt.

Verfahren nach Anspruch 1j, dadurch gekennzeichnet, daR man das Silan und das Trialkylsilan in

Form eines Gemisches aus dem Silan, dem Trialkylsilan, einem organischen Lésungsmittel und

einem organischen Losungsvermittler einsetzt.

Verfahren nach Anspruch 1j, dadurch gekennzeichnet, daf® man das Disiloxan und das

Hexaalkyldisiloxan in Form eines Gemisches aus dem Disiloxan, dem Hexaalkyldisiloxan, einer

waRrigen Ldsung einer anorganischen Saure und einem organischen Losungsvermittler einsetazt.

Verfahren nach Anspruch 1j, dadurch gekennzalchnet, daR man das Silan, das Disiloxan, das

Trialkylsilan und das Hexaalkyldisiloxan einsatzt in Form eines Gemisches aus

— dem Silan, dem Hexaalkyldisiloxan und einem organischen Lésungsvermittler,

- dem Disiloxan, dem Trialkylsilan und einem organischen Lésungsvermittler, .

- dem Silan, dem Disiloxan, dem Trialkylsilan und einem organischen Losungsvermittler,

- dem Silan, dem Disiloxan, dem Hexaalkyldisiloxan und einem organischen Lésungsvermittler,
oder .

— dem Silan, dem Disiloxan, dem Trialkylsilan, dem Hexaalkyldisiloxan und einem organischen
Lésungsvermittler.

Verfahren nach Anspruch 8 und 10, dadurch gekennzeichnet, daR® man als organisches

Lésungsmittel geradkettige Alkane, bevorzugt Toluen, einsetat.

Verfahren nach Anspruch 7 b,s 12, dadurch gekennzeichnet, daf3 man als organischen

Lésungsvermittler sinen Alkohol, bevorzugt iso-Propanol, ein Keton, bevorzugt Aceton, oder ein

Séureamid, bevorzugt Dimethylformamid, einsetzt.

Verfahren nach Anspruch 7 und 11, dadurch gekennzeichnet, da man die waRrige Losung der

anorganischen Saure in Form einer 1M bis 13M Salzsdure oder 1M bis 12M Schwefelsiure

einsetzt,

Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, da in dem Gemisch aus Silan,

organischem Loésungsmittel und organischem Lésungsvermittler bezogen auf 1 Volumenanteil

Silan 0,1 bis 10 Volumenanteile des organischen Lésungsvermittlers vorliegen.

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daf3 in dem Gemisch aus Disiloxan,

waldriger Losung der anorganischen Saure und organischem Losungsvermittier bezogen auf

1 Volumenanteil Disiloxan 0,5 bis 5 Volumenanteile des organischen Losungsvermittlers und 0,5

bis 4 Volumenanteile halbkonzentrierte waRrige Losung der anorganischen Saure vorliegen.
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18. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, daR in dem Gemisch aus Silan, Disiloxan
und organischem Lésungsvermittler bezogen auf 1 Volumenanteil Silan 0,1 bis 10 Volumenanteile
Disiloxan und 1 bis 10 Volumenanteile des organischen Lésungsvermittlers vorliegen.

19. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB in dem Gemisch aus Silan,

* Trialkylsilan, organischem Losungsmittel und organischem Lésungsvermittler bezogen auf
1 Volumenanteil Silan 0,02 bis 50 Volumenanteile Trialkylsilan, 0,1 bis 10 Volumenanteile des
organischen Losungsmittels und 1 bis 10 Volumenantsile des organischen Lésungsvermittlers
vorliegen,

20. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzelchnet, da® in dem Gemisch aus Disiloxan,
Hexaalkyldisiloxen, wéRriger Losung der anorganischen Séure und organischem
Losungsvermittler bezogen auf 1 Volumenanteil Disiloxan 0,02 bis 50 Volumenanteile
Hexaalkyldisiloxan, 0,5 bis 4 Volumenanteile halbkonzentrierte wéRrige Losung der
anorganischen Saureund 0,5 bis 5 Volumenanteile des organischen Losungsvermittlers vorliegen.

21. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB in dem Gemisch aus dem Silan,
Disiloxan, Trialkylsilan, Hexaalkyldisiloxan und dem organischen Losungsvermittler bezogen auf
1 Volumenanteil Silan 0,1 bis 10 Volumenanteile Disiloxan, 0,02 bis 50 Volumenanteile
Trialkylsilan, 0,1 bis 10 Volumenanteile Hexaalkyldisiloxan und 1 bis 10 Volumenanteile des
organischen Losungsvermittlers vorliegen.

22, Verfahren nacheinam Anspruch oder mehreren der Anspriiche 1 bis 21, dadurch gekennzeichnet,
dafl man die Umsetzung bei einem Molverhaltnis Silan (Summae aller Silane) und/oder Disiloxan
{Summe aller Disiloxane) zu SiO, zwischen 1 zu 1 bis 80 zu 1 vornimmt.

23. Verfahren nach einem Anspruch oder mehreren der Anspriiche 1 bis 21, dadurch gekennzeichnet,
daR man die Umsetzung bai einer Temperatur zwischen 5°C und 50°C, vorzugsweise zwischen
10°C und 30°C, vornimmt.

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung nsuer, kifigartiger Doppelringkieselsdurederivate der allgemeinen Formel
{R'R?R?Si),Si,01s,, worin R' und R? gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzweigte Alkylreste mi 1 bis

5 Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, R® Wasserstoff, sin Vinyl-, Allyl-, Hallogenalkyl- oder Halogenphenyl-Rest, wobei
sinTeil der R*-Reste durch Alkyl-Reste mit 1 bis 5 Kahlenstoffatomen ersetzt sein kénnen, und y die Zahlen 6, 8 oder 10 bedeuten.
Diese neuen Verbindungen dienen auf Grund ihrer reaktiven Gruppen als Zwischenprodukte zur Synthese neuer,
kivselsdurereicher anorganisch-organischer Verbunde, in denen die vorteilhaften Eigenschaften der anorganischen
Kieselsdurekomponente definierter Struktur und die organische Komponente vereint sind. Der chemische Einbau von
Kieselsduregeriisten in organische Verbindungen fihrtunter anderem zur Verbesserung der Eigenschaften derartiger Verbénde
hinsichtlich Entflammbarkeit, Temperaturbestandigkeit, Atzbestardipkeit, Festigkeit, Hirte sowie des Haft- und
Beschichtungsverhaltens, so daB sich neue Anwendungsgebiete ers:hlieBen. Die Erfindung ist aligemein in der chemischen
Industrie nutzbar.

Charakteristik des bekennten Standes der Technik

Bekannt sind kafigartige Donpelringkieselsaurederivate mit Trialkylsilylaruppen als Liganden, von denen die
Trimethylsilylderivate der D'oppeldreiring- (D3R-), Doppelvierring- (D4R-) und Doppelfinfring- (D5R-) Kieselsdure in der
Zeitschrift fiir Anorganischn und Allgemeine Chemie (384 [1971) 43; 418 [1975) 35; 424 {1976] 115; 552 [1987] 236) beschrieben
sind. Diese Verbindungen 'werden durch Trimethylisilylierung definierter Tetraalkylammonium-, Kobalt-, Kupfer-, oder
Nickelethylendiaminsilicate mit kifigartigen Doppelringsilicatanionen sowie daren basischen wirigen Lésungen und sauren
wiRrigen bzw. in polaren organischen Lésungsmitteln gehért sind. Die trialkylsilylierten kafigartigen
Doppelringkieselsdurederivate sind in neutralem Medium stabile Verbindungen, die im wesentlichen keine Reaktionen mit
organischen Verbindungen eingehen.

Zie!l der Erfindung
Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung neuer, kifigrartiger Doppelringkieselsdurederivate als Zwischenprodukte zur Synthese

neuer, kieselsdurereicher anorganisch-organischer Verbunde, in denen die vorteilhaften Eigenschaften der anorganischen
Kieselsdurekomponente definierter Struktur und die organische Komponente vereint sind.
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Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, Verfahren zu entwickeln, mit dem die Herstellung neuer, kifigartiger
Doppelringkieselsiurederivate der allgemeinen Formel | (R'R?R?SI),S1,0;,6,, wovon R' und R? gleiche oder verschiedene,
geradkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen ader R' eln Phenyl-Rest, R* Wasserstoff, ein Vinyl-, Allyl-,
Halogenalkyl- oder Halogenphenyl-Rest, wobel ein Tei der R*-Reste durch Alkyl-Reste mit 1 bis 6 Kohlenstoffatoman ersetzt suin
kénnen, und y die Zahlen 6, 8 oder 10 bedeuten, méglich ist. Ein Halogenalkylrest kann 1 bis 3 Kohlenstoffatome und als
bevorzugtes Halogen Chlor oder Brom enthalten. Bevorzugte Halogenalkylreste kdnnen Chlormethyl-, Brommethyi-,
Chlorpropyl- oder Brompropyl-Reste sein.
Das erfindungsgemé#Re Veriahren ist dadurch gekennzeichnet, da man zur Herstellung einer Verbindung der allgemeinen
Formal |
a) mit R®in der Bedeutung von Wasserstoff,

ein kisfigartiges Dopgalringsilicat, eine Losung des kifigartigen Doppelringkieselsiure, jeweils im Molekiil 6, 8 oder

10 Siliciumatomeund entsprechend 15,20 oder 25 Sauerstoffatome enthaltend, mit einem Dihydrodisiloxan der allgemeinen

Formel

(R'R?R?Si),0,

worin R' und R? gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen oder R’ ein
Phenyl-Rest und R? Wasserstoff bedeuten, umsetat;

oder

mit R®in der Bedeutung von Wasserstoff,

ein kéfigartiges Doppelringsilicat, eine Lésung des kifigartigen Doppelringsilicats oder sine Losung einer kifigartigen
Doppelringkieselsdure, jeweils im Molekiil 6, 8 oder 10 Siliciumatome und entsprechend 15, 20 oder 25 Sauerstoffatome
enthaltend, mit eineam Hydrosilan der allgemeinen Formel

b

—

R'R'RR'SI,

worin die Bedeutung von R' und R? gleiche oder verschiedsns, geradkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis
5 Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, R® Wasserstoff und R* ein Halogen-, Hydroxyl-, Alkoxy- oder RCOO-Rest ist,
wobei das R ein Alkylrest mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen bedeutet, umsetzt;
oder

¢) mitR®in der Bedeutung von Wasserstoff,
ein kifigariiges Doppelringsilicat, eine Lésung des kifigartigen Doppelringsilicats oder eine Ldsung einer kifigartigen
Doppelringkieselsdure, jeweils im Molekiil 6, 8 oder 10 Siliciumatome und entsprechend 15, 20 oder 25 Sauerstoffatome
enthaltend, mit einem Hydrosilan der allgemeinen Formel

R'R?RYR*Si
und sinem Dihydrodisiloxan der allgemeinen Formel
{R'R?RSi),0,

worin die Bedeutung von R und R? gleiche 2der verschiedene, geradkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis

5 Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, R? Wasserstoff und R ein Halogen-, Hydroxyl- oder Alkoxy-Rest-COOR ist,
wobei das R in der RO-Gruppe ein Alkylrest mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen bedeutst, umsetzt;

oder

mit R?in der Bedeutung eines Vinyl- oder Allyl-Restes, ein kifigartiges Doppelringsilicat, eine Lésung des kifigartigen
Doppelringsilicates oder eine Lésung einer kéfigartigen Doppeliingkieselséure, jeweils im Molekitl 6, 8 oder

10 Siliciumatome und entsprechend 5, 20 oder 25 Sauerstoffat.rne enthaltend, mit einem Disiloxan der allgemeinen Formel

d

—

(R'R?R’Si),0,

worin R und R? gleiche oder verschiedene, garadekettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen oder R’
gin Pheny!-Rest und R? ein Vinyl- oder Allyl-Rest badeuten, umsetzt;

oder

mit R¥in der Bedeutung eines Viny!l- odar Allyl-Restes, ein kifigartiges Doppelringsilicat, eine Losung des kafigartigen
Doppelringsilicats oder eine Lésung einer kifigartigen Doppelringkieselsdure, jeweils im Molekiil 6, 8 oder 10 Siliciumatcme
und entsprechend 15, 20 oder 25 Sauerstoffatome enthaltend, mit einem Silan der aligemeinen Formel

—

e

R'R’R?R*Si,

worin die Bedeutung von R' und R? gleiche oder verschiedene, geradkettige cder verzweigte Alkylreste mit 1 bis

5 Kohlenstoffatomen, oder R ein Phenyl-Rest, R® ein Vinyl- oder Allyl-Rest und R* ein Halogen-Hydroxyl-, Alkoxy- oder
RCOO-Rest ist, wobei das R ein Alkylrest mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen bedautet, umsetzt;

oder
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f) mitR%in der Bedeutung eines Vinyl- oder Allyl-Restes, ain kéfigartiges Doppelringsilicat, eine Lésung des kifigartigen

g

h

—

=

Doppelringsilicats oder eine Lésung einer kiifigartigen Doppelringkieselsure, jeweilsim Molekiil 6, 8 oder 10 Siliciumatome
und entsprechend 15, 20 oder 25 Sauerstoffatome enthaltend, mit einem Silan der allgemeinen Formal

R'R’R’R*si
und ginem Disiloxan der allgemeinen Formel
{R'R?RSI),0,

worin die Bedeutung von R' und ? gleiche oder verschisdens, geradkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis

5 Kohlenstoffatomen oder R' ain Phenyl-Rest, R? ein Vinyl- oder Allyl-Rest und R* ein Halogen-, Hydroxyl-, Atkoxyl- oder
RCOO-Rest ist, wobei das R ein Alkylrest mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen bedeutet, umsetzt;

oder

mitR? in der Bedeutung eines Halogenalkyl- oder Halogenphenyl-Restes, ein kifigartiges Doppelringsilicat, eine Lésung des
kéfigartigen Doppelringsilicats oder eine Lésung einer kiifigartigen Doppelringkieselsdure, jeweils im Molekiil 6, 8 odar

10 Siliciumatome und entsurechend 16, 20 oder 25 Sausrstoffatome enthaltend, mit einem Disiloxan der allgemeinen Formel

{R'R?R?S),0,

worin R'und R? gleiche oder verschiedene, geradkettige oder verzweligte Alkylreste rnit 1 bis 5 Kohlenstoffatemen oder R' ein
Phenyl-Rest und R? ein Halogenalky- oder ein Halogenphenyl-Rest bedeuten, umsetzt;

oder

mitR*in der Bedsutung eines Halogenalkyl- oder Halogenphenyl-Restes, ein kifigartiges Doppelringsiiicatk, eine Lésung des
kéfigartigen Doppelringsilicats oder eine Losung einer kiifigartigen Doppelringkieselsiure, jeweils im Molekiil 6, 8 oder

10 Siliciumatome und entsprechend 16, 20 oder 25 Sauerstoffatome enthaltend, mit einem Silan der allgemeinen Formel

R'R?R°R'S,

worin die Bedeutung von R' und R? gleiche oder verschiedene, geradkettige oder veraweigte Alkylreste mit 1 bis

5 Kohlonstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, R® ein Halogenalkyl- oder Hallogenphenyl-Rest und R* ein Halogen-, Hydroxyl-,
Alkoxy- oder RCOO-Rest ist, wobei das R ein Alkylrest mit 1 bis 3 Kohlsnstoffatomen bedeutet, umsetzt;

oder

mit R?in der Bedeutung eines Halogenalkyl- oder Halogenphenyl-Restes, ein kifigartiges Doppalringsilicat, eine Lésung des
kdfigartigen Doppelringsilicats oder eina Ldsung siner kifigartigen Doppelringkiesalsiure, jeweils im Molekiil 6, 8 oder

10 Siliciumatome und entsprechend 15, 20 oder 25 Sauerstoffatome enthaltend, mit einem Silan der allgemeinen Forme!

R'R?RIR'Si
und einem Disiloxan der allgemeinen Formel
(R'R?R%Si),0,
worin die Bedeutung von R' und R? gleiche oder verschiedens, geradkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis
§ Kohlenstoffatomen oder R' ein Phenyl-Rest, R® ein Halogenphenyl-Rest und R* ein Halogen-, Hydroxyl-, Alkoxy- oder
RCOO-Rast ist, wobei das R ein Alkylrest mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen bedeutet, umsetzt;
oder
mit der daflir angegebenen Bedeutung von R', R%, R*und v, ein kifigartiges Doppelringsilicat, eine Lsung des kifigartigen
Doppelringsilicats eder eina Lésung einer kifigartigen Doppelringkieselsdure, jeweils im Moiekiil 6, 8 oder 10 Siliciumatome
entsprachend 15, 20 oder 25 Sauerstoffatome enthaltend, mit einem Silan der allgemeinen Formel
R'R'R°R'Si
und/oder mit sinem Disiloxan der aligemeinen Formel
{R'R?R’Si),0,
worin die Bedeutung von R' und R? gleiche oder verschiedens, geradkettige oder verzvsgigte Alkylreste mit 1 bis
5 Kohlenstoffatomen oder R' gin Phenyl-Rest, R* Wasserstoff, ein Vinyl-, Allyl-, Halcgen-, Hydroxyl-, Alkoxy- oder RCOO-Raest

ist, wobei das R ein Alkylrest mit 1 bis 3 Kohienstoffatomen bedeutst, im Gemisch mit einem Trialkylsilan der allgemeinen
Formel

(R);SiR*
und/oder einem Hexaalkyldisiloxan der aligemeinen Formel

(R351),0,
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worin die Bedeutung von R gleiche oder verschiedene, geradkettige oderverzweigte Alkylraste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen
oder teilweise Phenylreste und R* ein Halogen-, Hydroxyl-, Alkoxy- oder RCOO-Rest ist, wobei das R ein Alkylrest mit 1 bis 3
Kohlenstoffatomen badeutet, umsetat,
Alle diese Umsetzungen kdnnen erfindungsgemig bei einem Moiverhéltnis Silan (Summae aller Silane) und/oder Disitoxa®
{Summe aller Disiloxane) zu SiO, zwischen 1 zu 1 und 80 2u 1 und bei siner Temperatur zwischen 5°C und 50°C, vorzugswelse
zyischen 10°C und 30°C, vorgenommen werden.
Zurlsolierung eines neuen, kiifigartigen Doppelringkieselsurederivatas basteht die bekannte Mdglichkeit, daB man die nach der
Umsetzung gebildete wiiBrige Phase von der vorhandenen arganischen Phase trennt, die organische Phase mit Wasser bis zu
einem pH-Wert von stwa 7 wiichst, bei einem Druck zwischen 100 Pa und 2000Pa und einer Temperatur zwischen40°C und 60°C
bis zur beginnenden Kristallisation destillativ behandelt und anschlieBend das gebildete Kristallisat von der §lutterlauge
abtrennt und trocknet.
Als kiifigartiges Doppelringsilicat ist erfindungsgem48 ein Tetraalkylammoniumsilicat der aligemeinen Formel

INRﬂx HxSiyOz,sv -aH0
Tetraaikyiulkanolammoniumsilicat der allgamsinen Formel

[NR3}c H,Si,056, - 8 H,0
und/oder Tetraalkanolammoniumsilicat der allgemeinen Formel
INRILH,Si,0,, - a H,0

einsetzbar, worin R? gleiche ader varschiedsne, geradkettige odar verzwaeigte Alkylreste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen, R®
gleiche oder verschiedene, garadkettige oder verzweigte Alkylreste mit 1 bis 5 Kohlenwasserstoffatomen und gleiche,
verschiedene oder geradkettige Alkanolreste mit 1 bis 5 Kohlenstoffatomen, R gleiche, verschiedens oder geradkettige
Alkanolreste mit 1 bis 5§ Kohlenstoffatomen, x eine Zahl zwischen 0,5 und y,y die Zahlen 6, 8 oder 10,z = y ~ zund a eine Zahl
zwischen 2 und 400 bedeuten. .

Ein Teil der Alkylammonium- oder der Alkanolammonium-Gruppe kann durch Alkali ersetzt sein,

Das kiifigartige Doppelringsiticat oder die Lésung des kéfigartigen Doppelringsilicats sind in Form siner konzentrierten wiBrigen
Lésung oder in Form einer verdiinnten wiBrigen Losung in Gegenwart eines polaren organischen Lésungsmittels einsetzbar,
weil unter einer konzentrierten L&sung eine Lésung zu verstehen ist, die sich im allgemeinen dicht vor ihrer Kristallisation
befindet. Die SiO,-Konzentration siner konzentrierten LK&sung ist von der Art der R®- bis R’-Gruppen der Ammoniumkationen
abhéingig und nimmt Werte zwischen 0,5M bis 4M an. In einer verdiinnten wiBrigen Losung liegt die Abh#ngigkeit von den RS-
bis R’-Gruppen eine 0,1 M bis 0,8 M Si0,-Konzentration vor.

Die erfindungsgem#g einsetzbare Losung der kifigartigen Doppelringkiesslstiure kann in Form ainer sauren wiRrigen Losung
mit einem pH-Wert zwischen 2 und 3 erfolgen oder mit Zusatz sines poiaren organischen Lésungsmittels,

Das polare organische Lésungsmittel ist aus der Gruppe der organischen Lésungsrnittel Alkohole, Ketone, bevorzugt Aceton,
cyclische Ether, bevorzugt Tetrahydrofuran und Dioxan, und Dimathylsulfoxid auszuwdhlen.

Die Silylierung mit einem Silan erfolgt in Form eines Gemisc!.es aus dem Silan, einam organischen Lésungsmittel und einem
organischen Losungsvermittler, wobei in dem Gemisch auf 1 Volumenanteil Silan bezogen 0,1 bis 10 Volumenanteile des
organischen Loésungsmitteis und 1 bis 10 Volumenanteile des organischen Lésungsvermittlers vorliegen.

Die Silylierung mit einem Disiloxan erfolgt in Form eines Gemisches aus dem Disiloxan, einer wifrigen Lésung einer
anorganischen Siure und einem organischen Losungsvermittler, wobeiin dem Gemisch auf 1 Volumenanteil Disiloxan bezogen
0,5 bis 5 Volumenanteiie des organischen Lésungsvermittiers und 0,5 bis 4 Volumenanteile halbkonzentrierte wiBrige Ldsung
der anorganischen Saure vorliegen.

Die Silylierung mit einem Silan und einem Disiloxan erfolgt in Form eines Gemisches aus dem Silan, dem Disiloxan und einem
organischen Losungsvermittler, wobei in dem Gemisch auf 1 Volumenanteil Silan bezogen 0,1 bis 10 Volumenanteile Disiloxan
und 1 bis 10 Volumenanteile des organischen Lésungsvermittlers vorliegen.

Bei einer Silylierung mit einem Silan und einem Trialkylsilen in Form eines Gemisches aus dem Silan, dem Trialkylsiian, einem
organischen Ldsungsmittel und einem organischen Losungsvermittler liegen in dem Gemisch auf 1 Volumenanteil Silan
bezogen 0,02 bis 50 Volumenanteile Trialkylsilan, 0,1 bis 10 Volumenanteile des organischen Lésungsmittels und 1 bis

10 Volumenanteile des organischen Losungsvermittlers vor.

Bei einer Silylierung mit einem Disiloxan und einem Haxaalkyldisiloxan in Form einas Gemisches aus dem Disiloxan, dem
Hexaalkyldisiloxan, einer waBrigen Lésung einer anorganischen Saure und einem organischen Losungsvermittler liegen in dem
Gemisch auf 1 Volumenanteil Disiloxan bezogen 0,02 bis 50 Volumenanteile Hexaalkyldisiloxan, 0,5 bis 4 Volumananteile
halbkonzentrierte wiBrige Losung der anorganischen Saure und 0,5 bis § Volumenanteile des organischen Lésungsvermittlers
vor,

Bei einer Silylierurg mit sinem Silan, einem Disiloxan, einem Trialkylsilan und einem Hexaalkyldisiloxan sind diese
Verbindungen einsetzbar in Form eines Gemisches aus

- dem Silan, dem Hexaalkyidisiloxan und einem organischen Lésungsvarmittler,

- dem Disiioxan, dem Trialkylsilan und einem organischen Lésungsvermittier,

— dem Silan, dem Disiloxan, dem Trialkylsilan und einem organischen Lésungsvermittler,

- dem Silan, dem Disiloxan, dem Hexaalkyldisiloxan und einem organischen Ldésungsvermittler

oder

~ dem Silan, dem Disiloxan, dem Trialkylsilan, dem Hexaalky!disiloxan und einem organischen Lésungsvermittler,

Bei einer Silylierung mit einem Gemisch aus dem Silan, dem Disiloxan, dem Trialkylsilan, dem Hexaalkyldisiloxan und dem
organischen Losungsvermittler liegen in dem Gemisch au‘ 1 Volumenanteil Silan bezogen 9,1 bis 16 Volumenanteile Disiloxan,
0,02 bis 50 Volumenanteile Trialkylsilan, 0,1 bis 10 Volumanantsile Hexaaalkyldisiloxan und 1 bis 10 Volumenanteile des
organischen Losungsvermittizrs vor,
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Erfindungsgem#B einsetzbar sind als

— organisches Lésungsmittel geradkettigs Alkanw, bevorzugt n-Heptan, oder ein Aromat, bevorzugt Toluen,

~ organischer Ldsungsvermittler ein Alkohol, bevorzugt iso-Propanol, ein Keton, bevorzugt Aceton, oder sin Sureamid,
bevorzugt Dimethylformamid, )

— wiiBrige L6sung der anorganischen S&ure ein 1M bis 13M Salzsure oder 1M bis 12 M Schwafelséure,

Die neuen Substanzen stellen kristalline Verbindungen dar, die in Wasser unlslich sind und sich in polaren und besonders gut

in apolaren Lésungsmitte!n wie Tetrachlorkohlenstoff, n-Heptan und Toluen |5sen. Sie weisen keinan Schmelzpunkt auf und

zarsetzen sich oberhalb 260°C. Auf Grund ihrer reaktiven funktioneller: Gruppen gehen sie filr diese Gruppentypische Reaktionen

ein,

Ausflhrungsbeispiele
Die Erfindung wird durch folgende Baispiele noch niher erliutert, ohne auf diese beschriinkt zu sein.

Beieplel 1: Herstellung einer volisténdigen Cimethyl-H-silylierten D4R-Kieselsture

Ein Gemisch aus 200 mi {1,37M) Heptan, 400 ml (5,17 M) Dimethylformamid und 200 ml {1,85 M) Dimethylchlor-H-silan wird
15min bei Raumtemperatur (20°C) geriihrt. Zu diesem Gemisch werden unter Rihren {iber 10min 9,49 (0,032M) in kleinen
Partionen gemérsertes Tetramethylammonium-Doppelvierringsilicat der Formel [N{CH3),)5Sis0z - 69H,0 gegeben. Die durch
Zugabe des Silicats freiwerdende Warme wird durch Kiihlung abgefithrt. 16min nach Zugabe des Silicats wird die
Reaktionsmischung im Eisbad auf etwa 2°C abgekiihit und unter Rithren mit 1| kaltem (2°C) destillierten Wasser versetzt. Nach
2min wird die wiBrigs von der organischen Phase gstrennt, letztere enthélt im wesentlichen Heptan, Kondensationsprodukte
des Dimethylchlor-H-silans, den D4R-Kieselsdureester und HCI. Zur Entfernung wird die organische Phase mehrmals mit Wasser
bis zur neutralen Reaktion des Waschwassers ausgeschiittelt. Die fliichtigen Bestandteile der neutralen organischen Phase
werden im Vakuum (2 - 10°Pa) bei einer Badtemperatur bis 55°C abdestilliert. Die zuriickbleibende Mutterlauge mit
Kristallausfallungen wird bei +4°C zur weiteren Kristallisation gebracht. Die erhaltenen Kristalle werden abgesaugt und auf
Filterpapisr getrocknet.

Ausbeute: 3g = 75%'bazogen auf die eingesetzte Silicatmenge. Gaschromatographische Reinheit des

Reaktionsproduktes: 91%. Das ®Si-NMR-Spektrum der Probe (gelést in Heptan) zeigt: 1 Signal bei —1,8ppm (3i-Atome der
{CH;),HSi-Gruppe) und 1 Signal bei —109,1 ppm (Si-Atome des Kieselsduregeriists).

Beispiel 2: Herstellung einer gemischten Dimethyl-H-silylierten und trimethylsilylierten D4R-Kieselséure

Ein Gemisch aus 200 ml (0,96 M) Hexamethyldisiloxan, 400 ml (5,17 M) Dimethylformamid, 193,6mi (1,51 M) Trimethylchlorsilan
und 5,4ml (0,05 M) Dimethylchlor-H-silan wird 15 min bei Raurntemperatur {20°C) geriihrt. Zu diesem Gemisch werden unter
Ribren Gt 3r 10min 8¢g {0,027 M) in kleinen Portioner; gemérsertes Tetrameinylammonium-Doppelvierringsilicat der Formel
[N(CH3)4}sSis020 - 63H,0 gegeben. Die durch Zugabe dus Silicats freiwerdende Wirme wird durch Kihlung abgefiihrt. 15min
nach Zugabe des Silicats wird die Reaktionsmischung im Eisbad auf etva 2°C abgekiihit und unter Rithren mit 11 kaltem {2°C)
destillierten Wasser versetzt. Nach 2 min wird die wéBrige von der organischen Phase getrennt, letzters enthltim wesentlichen
Hexamethyldisiloxan, Kondensationsprodukie des Dimethylchlor-H-silans, den Doppelvierringkieselsiureester una HCI. Zur
Entfernung der HCl wird die organische Pliase mehrmals mit Wasser bis zur neutralen Reaktion des Waschwassers
ausgeschiittelt. Die flichtigen Bestandtsile der neutralen organischen Phase werden im Vakuum (2 - 10°Pa) bei einer
Badetemperatur bis maximal 60°C abdestilliert. Um noch eventuell anhaftende Losungsmittelreste zu entfernen, wird der
erhaltene Feststoff bei etwa 5 - 10?Pa und einer Badetemparatur von 50°C getrocknet.

Ausbeute: 93% bezogen auf die eingesetzte Silicatmenge. .

Der Gehalt an Kohlenstoff und Wasserstoff im Reaktionsprodukt betrégt 23,7 %C und 6,6%H. Das ¥*Si-NMR-Spektrum der in
CDCi; gelésten Substanz zeigt die folgenden Signale: a) & = +12,1 ppm (Si-Atome der [CH;1,Si-Grupe); b} = -2,5ppm (Si-
Atome der [CH,);HSi-Grupps); ¢) 8 = —109,3 bis ~109,6 ppm (Si-Atome des Kieselsduregeriists).

Belsple! 3: Herstullung einer vollstindigen Dimethylvinylsilylierten D4R-Kieselsiure

Ein Gemisch aus 250 ml Tetramethyldivinyldisiloxan (1,09 M), 375 ml Isopropanol {4,91 M), 190 m! konzentrierter Salzsaure und
67 ml destilliertem Wasser wird 30 min bei 30°C geriihrt. Zu diesem Gemisch werden unter Rilhren {iber 15-20min 509 (0,168M)
in Kleinen Portionen gemérsertes Tetramethylammonium-Doppelvierringsilicat der Formel [N(CH;),]sSi304 - 69 H;0 gegeben.
Nach einer Rihrzeitz von 20min wird die Reaktionsmischung auf etwa 2°C abgekiih!t und unter Rithren mit 800 ml kaltem (2°C)
destillierten Wasser versetzt,

Nach 2min wird die wilrige von der organischen Phase getrennt, latztere enthiltim wesentlichen Tetramethyldivinyldisiloxan,
den Doppelvierringkieselsaureester und HCI. Zur Entfernung der HC wird die organische Phase mehrmals mit Wasser bis zur
neutralen Reaktion des Waschwassers ausgeschiittelt. Dis fliichtigen Bestandteile der neutralen organischen Phase werden im
Vakuum (2 - 10 Pa) bei einer Badetemperatur bis maximal 65% abdestilliert.

Die erhaltenen Kristalle werden in Ethanol umkristallisiert.

Ausbeute: 7,8g = 50% bezogen auf die eingesetzte Silicatmenge,

Gaschromatographische Reinheit: 95%. Das ®Si-NMR-Spektrum der Probs (galést in CDC,) zeigt 1 Signal bei —0,1 ppm (Si-
Atome der [CH;);CH,=CHSi-Gruppe) und 1 Signal bei ~109,8 ppm (Si-Atome des Kieselsauregeriists).
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