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M etallor ganische Verbindungen: LIN[SI(CH3)3]2
Lithium-bis-trimethylsilylamid

Theorie:

Metallorganische Verbindungen sind Molekiile mit Metall-K ohlenstoffbindung. Eine wichtige
Untergruppe sind die Silicium-organischen Verbindungen. Wichtige S.-0.-V. sind die
Siloxane und die Silicone. Siloxane sind kondensierte Silanole:

2R3S OH =2 R3S-O-SR; + H,O
Aus verschiedenen Silanolen entstehen durch Polykondensation die Silicone, ein
dreidimensional es, polymeres Geriist. Silanole R3SIOH (monofunktionell) dienen dabei als
Kettenende, Silandiole R,Si(OH), (bifunktionell) als Kettenverlangerung und Silantriole
RSi(OH)s (trifunktionell) als Verzweigungsglieder. Aufgrund der verschiedenen
Variationsmoglichkeiten durch Zugabe der gewtinschten Silanole kann ein weitgehend
beliebiges Geriist synthetisiert werden. Die Silicone zeigen hervorragende Eigenschaften al's
Werkstoffe: Sie sind chemisch und thermisch sehr bestandig und sind auch noch bei grofen
Temperaturdifferenzen elastisch. Sie werden daher zum Beispiel als Schmiermittel oder
| solatormaterial verwendet.
Lithium-bis-trimethylsilylamid findet Giberwiegend als Edukt fur weitere Synthesen
Verwendung. Esist moglich, Gber das Lithium die Gruppe -N(SiMes), in ein anderes Mol ekl
einzufthren, beispielsweise an ein chloriertes Alkan etc. unter Abspaltung von LiCl.
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Darstellung:

Als Ausgangsstoffe dienen Hexamethyldisilazan und n-Buthyllithium:
[(CHg)gSi]QNH + n-C4HoLi = LIN[S|(CH3)3]2 + n-C4sH10
Da sowohl Hexamethyldisilazan a's auch Lithium-bis-trimethylsilylamid sehr
hydrolyseempfindlich sind,
[(CHg)gsi]zNH + H,O > NH3 + (CH3)3Si-O-Si (CH3)3
ist unter absolutem Luft und Feuchtigkeitsausschluf3 zu arbeiten.



Hierzu wird untenstehende Apparatur verwendet. Die Apparatur wird zunachst unter
Schutzgas (N>) ausgeheizt. In den Dreihal skolben kommen 5 ml [(CH3)3Si]oNH gelost in 8 ml
wasserfreiem Ether. In den Tropftrichter gibt man 14 ml einer 1,6 m-L 6sung von n-
Butyllithium in Pentan. Um ein Eintreten von Luft zu verhindern, verwendet man zum
Einfullen des Butyllithiums eine Spritze mit Nadel und ein Septum, das Uber den Einlal? des
Kolbens gestilpt wird. (n-Butyllithium entztindet sich an der Luft) Unter Rihren wird nun
langsam das Butyllithium in den Dreihal skolben getropft. Sind beide Reaktanten vereinigt,
kocht man bei ca. 50°C eine halbe Stunde unter Rickflul3. Der Ruckfluf3kihler soll dabei
verhindern, dal3 sich das Reaktionsprodukt, bzw. das L 6semittel aus der immer noch unter
Schutzgas stehenden Apparatur entfernt. Das Produkt scheidet sich als farblose Kristalleim
Kolben aus. Zur Reinigung dieser wurde anschlief3end mehrmals der Ether abpippetiert und
mit frischem Ether ausgeschittelt. Die erwies sich jedoch als nicht vorteilhaft, dadie
Lodlichkeit des Produktes in Ether zu grof3 ist und man daher mit einer Verminderung der
Ausbeute rechnen muf3. Nach der Reinigung kann man das L 6semittel mit einer
Hochvakuumanlage abziehen. Dader benutzte Ether jedoch nicht vollstandig getrocknet war,
kam es zu einer Hydrolysierung des Produktes, zu erkennen zuerst an der Braunfarbung des
wasserhaltigen Ethers und danach an einer Braunfarbung des Produktes selbst.

Ausbeuterechnung:

5ml [(CH3)3Si]2NH = 3,85 g = 0,024 mol

0,024 mol LiN[Si(CH3)s]2 = 4,02 g (theor.)

Gefunden: 3,44 g

(3,441 4,02) x100% = 85,6 %

Dieser - relativ hohe - Wert ist aufgrund der Hydrolyse des Produktes als vermutlich nicht
realistisch anzusehen.

Toxikologie:

[(CH3)3S]o,NH | R11 Leichtentzindlich

R14 Reagiert heftig mit Wasser

R22 Gesundheitsschadlich beim Verschlucken

R34 Verursacht Veratzungen

S7/9 Behalter dicht geschlossen an einem gut gelifteten Ort aufbewahren

S16 Von Ziundguellen fernhalten - Nicht rauchen

S26 Bei Bertihrung mit den Augen grindlich mit Wasser abspiilen und Arzt
konsultieren

S36/39 Bei der Arbeit geeignete Schutzkleidung und Schutzbrille/Gesichtsschutz
tragen

S45 Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen (wenn moglich dieses Etikett
vorzeigen)
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