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Ágrip 

Megin áhersla var lögð á smíði einsetinna 1-halo-1-silacyclohexana; C5H10SiHX með X = 

F, Cl, Br og I. Fylgt var lýsingum Sunnu Ólafsdóttur Wallevik sem áður hafði smíðað þessi 

efni og liggja lýsingar efnasmíðanna fyrir í MS ritgerð hennar [1].  

 

 
 

Þegar smíði efnanna er lokið verða þau send til Villigen í Swiss þar sem fengist hefur 

mælitími til að rannsaka niðurbrot þessara efna í rafeindahraðli Paul Scherrer Institute 

(PSI) í samvinnu við Dr. Andras Bödi, sérfræðing hjá PSI. Þessar rannsóknir gefa vonandi 

upplýsingar um bindiorku Si við halógenatómin. 
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1 Inngangur 

 

Markmið þessa verkefnis er að smíða fjórar halógenafleiður silacyclohexans þar sem 

fengist hefur mælitími til að rannsaka niðurbrot efnanna í rafeindahraðli Paul Scherrer 

Institute í Sviss og verður þá vonandi hægt að afla upplýsinga um bindiorku Si við 

halógenatómin. 

Áður hafði Sunna Ólafsdóttir Wallevik og rannsóknarhópur Ingvars Árnasonar smíðað 

þessi efni með það að markmiði að kanna áslæg og þverlæg stólform þeirra ásamt því að 

reyna að ákvarða varmafræðilegt jafnvægi þeirra á milli. Í þessu verkefni verður hins vegar 

aðeins hugsað um að smíða rétt efni og fá þau eins hrein og völ er á en til að greina efnin 

verður notast við 400MHz NMR tæki sem er staðsett í kjallara Raunvísindastofnunar. 

Til að byrja með verður smíðað chlorosilacyclohexan sem inniheldur að einhverjum hluta 

brómafleiðu en út frá því eru svo smíðaðar hreinar flúor-, klór-, bróm- og joðafleiður eftir 

þekktum aðferðum. 
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2 Efnasmíði silacyclohexan afleiða 

 

2.1 Chlorosilacyclohexan upphafsefni 

 

Chlorosilacyclohexan (1) var notað sem upphafsefni fyrir allar afleiðurnar svo byrjað var á 

að gera ríflegan skammt af því til að nota í öll hvörfin. Til að byrja með þurfti að gera di-

Grignard þar sem 1,5-dibromopentan var hvarfað við magnesíum spæni í Et2O. Joðkristall 

var notaður til að koma Grignardinum af stað (sjá skema 2.1.1.). 

 

 
 

Skema 2.1.1. 

 

Eftir að búið var að sía di-Grignardinn yfir í dropatrekt var hann látinn dropa út í lausn af 

trichlorosilani í dietyl eter sem komið hafði verið fyrir í klakabaði. Hvítt salt hóf þegar að 

myndast. Þegar allur di-Grignardinn var kominn út í hafði myndast svo mikið salt að 

segullinn megnaði ekki lengur að hræra í því. Eterinn var eimaður af og svipað magn af 

pentani sett í staðinn. Þegar því var hrært saman við saltið kom bleik slikja á lausnina sem 

svo var síuð í gegnum frittu. Pentanið var eimað af en áður en efnið var fíneimað var 

gerður annar eins skammtur af því með sömu aðferð, þeir sameinaðir og síðan fíneimaðir 

saman til að gefa 1 (sjá skema 2.1.2.).  

 
Skema 2.1.2. 

 

Þó að ég nefni þetta chlorosilacyclohexan þá má búast við því að einhver hluti efnisins sé 

brómafleiðan vegna halógenskipta við di-Grignardinn (BrMg(CH2)5MgBr) eða saltið 

(MgBrCl) sem myndaðist. 
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Tekin voru 
1
H- og 

13
C-NMR róf þar sem 

1
H rófið sýndi singlet við 4,86 ppm sem passar 

fyrir prótónuna tengda við kísilinn ásamt því að multiplettar vegna áslægra og þverlægra 

stellinga hringsins sáust við 0,90 – 2,00 ppm.  

 
 

Mynd 2.1.1. 1H-NMR róf fyrir 1 sem sýnir toppinn fyrir stöku prótónuna tengda við 

kísilinn og multipletta vegna prótóna kolefnishluta hringsins. 

 

Eitthvað er um óhreinindi (pentan og eter) og sjá má litla toppa við hlið stóru toppanna á 

kolefnisrófinu sem koma líklega útaf bróm óhreinindum. Haldið var áfram með efnið þar 

sem fíneiming og hreinsum lokamyndefna ætti að duga til að losna við óhreinindin. 

 

2.2 Smíði klór- og brómafleiðu silacyclohexan 

2.2.1 Smíði 1-phenyl-1-silacyclohexan 

Þar sem upphafsefnið inniheldur blöndu af klór- og brómafleiðu þarf að nota aðferð þar 

sem fyrst er phenylhring skipt inn fyrir halógenatómin og síðan er þétt HCl og HBr gas yfir 

í ampúlur sem innihalda 1-phenyl-1-silacyclohexan (2), fryst undir lofttæmi. Fyrst þarf því 

að smíða 2 og til þess þarf Grignardinn PhMgBr sem gerður er á hefðbundinn hátt, líkt og 

di-Grignardinn hér fyrr í skýrslunni, með hvarfi PhBr við Mg spæni í Et2O.  

 

Skema 2.2.1.1. 

 

Grignardinn var síaður yfir í dropatrekt og látinn dropa út í lausn af 1 í Et2O við 0°C sem 

olli saltmyndun. Eterinn er eimaður af og svipað magn af pentani sett í staðinn. Lausnin er 

síðan síuð í gegnum frittu með aðstoð smá lofttæmis. Saltinu er hent en gulum 

síuvökvanum haldið eftir. Pentanið er eimað af og með fíneimingu við lækkaðan þrýsting 

fæst 2.  



4 

 

Skema 2.2.1.2. 

Kolefnis NMR róf sýnir greinilega toppa á arómatíska svæðinu fyrir phenyl auk þess sem 

topparnir þrír fyrir kísilhringinn eru á sínum stað. Óhreinindin sem mátti sjá á kolefnisrófi 

1 virðast ekki vera lengur til staðar og efnið virðist nokkuð hreint.  

 

 

Mynd 2.2.1.1. 13C-NMR róf af 2 sem sýnir toppa fyrir kolefnin á arómata svæðinu og 

þau kolefni sem eru í hringnum. 

 

2.2.2 Smíði 1-chloro-1-silacyclohexan og 1-bromo-1-
silacyclohexan 

Þessi tvö efni eru smíðuð samhliða þar sem HCl og HBr gaskútar eru tengdir inn á Schlenk 

línuna, efni 2 er skipt upp í tvo skammta og sett í sitthvora ampúluna sem einnig eru 

tengdar inn á línuna. Til að reikna út hversu mikið skuli þétta í hvora ampúlu má beita 

kjörgasnálgun.  

 

Jafna 2.2.2.1. 

Þar sem n er fjöldi móla, R er gasfastinn (L*atm*K
-1

*mól
-1

), T er hitastig og P1 = 1atm. V2 

er síðan rúmmál línunnar sem fundið var að er 0,767L. Þannig að auðvelt er að finna P2 

sem leitast var eftir. 
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Efnið í ampúlunum er afgasað með því að þýða, frysta og lofttæma. Því næst er gasið 

(HCl, HBr) þétt ofan í ampúlurnar. Fylgst er með þrýstingnum inni á línunni með 

kvikasilfursmæli, til að sjá hversu miklu gasi er búið að hleypa inn í ampúlurnar. Þegar rétt 

magn var komið í þær báðar var fljótandi köfnunarefni sett undir, þær lofttæmdar og síðan 

innsiglaðar. Ampúlunum var komið fyrir í – 80°C kælibaði, þar sem þær voru geymdar yfir 

helgi og leyft að hitna rólega upp í herbergishita.  

 

Skema 2.2.1.1. 

Ampúlurnar voru síðan opnaðar og efnunum komið í sitthvora suðuflöskuna. Byrjað var á 

að eima bensen af. 1-Chloro-1-silacyclohexan (3) og 1-bromo-1-silacyclohexan (4) fengust 

þegar eimað var yfir súlu undir lækkuðum þrýstingi. NMR róf komu vel út og ppm gildi 

passa við þau sem Sunna gefur upp í sinni skýrslu.[1] Einu sjánleg óhreinindi eru örlítið 

bensen í báðum efnunum, aðeins meira í 4. 

 

 

2.3 Smíði flúorafleiðu silacyclohexan 

1-Fuoro-1-silacyclohexan (5) fæst með því að hvarfa saman HF og 1 við -30°C. Sýran var 

látin dropa hægt út í 1 á meðan kælibaðinu, sem útbúið var með MeOH og fljótandi 

köfnunarefni, var haldið í -30°C. Fljótlega mynduðust tveir fasar sem sjást augljóslega 

þegar öll sýran er komin út í. Fasarnir tveir eru fluttir yfir í skiltrekt, gulur, gruggugur fasi 

(vatnsfasinn) tekinn af og settur í suðuflösku, en lífræni fasinn fluttur í Erlenmeyerflösku 

og þurrkaður með MgSO4. Við þurrkun varð fasinn ekki eins tær og vonast var eftir þannig 

að smá Et2O var bætt út í til að fá betri aðskilnað. Lausnin var síuð aftur í skiltrektina, 

lífræni fasinn fluttur í Erlenmeyerflösku á ný og þurrkaður með MgSO4 yfir nótt. Lausnin 

var því næst síuð í suðuflösku og Et2O eimaður af. Með eimingu yfir súlu við lækkaðan 

þrýsting fæst 5. 
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Skema 2.3.1. 

NMR róf sýndu að það væri þó nokkuð af eter í efninu og snefilmagn af bensen svo að 

hreinsun var óhjákvæmileg. Gerð var tilraun með eftirfarandi hreinsunaraðferð: Efnið var 

flutt í suðuflösku með stút svo hægt var að tengja slöngu upp á hann og sú slanga var tengd 

inn á köfnunarefnislínuna. Síðan var eimsvali settur að ofan og kæling höfð á. Út frá 

eimsvalanum gekk slanga upp á köfnunarefnislínuna þannig að það var komin hringrás. 

Köfnunarefnið fór því inn um stútinn á flöskunni, 

átti að taka eterinn með sér, flúor efnið myndi 

verða eftir og köfnunarefnið og eterinn fara aftur út 

á línuna og blása út í gildrurnar. Þetta var haft 

svona yfir nótt á meðan segull hrærði í lausninni 

en þegar komið var að um morguninn var 

suðuflaskan tóm. Köfnunarefnið virðist hafa tekið 

allt með sér þrátt fyrir kælinguna. Það reyndist því 

nauðsynlegt að endurtaka þetta hvarf og búa til 

annan skammt af 1 þar sem ekki var til nóg magn 

til að endurtaka þetta.  

Fylgt var sömu aðferðum og áður við að smíða 

efnin og NMR róf seinni skammtsins af 1 er 

sambærilegt rófi fyrri smíðinnar, en seinni 

skammtur inniheldur þó aðeins meira magn af 

bensen. Eterinn er á sínum stað í svipuðu magni og 

áður.  

Ný aðferð var reynd við hreinsun 5. Tilraun var 

gerð til að þétta eter og bensen yfir í Schlenk-rör 

sem var ofan í fljótandi köfnunarefni og 

þrýstingurinn var lækkaður til að ná þeim yfir. 

Með þessari aðferð var engin hætta á að tapa 5. 

Hins vegar reyndist erfitt að aðgreina 5 frá bensen. 

Eftir að hafa þétt nokkrum sinnum virtist eterinn 

vera alveg farinn en eitthvað smá varð eftir af 

bensen.  

 

Mynd 2.3.1. Uppstilling sem  

notuð var við tilraun að hreinsun 

 1-fluoro-1-silacyclohexan 
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Mynd 2.3.2. Munur á 1H-NMR rófi 5 fyrir og eftir þéttingu. 

2.4 Smíði joðafleiðu silacyclohexan 

Smíði 1-iodo-1-silacyclohexan (6) er með þeim hætti að iodotrimetylsilan er hvarfað við 1 

í CH2Cl2. Iodotrimetylsilan sem pantað var frá Sigma-Aldrich, kom í 25mL ampúlu, tær 

litlaus vökvi. Eftir að standa skamma stund í dropatrekt við stofuhita tók það á sig 

rauðbrúnan lit. Efninu var dropað út í lausn af 1 í dichlorometan svo úr varð bleik lausn 

sem látin var hrærast við mikinn snúning yfir helgi. Samkvæmt ritgerð Sunnu [1] átti að 

myndast salt en þegar lausnin var skoðuð eftir helgi hafði ekki myndast neitt salt og 

lausnin var enn bleik. Eftir að hafa rætt við Ingvar og Nönnu Rut komumst við að þeirri 

niðurstöðu að ekkert salt ætti að myndast þar sem einungis væri um halógenskipti að ræða. 

Því var hafist við uppvinnslu hvarfsins.  

Eimað var yfir súlu og við lækkaðan þrýsting (50 torr) eftir að dichlorometan var að mestu 

farið. Eimingin skilaði efnum við 60-70°C og smá við 90°C, sem passaði ekki alveg við 

fyrirliggjandi upplýsingar. Róf af efnunum sýndu að eitthvað af 6 var fyrir hendi en mikið 

af óhreinindum. Róf af því sem eftir varð í suðuflöskunni við eimingu sýndi hins vegar 6 í 

meira magni. Því var eimað aftur og nú við aðeins lægri þrýsting (40 torr). Í þetta skipti 

eimaðist 6 sem glær vökvi, upp úr brúnni lausninni í suðuflöskunni.  

 

Skema 2.4.1. 

Þegar 
13

C-NMR rófið er skoðað má sjá toppana þrjá fyrir kolefnin á kísilhringnum og í 
1
H-

NMR rófinu sést singletinn við 4,80 ppm sem er fyrir prótónuna tengda við kísilinn og 

einnig sjást multiplettarnir 1,17-1,88 ppm fyrir prótónurnar á kolefnum hringsins. Á 

prótónurófinu má sjá nokkra litla toppa fyrir neðan 1,00 ppm og í kringum singletinn við 

4,80 ppm, sem hugsanlega stafa af litlu magni af óhvörfuðu iodotrimetylsilan.    
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3 Greining á NMR rófum 
 

 

Skema 3.1. 

3.1 1-Fluoro-1-silacyclohexan 

 

3.1.1 1H-NMR róf 

Prótónur sem tengdar eru við kolefni í hringnum gefa multipletta á bilinu 0,77-1,84 ppm. 

Ástæða þess er að þarna sjást bæði prótónur í áslægri og þverlægri stellingu. Gera má ráð 

fyrir að merkin fyrir prótónur á kolefnum 1 og 5 komi við lægst ppm þar sem kolefni 

dregur frekar til sín rafeindir en kísill, þá eykst rafeindaþéttleiki kolefnanna við kísilinn (1 

og 5) sem orsakar merki við lægra ppm. Það virðist sem flúor splitti upp multiplettinum 

sem kemur fyrir 1 og 5 í tvo multipletta, annan við 0,77-0,87 ppm og hinn við 0,90-0,97 

ppm. Þetta er útaf því að 
19

F (100%) hefur I = ½. Einn breiður multiplet kemur fyrir 

prótónurnar á kolefni 3 við 1,37-1,54 ppm og síðan er stór multiplet fyrir prótónurnar á 

kolefnum 2 og 4 á bilinu 1,67-1,84 ppm.  

Flúor splittar líka merkinu fyrir prótónuna sem er tengd við kísilinn upp í doublet við 4,80 

ppm. Sjá má lítinn topp við 7,35 ppm sem er vegna bensen óhreininda.  

 

3.1.2 13C-NMR róf 

Þrjú stór merki sjást á bilinu 13-30 ppm en þau tilheyra kolefnunum fimm sem mynda 

hringinn ásamt kísli. Merkið fyrir kolefni 1 og 5 kemur við lægsta ppm eins og útskýrt var í 
1
H-NMR rófinu og það splittast upp í doublet vegna kúplunar við 

19
F. Þessi doublet kemur 

við 13,2 ppm. Toppurinn við 29,2 ppm tilheyrir kolefninu sem er endastætt við kísilinn (3). 

Þetta er minnsti toppurinn enda aðeins eitt kolefni sem veldur honum. Þá eru eftir kolefni 

nr 2 og 4 sem koma við 23,2 ppm.  
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3.2 Töflur með upplýsingum um NMR róf 

3.2.1 1H-NMR róf 

Niðurstöður 
1
H-NMR mælinga efna 2-6 sem tekin eru saman í töflu 3.2.1. 

Tafla 3.2.1. Taflan sýnir staðsetningu merkja (ppm) í 
1
H-NMR rófum fyrir efni 2-6. Merkin 

eru flokkuð í dálka eftir atómnúmerum sem sjá má á skema 3.1.  

      1 og 5      2 og 4         3       6 

_________________________________________________________________________ 

Si-Ph*
1
  (2) 0,95-1,04 og 

1,14-1,20 ppm 

1,77-1,84 og 

1,96-2,04 ppm 

1,43-1,53 og 

1,68-1,75 ppm 

4,48 ppm 

Si-Cl      (3) 0,96-1,04 ppm 1,75-1,82 ppm 1,33-1,42 og 

1,52-1,61 ppm 

4,86 ppm 

Si-Br      (4) 1,08-1,16 ppm 1,75-1,86 ppm 1,34-1,44 og 

1,55-1,63 ppm 

4,86 ppm 

Si-F       (5) 0,77-0,87 og 

0,90-0,97 ppm 

1,67-1,84 ppm 1,37-1,54 ppm 4,80 ppm 

Si-I       (6) 1,19-1,23 og 

1,28-1,36 ppm 

1,71-1,86 ppm 1,37-1,45 og 

1,58-1,64 ppm 

4,80 ppm 

 

 

*
1
 : Á arómatasvæðinu við 7,44-7,70 ppm koma multiplettar fyrir arómatann sem erfitt er 

að greina í sundur. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



10 

3.2.2 13C-NMR róf 

Niðurstöður 
13

C-NMR mælinga efna 2-6 sem tekin eru saman í töflu 3.2.2. 

Tafla 3.2.2. Taflan sýnir staðsetningu merkja (ppm) í 
13

C-NMR rófum fyrir efni 2-6. 

Merkin eru flokkuð í dálka eftir atómnúmerum sem sjá má á skema 3.1. 

            1 og 5            2 og 4                3 

_________________________________________________________________________ 

Si-Ph*
2
  (2) 10,6 ppm 24,8 ppm 29,8 ppm 

Si-Cl      (3) 14,8 ppm 23,1 ppm 29,0 ppm 

Si-Br      (4) 14,7 ppm 23,2 ppm 28,9 ppm 

Si-F        (5) 13,2 ppm 23,2 ppm 29,2 ppm 

Si-I         (6) 14,3 ppm 23,7 ppm 28,9 ppm 

 

 

*
2
 : Fjórir toppar sjást á arómatíska svæðinu, 127-136 ppm. Við 135,9 ppm kemur ipso 

toppurinn en hann er minnstur vegna þess að hann hefur enga prótónu og verður því fyrir 

minnstu Nuclear Overhauser Effect (NOE). Ortho og meta gefa tvöfalt hærri toppa útaf 

symmetríu, ortho toppurinn kemur við 134,4 ppm og meta toppurinn við 127,9 ppm. Para 

toppurinn kemur svo við 129,2 ppm. Litlir toppar sjást nálægt para og meta toppnum sem 

gætu verið vegna bensenmengunar.  
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4 Niðurstöður 

Öll hvörfin virðast hafa gengið upp þó svo að það hafi verið leiðinlega mikil 

bensenmengun í brómafleiðunni, en Ingvar fann gamlan skammt frá Sunnu sem var aðeins 

hreinni og verður hann sendur til Sviss. Ísak Sigurjón Bragason fær minn skammt af 

brómafleiðunni til að nota í sínu verkefni.  

Örlítið bensen var að finna í klórafleiðunni en í svo litlu magni að ekki verður reynt að 

hreinsa það frekar og fer það óbreytt til Sviss. Eins var með flúorafleiðuna, hún innihélt 

örlítið af bensen en heppnast hafði að fjarlægja allan eter og verður efnið sent þannig. 

Joðafleiðan lítur vel út, ótrúlegt en satt sjást engin bensen óhreinindi en á prótónurófinu 

sjást nokkrir litlir toppar sem gætu verið útaf óhvörfuðu iodotrimetylsilan. Efnið verður 

sent svona til Sviss. 

Ingvar innsiglaði öll efnin í ampúlum við lofttæmi, þær voru merktar og þeim pakkað 

tryggilega inn í fyllta hólka og sendar þannig til Sviss. Þar verða efnin mæld en ekki verður 

fjallað um niðurstöður mælinganna í þessari ritgerð.   
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5 Verklegur hluti 

5.1 Almennt 

 

Öll hvörf voru unnin undir aðstæðum þar sem ílát höfðu verið þurkuð í ofni við 120°C, 

lofttæmd og fyllt með þurru köfnunarefni á þar til gerðri Schlenk línu. Allir leysar voru 

þurrkaðir fyrir notkun, Et2O og pentan var soðið með natríumvír sem pressaður var ofan í 

leysinn, og benzophenone var notað til að tilgreina þegar leysirinn var orðinn þurr. 

Triglyme var notað til að auka leysni benzophenone í pentan svo blái liturinn yrði 

greinilegri. CH2Cl2 var þurrkað yfir CaH2. NMR róf allra efna voru mæld í CDCl3 á Bruker 

Avance 400 MHz kjarnsegulrófstæki Raunvísindastofnunar. Þar af leiðandi eru merki 

CDCl3, 7,26 ppm fyrir 
1
H-NMR og 77,0 ppm fyrir 

13
C-NMR, notuð sem viðmið við 

greiningu rófanna.  

 

5.2 Hvörf 

Chlorosilacyclohexan (1): Lausn Br(CH2)5Br (126,5g, 550,1mmól) í Et2O (300mL) var 

dropað hægt í flösku sem innihélt Mg (29,4g, 1209,6mmól) og Et2O (100mL) við stöðuga 

hrærslu. Joð kristall var notaður til að hjálpa di-Grignardinum í gang. Eftir að allt hafði 

dropað út í var lausnin látin sjóða í 2 tíma og síðan hrærð yfir nótt. Di-Grignardinn var 

síðan síaður í gegnum glerull yfir í dropatrekt undir köfnunarefnisflæði og honum dropað 

hægt út lausn af Cl3SiH (73,5g, 542,6mmól) í Et2O (350mL) við stöðuga hræringu og 0°C. 

Mikið hvítt salt myndast en lausnin er látin hrærast yfir nótt. Et2O er eimað af og svipuðu 

magni af pentan bætt út í og hrist vel saman, lausnin er síðan síuð undir köfnunarefnisflæði 

og nokkrum skömmtum af pentani hellt í gegnum saltið sem verður eftir í frittunni en 

saltinu er síðan hent. Pentanið er eimað af. Annar skammtur var síðan útbúinn með sama 

magni af efnum, skammtarnir sameinaðir og fíneimaðir yfir súlu við 91-93°C og 160 torr, 

sem gaf 53.4g af chlorosilacyclohexan (1). Efnið inniheldur líklega smá af brómafleiðunni. 
1
H NMR (400 MHz, CDCl3): δ = 0,99-1,02 (m, 4H, CH2), 1,32-1,42 (m, 1H, CH2 ás/þv), 

1,53-1,60 (m, 1H, CH2 ás/þv), 1,76-1,82 (m, 4H, CH2), 4,86 (m, 1H, SiH). 
13

C NMR (101 

MHz, CDCl3): δ = 14,8, 23,1, 29,0. 

 

1-Phenyl-1-silacyclohexan (2): Grignardinn PhMgBr (29,7g, 164mmól) er látinn dropa 

hægt út í lausn af chlorosilacyclohexan (1) (21,9g, 163mmól) í Et2O (150mL) við hræringu 

og 0°C. Eterinn var eimaður af, svipað magn af pentan sett í staðinn og hrist saman við 

myndefnin. Lausnin var síðan síuð undir köfnunarefni, nokkrum skömmtum af pentani var 

hellt í gegn og lofttæmi notað til að hjálpa til. Pentan var eimað af. Frekari eiming gaf 

18,6g (105mmól, 71%) af 1-phenyl-silacyclohexan (2) við 126-128°C og 20 torr. 
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1-Chloro-1-silacyclohexan (3): 1-Phenyl-silacyclohexan (2) (9,47g, 53,7mmól) var komið 

fyrir í ampúlu og vatnsfrítt HCl (2,2g, 53,7mmól) þétt yfir í ampúluna. Hún var síðan 

innsigluð við lofttæmi. Ampúlunni var komið fyrir í -80°C kælibaði (etyl acetate og 

fljótandi köfnunarefni) og geymt í því yfir helgi þannig að kælibaðið hitnaði rólega upp í 

herbergishita. Ampúlan var síðan opnuð og efnið flutt í suðuflösku. Fyrst er bensen eimað 

af og síðan fæst 1-chloro-silacyclohexan (3) (3,65g, 50%), sem tær litlaus vökvi við 70°C 

og 67torr. 
1
H NMR (400 MHz, CDCl3): δ = 0,96-1,04 (m, 4H, CH2), 1,33-1,42 (m, 1H, 

CH2 ás/þv), 1,52-1,61 (m, 1H, CH2 ás/þv), 1,75-1,82 (m, 4H, CH2), 4,86 (m, 1H, SiH). 
13

C 

NMR (101 MHz, CDCl3): δ = 14,8, 23,1, 29,0. 

 

1-Bromo-1-silacyclohexan (4):  1-Phenyl-silacyclohexan (2) (8,96g, 50,8mmól) var sett í 

ampúlu, vatnsfrítt HBr (4,7g, 58,0mmól) þétt yfir í ampúluna og hún síðan innsigluð við 

lofttæmi. Ampúlunni var komið fyrir í -80°C kælibaði (etyl acetate og fljótandi 

köfnunarefni) og geymt í því yfir helgi þannig að kælibaðið hitnaði rólega upp í 

herbergishita. Ampúlan var síðan opnuð og efnið flutt í suðuflösku. Fyrst var gerð tilraun 

til að eima bensen af. Við frekari eimingu fæst 1-bromo-silacyclohexan (4) (6,81g, 50%) 

sem var tær vökvi með bleikri slikju við 92-96°C og 80 torr. 
1
H NMR (400 MHz, CDCl3): 

δ = 1,08-1,16 (m, 4H, CH2), 1,34-1,44 (m, 1H, CH2 ás/þv), 1,55-1,63 (m, 1H, CH2 ás/þv), 

1,75-1,86 (m, 4H, CH2), 4,86 (m, 1H, SiH). 
13

C NMR (101 MHz, CDCl3): δ = 14,7, 23,2, 

28,9. 

 

1-Fluoro-1-silacyclohexan (5): 40% HF (8,1g, 405mmól) var látin dropa hægt út 

chlorosilacyclohexan (1) (21,2g, 158mmól) við -30°C (kælibað gert úr MeOH og fljótandi 

köfnunarefni). Tveir fasar mynduðust og lausnin var látin hitna hægt upp í stofuhita. 

Lausnin var sett í skiltrekt og Et2O (50mL) bætt út í, vatnsfasanum var hent en lífræni 

fasinn þurrkaður með MgSO4 yfir nótt. Et2O eimað af og við lækkaðan þrýsting (155 torr, 

54°C) fást 6,1g af óhreinu efni. Óhreinindi eru þétt yfir í Schlenk-rör með lækkuðum 

þrýstingi og eftir verður 1-fluoro-1-silacyclohexane (5) (2,15g, 11%). 
1
H NMR (400 MHz, 

CDCl3): δ = 0,77-0,87 (m, 2H, CH2 ás/þv), 0,90-0,97 (m, 2H, CH2 ás/þv), 1,37-1,54 (m, 2H, 

CH2), 4,80 (d, 1H, SiH). 
13

C NMR (101 MHz, CDCl3): δ = 13,2 (d), 23,2, 29,2. 

 

1-Iodo-1-silacyclohexan (6): Iodotrimethylsilan (13,9g, 69,7mmól) var látið dropa hægt út 

í lausn chlorosilacyclohexan (1) (8,8g, 65,3mmól) í CH2Cl2 (220mL) og var lausnin hrærð 

yfir helgi. CH2Cl2 var eimað af og við lækkaðan þrýsting (40 torr, 98-100°C) fékkst svo 1-

iodo-1-silacyclohexan (6) sem tær litlaus vökvi (5,11g, 35%). 
1
H NMR (400 MHz, 

CDCl3): δ = 1,19-1,23 (m, 2H, CH2 ás/þv), 1,28-1,36 (m, 2H, CH2 ás/þv), 1,37-1,45 (m, 1H, 

CH2 ás/þv), 1,58-1,64 (m, 1H, CH2 ás/þv), 1,71-1,86 (m, 4H, CH2 ás/þv), 4,80 (m, 1H, SiH). 
13

C 

NMR (101 MHz, CDCl3): δ = 14,3, 23,7, 28,9. 
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Viðauki A: 
1
H-NMR róf af 1  
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Viðauki B: 
13

C-NMR róf af 1  
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Viðauki C: 
1
H-NMR róf af 2  
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Viðauki D: 
13

C-NMR róf af 2 
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Viðauki E: 
1
H-NMR róf af 3 
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Viðauki F: 
13

C-NMR róf af 3 

 

p
p

m
 (

f1
)

0
5

0
1

0
0

05
0

0

1
0

0
0

1
5

0
0

2
0

0
0

128.274

77.000

29.034

23.089

14.754



22 

Viðauki G: 
1
H-NMR róf af 4 
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Viðauki H: 
13

C-NMR róf af 4 
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Viðauki I: 
1
H-NMR róf af 5 
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Viðauki J: 
13

C-NMR róf af 5 
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Viðauki K: 
1
H-NMR róf af 6 
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Viðauki L: 
13

C-NMR róf af 6 
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