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Agrip
Megin ahersla var 16gd & smidi einsetinna 1-halo-1-silacyclohexana; CsH1SiHX med X =

F, Cl, Brog I. Fylgt var lysingum Sunnu Olafsdéttur Wallevik sem adur hafdi smidad pessi
efni og liggja lysingar efnasmidanna fyrir i MS ritgerd hennar [1].

Si
% Sy

X =F, Cl,Br, I

Pegar smidi efnanna er lokid verda pau send til Villigen i Swiss par sem fengist hefur
meelitimi til ad rannsaka nidurbrot pessara efna i rafeindahradli Paul Scherrer Institute
(PSI) i samvinnu vid Dr. Andras Bddi, sérfreeding hja PSI. bPessar rannsoknir gefa vonandi
upplysingar um bindiorku Si vid halégenatémin.
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1 Inngangur

Markmid pessa verkefnis er ad smida fjorar halogenafleidur silacyclohexans par sem
fengist hefur meelitimi til ad rannsaka nidurbrot efnanna i rafeindahradli Paul Scherrer
Institute i Sviss og verdur p& vonandi heaegt ad afla upplysinga um bindiorku Si vid
halégenatomin.

Adur hafdi Sunna Olafsdottir Wallevik og rannséknarhépur Ingvars Arnasonar smidad
bessi efni med pad ad markmidi ad kanna asleg og pverlaeg stélform peirra asamt pvi ad
reyna ad akvarda varmafradilegt jafnveegi peirra & milli. I pessu verkefni verdur hins vegar
adeins hugsad um ad smida rétt efni og fa pau eins hrein og vol er a en til ad greina efnin
verdur notast vid 400MHz NMR teeki sem er stadsett i kjallara Raunvisindastofnunar.

Til ad byrja med verdur smidad chlorosilacyclohexan sem inniheldur ad einhverjum hluta
bromafleidu en Gt fra pvi eru svo smidadar hreinar fldor-, klor-, brom- og jodafleidur eftir
bekktum adferdum.



2 Efnasmidi silacyclohexan afleida

2.1 Chlorosilacyclohexan upphafsefni

Chlorosilacyclohexan (1) var notad sem upphafsefni fyrir allar afleidurnar svo byrjad var a
ad gera riflegan skammt af pvi til ad nota i 6ll hvorfin. Til ad byrja med purfti ad gera di-
Grignard par sem 1,5-dibromopentan var hvarfad vid magnesium spzni i Et,O. Jodkristall
var notadur til ad koma Grignardinum af stad (sja skema 2.1.1.).

Y

Br(CH,)sBr + 2Mg BrMg(CH,);MgBr

Skema 2.1.1.

Eftir ad buid var ad sia di-Grignardinn yfir i dropatrekt var hann latinn dropa Gt i lausn af
trichlorosilani i dietyl eter sem komid hafdi verid fyrir i klakabadi. Hvitt salt hof pegar ad
myndast. Pegar allur di-Grignardinn var kominn Gt i hafdi myndast svo mikid salt ad
segullinn megnadi ekki lengur ad hraera i pvi. Eterinn var eimadur af og svipad magn af
pentani sett i stadinn. Pegar pvi var hrart saman vid saltid kom bleik slikja & lausnina sem
svo var siud i gegnum frittu. Pentanid var eimad af en adur en efnid var fineimad var
gerdur annar eins skammtur af pvi med somu adferd, peir sameinadir og sidan fineimadir
saman til ad gefa 1 (sja skema 2.1.2.).

H
Et,0, 0°C S|i
: -~ X
BrMg(CH,)sMgBr + HSiCl; %
- 2MgX,
1 X =Cl, Br

Skema 2.1.2.

Pd ad ég nefni petta chlorosilacyclohexan pa méa buast vid pvi ad einhver hluti efnisins sé
brémafleidan vegna haldgenskipta vid di-Grignardinn (BrMg(CH;)sMgBr) eda saltid
(MgBrCl) sem myndadist.



Tekin voru *H- og *C-NMR réf par sem *H réfid syndi singlet vid 4,86 ppm sem passar
fyrir prétonuna tengda vid Kisilinn dsamt pvi ad multiplettar vegna asleegra og pverlegra
stellinga hringsins saust vid 0,90 — 2,00 ppm.
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Mynd 2.1.1. 'H-NMR réf fyrir 1 sem synir toppinn fyrir stéku préténuna tengda vid
kisilinn og multipletta vegna préténa kolefnishluta hringsins.

Eitthvad er um ohreinindi (pentan og eter) og sja ma litla toppa vid hlid stéru toppanna a
kolefnisréfinu sem koma liklega Gtaf brom 6hreinindum. Haldid var &fram med efnid par
sem fineiming og hreinsum lokamyndefna etti ad duga til ad losna vid éhreinindin.

2.2 Smidi klor- og bromafleidu silacyclohexan

2.2.1 Smidi 1-phenyl-1-silacyclohexan

par sem upphafsefnid inniheldur bléndu af kl6r- og brémafleidu parf ad nota adferd par
sem fyrst er phenylhring skipt inn fyrir halégenatomin og sidan er pétt HCI og HBr gas yfir
i ampulur sem innihalda 1-phenyl-1-silacyclohexan (2), fryst undir loftteemi. Fyrst parf pvi
ad smida 2 og til pess parf Grignardinn PhMgBr sem gerdur er & hefobundinn hatt, likt og
di-Grignardinn hér fyrr i skyrslunni, med hvarfi PhBr vid Mg spani i Et,0.

Et,0

Y

PhBr + Mg PhMgBr

Skema 2.2.1.1.

Grignardinn var siadur yfir i dropatrekt og latinn dropa ut i lausn af 1 i Et;O vid 0°C sem
olli saltmyndun. Eterinn er eimadur af og svipad magn af pentani sett i stadinn. Lausnin er
sidan siud i gegnum frittu med adstod sma loftteemis. Saltinu er hent en gulum
siuvokvanum haldid eftir. Pentanid er eimad af og med fineimingu vid lekkadan prysting
feest 2.



| Et,0, 0°C | .

- MgBrX

Skema 2.2.1.2.

Kolefnis NMR rof synir greinilega toppa a arématiska svaedinu fyrir phenyl auk pess sem
topparnir prir fyrir Kisilhringinn eru a sinum stad. Ohreinindin sem matti sja a kolefnisrofi
1 virdast ekki vera lengur til stadar og efnid virdist nokkud hreint.
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Mynd 2.2.1.1. *C-NMR réf af 2 sem synir toppa fyrir kolefnin & arémata svaedinu og
bau kolefni sem eru i hringnum.

2.2.2 Smidi 1-chloro-1-silacyclohexan og 1-bromo-1-
silacyclohexan

pessi tvo efni eru smidud samhlida par sem HCI og HBr gaskdtar eru tengdir inn & Schlenk
linuna, efni 2 er skipt upp i tvo skammta og sett i sitthvora ampuluna sem einnig eru
tengdar inn & linuna. Til ad reikna Gt hversu mikid skuli pétta i hvora ampulu ma beita

kjorgasnalgun.

nRT VP,
Vl = P e
P, 2 Vv,
Jafna 2.2.2.1.

bar sem n er fjoldi méla, R er gasfastinn (L*atm*K*mél™), T er hitastig og P; = 1atm. V>
er sidan rammal linunnar sem fundid var ad er 0,767L. Pannig ad audvelt er ad finna P,
sem leitast var eftir.



Efnid i ampdlunum er afgasad med pvi ad pyda, frysta og loftteema. bvi naest er gasid
(HCI, HBr) pétt ofan i ampdlurnar. Fylgst er med prystingnum inni & linunni med
kvikasilfursmeeli, til ad sja hversu miklu gasi er buid ad hleypa inn i ampulurnar. Pegar rétt
magn var komid i paer badar var fljotandi kdfnunarefni sett undir, paer loftteemdar og sidan
innsigladar. Ampulunum var komid fyrir i — 80°C keelibadi, par sem peer voru geymdar yfir
helgi og leyft ad hitna rélega upp i herbergishita.
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Skema 2.2.1.1.

Ampulurnar voru sidan opnadar og efnunum komid i sitthvora sudufléskuna. Byrjad var &
ad eima bensen af. 1-Chloro-1-silacyclohexan (3) og 1-bromo-1-silacyclohexan (4) fengust
pegar eimad var yfir sulu undir leekkudum prystingi. NMR rof komu vel Ut og ppm gildi
passa vid pau sem Sunna gefur upp i sinni skyrslu.[1] Einu sjanleg éhreinindi eru orlitid
bensen i bA&dum efnunum, adeins meira i 4.

2.3 Smidi fliorafleidu silacyclohexan

1-Fuoro-1-silacyclohexan (5) faest med pvi ad hvarfa saman HF og 1 vid -30°C. Syran var
latin dropa heegt Ut i 1 & medan kelibadinu, sem utbuid var med MeOH og fljotandi
kéfnunarefni, var haldid i -30°C. Fljétlega myndudust tveir fasar sem sjast augljoslega
pegar 61l syran er komin Ut i. Fasarnir tveir eru fluttir yfir i skiltrekt, gulur, gruggugur fasi
(vatnsfasinn) tekinn af og settur i suduflosku, en lifreeni fasinn fluttur i Erlenmeyerflosku
0g purrkadur med MgSQ,. Vid purrkun vard fasinn ekki eins teer og vonast var eftir pannig
ad sma Et,O var beett Gt i til ad fa betri adskilnad. Lausnin var siud aftur i skiltrektina,
lifreeni fasinn fluttur i Erlenmeyerflosku & ny og purrkadur med MgSO, yfir nott. Lausnin
var pvi naest siud i suduflosku og Et,O eimadur af. Med eimingu yfir stlu vid lekkadan
brysting feest 5.



H H

iy TTSX - P~
-30°C, -HX

1 X =Cl, Br 5

Skema 2.3.1.

NMR rof syndu ad pad veeri pé nokkud af eter i efninu og snefilmagn af bensen svo ad
hreinsun var 6hjakvemileg. Gerd var tilraun med eftirfarandi hreinsunaradferd: Efnid var
flutt i suduflosku med stut svo heaegt var ad tengja sléngu upp & hann og su slanga var tengd
inn & kofnunarefnislinuna. Sidan var eimsvali settur ad ofan og keling hofd & Ut fra
eimsvalanum gekk slanga upp a kéfnunarefnislinuna pannig ad pad var komin hringras.
Koéfnunarefnid for pvi inn um statinn & fléskunni,
atti ad taka eterinn med ser, flior efnid myndi
verda eftir og kdfnunarefnid og eterinn fara aftur ut
& linuna og blasa at i gildrurnar. petta var haft
svona Yfir nott & medan segull hreerdi i lausninni
en pegar komid var ad um morguninn var
suduflaskan tom. Kofnunarefnid virdist hafa tekid
allt med ser pratt fyrir keelinguna. bad reyndist pvi
naudsynlegt ad endurtaka petta hvarf og bua til
annan skammt af 1 par sem ekki var til n6g magn
til ad endurtaka petta.

Fylgt var sdmu adferdum og adur vio ad smida
efnin og NMR ro6f seinni skammtsins af 1 er
samberilegt réfi  fyrri  smidinnar, en seinni
skammtur inniheldur p6é adeins meira magn af
bensen. Eterinn er a sinum stad i svipudu magni og
adur.

Ny adferd var reynd vid hreinsun 5. Tilraun var
gerd til ad pétta eter og bensen yfir i Schlenk-ror
sem var ofan i fljétandi kofnunarefni og
prystingurinn var lekkadur til ad na peim yfir. Mynd 2.3.1. Uppstilling sem
Med pessari adferd var engin heetta a ad tapa 5. oty var vid tilraun ad hreinsun
Hins vegar reyndist erfitt ad aagreina 5 fra bensen. 1-fluoro-1-silacyclohexan

Eftir ad hafa pétt nokkrum sinnum virtist eterinn

vera alveg farinn en eitthvad sméa vard eftir af

bensen.
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Mynd 2.3.2. Munur & 'H-NMR réfi 5 fyrir og eftir péttingu.

2.4 Smidi jodafleidu silacyclohexan

Smidi 1-iodo-1-silacyclohexan (6) er med peim hetti ad iodotrimetylsilan er hvarfad vid 1
i CH,Cl,. lodotrimetylsilan sem pantad var fra Sigma-Aldrich, kom i 25mL ampulu, teer
litlaus vokvi. Eftir ad standa skamma stund i dropatrekt vid stofuhita tok pad a sig
raudbranan lit. Efninu var dropad Gt i lausn af 1 i dichlorometan svo ur vard bleik lausn
sem latin var hreerast vio mikinn snadning yfir helgi. Samkvaemt ritgerd Sunnu [1] atti ad
myndast salt en pegar lausnin var skodud eftir helgi hafdi ekki myndast neitt salt og
lausnin var enn bleik. Eftir ad hafa reett vid Ingvar og Nonnu Rut komumst vid ad peirri
nidurstdou ad ekkert salt a&tti ad myndast par sem einungis veeri um halégenskipti ad reeda.
pvi var hafist vid uppvinnslu hvarfsins.

Eimad var yfir stlu og vid lekkadan prysting (50 torr) eftir ad dichlorometan var ad mestu
fario. Eimingin skiladi efnum vid 60-70°C og sma vid 90°C, sem passadi ekki alveg vid
fyrirliggjandi upplysingar. Rof af efnunum syndu ad eitthvad af 6 var fyrir hendi en mikid
af 6hreinindum. Rof af pvi sem eftir vard i sudufléskunni vid eimingu syndi hins vegar 6 i
meira magni. Pvi var eimad aftur og nd vid adeins laegri prysting (40 torr). 1 petta skipti
eimadist 6 sem gleer vokvi, upp ar branni lausninni i sudufléskunni.

T H
. CH,Cl |
S|\ 272 Si
-Me3SlX
1 X =Cl, Br 6

Skema 2.4.1.

begar *C-NMR ré6fid er skodad ma sja toppana prja fyrir kolefnin & kisilhringnum og i *H-
NMR rofinu sest singletinn vid 4,80 ppm sem er fyrir prétonuna tengda vid Kisilinn og
einnig sjast multiplettarnir 1,17-1,88 ppm fyrir prétonurnar & kolefnum hringsins. A
prétonurofinu méa sja nokkra litla toppa fyrir nedan 1,00 ppm og i kringum singletinn vid
4,80 ppm, sem hugsanlega stafa af litlu magni af é6hvorfudu iodotrimetylsilan.



3 Greining a NMR rofum

6
H
!
[T
3 2 1
X =F, Cl, Br, L, Ph
Skema 3.1.

3.1 1-Fluoro-1-silacyclohexan

3.1.1 'H-NMR rof

Protonur sem tengdar eru vid kolefni i hringnum gefa multipletta & bilinu 0,77-1,84 ppm.
Asteda pess er ad parna sjast baedi protonur i aslaegri og pverlegri stellingu. Gera ma rad
fyrir ad merkin fyrir proténur & kolefnum 1 og 5 komi vid leegst ppm par sem kolefni
dregur frekar til sin rafeindir en kisill, p4 eykst rafeindapéttleiki kolefnanna vid kisilinn (1
og 5) sem orsakar merki vid leegra ppm. Pad virdist sem fltor splitti upp multiplettinum
sem kemur fyrir 1 og 5 i tvo multipletta, annan vid 0,77-0,87 ppm og hinn vid 0,90-0,97
ppm. betta er Gtaf pvi ad *°F (100%) hefur | = %. Einn breidur multiplet kemur fyrir
préténurnar & kolefni 3 vid 1,37-1,54 ppm og sidan er stér multiplet fyrir préténurnar &
kolefnum 2 og 4 & bilinu 1,67-1,84 ppm.

Fluor splittar lika merkinu fyrir prétonuna sem er tengd vid kisilinn upp i doublet vid 4,80
ppm. Sja ma litinn topp vid 7,35 ppm sem er vegna bensen 6hreininda.

3.1.2 3C-NMR rof

Prju stér merki sjast a bilinu 13-30 ppm en pau tilheyra kolefnunum fimm sem mynda
hringinn asamt kisli. Merkid fyrir kolefni 1 og 5 kemur vid laegsta ppm eins og Utskyrt var i
'H-NMR réfinu og pad splittast upp  doublet vegna kiplunar vid *°F. bessi doublet kemur
vid 13,2 ppm. Toppurinn vid 29,2 ppm tilheyrir kolefninu sem er endastatt vid Kisilinn (3).
Petta er minnsti toppurinn enda adeins eitt kolefni sem veldur honum. Pa eru eftir kolefni
nr 2 og 4 sem koma vid 23,2 ppm.



3.2 Toflur med upplysingum um NMR rof

3.2.1 'H-NMR rof

Nidurstodur *H-NMR malinga efna 2-6 sem tekin eru saman f t6flu 3.2.1.

Tafla 3.2.1. Taflan synir stadsetningu merkja (ppm) { *H-NMR réfum fyrir efni 2-6. Merkin

eru flokkud i dalka eftir atbmnumerum sem sja ma & skema 3.1.

log5 2094 3 6
Si-Ph** (2) 0,95-1,04 og 1,77-1,84 og 1,43-1,53 og 4,48 ppm
1,14-1,20 ppm  1,96-2,04 ppm  1,68-1,75 ppm
Si-Cl  (3) 0,96-1,04 ppm  1,75-1,82 ppm  1,33-1,42 og 4,86 ppm
1,52-1,61 ppm
Si-Br  (4) 1,08-1,16 ppm  1,75-1,86 ppm  1,34-1,44 og 4,86 ppm
1,55-1,63 ppm
Si-F  (5) 0,77-0,87 og 1,67-1,84 ppm  1,37-154ppm 4,80 ppm
0,90-0,97 ppm
Si-1 (6) 1,19-1,23 og 1,71-1,86 ppm  1,37-1,450g 4,80 ppm
1,28-1,36 ppm 1,58-1,64 ppm

*L - A arématasveaedinu vid 7,44-7,70 ppm koma multiplettar fyrir arématann sem erfitt er

ad greina i sundur.



3.2.2 *C-NMR réf
Nidurstédur *C-NMR mzlinga efna 2-6 sem tekin eru saman i t6flu 3.2.2.

Tafla 3.2.2. Taflan synir stadsetningu merkja (ppm) i *C-NMR réfum fyrir efni 2-6.
Merkin eru flokkud i dalka eftir atdmndmerum sem sjd ma & skema 3.1.

log5 2094 3
Si-Ph*? (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-1 (6) 14,3 ppm 23,7 ppm 28,9 ppm

*2 - Fjérir toppar sjast & arématiska svedinu, 127-136 ppm. Vid 135,9 ppm kemur ipso
toppurinn en hann er minnstur vegna pess ad hann hefur enga prétonu og verdur pvi fyrir
minnstu Nuclear Overhauser Effect (NOE). Ortho og meta gefa tvofalt herri toppa Gtaf
symmetriu, ortho toppurinn kemur vid 134,4 ppm og meta toppurinn vid 127,9 ppm. Para
toppurinn kemur svo vid 129,2 ppm. Litlir toppar sjast nalaegt para og meta toppnum sem
geetu verid vegna bensenmengunar.
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4 Niodurstoodur

Oll hvorfin virdast hafa gengid upp po6 svo ad pad hafi verid leidinlega mikil
bensenmengun i bromafleidunni, en Ingvar fann gamlan skammt fr4 Sunnu sem var adeins
hreinni og verdur hann sendur til Sviss. isak Sigurjon Bragason fer minn skammt af
bromafleidunni til ad nota i sinu verkefni.

Orlitid bensen var ad finna i kldrafleidunni en i svo litlu magni ad ekki verdur reynt ad
hreinsa pad frekar og fer pad dbreytt til Sviss. Eins var med fluorafleiduna, hdn innihélt
orlitio af bensen en heppnast hafdi ad fjarleegja allan eter og verdur efnid sent pannig.
Jodafleidan litur vel Ut, Gtrulegt en satt sjast engin bensen o6hreinindi en & prétonuréfinu
sjast nokkrir litlir toppar sem geetu verid ataf ohvorfudu iodotrimetylsilan. Efnid verdur
sent svona til Sviss.

Ingvar innsigladi 6l efnin i ampalum vid loftteemi, paer voru merktar og peim pakkad
tryggilega inn i fyllta holka og sendar pannig til Sviss. par verda efnin mald en ekki verdur
fjallad um nidurstédur maelinganna i pessari ritgera.
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5 Verklegur hluti
5.1 Almennt

Oll hvorf voru unnin undir adsteedum par sem ilat h6fdu verid purkud i ofni vid 120°C,
lofttemd og fyllt med purru kéfnunarefni & par til gerdri Schlenk linu. Allir leysar voru
burrkadir fyrir notkun, Et,O og pentan var sodid med natriumvir sem pressadur var ofan i
leysinn, og benzophenone var notad til ad tilgreina pegar leysirinn var ordinn purr.
Triglyme var notad til ad auka leysni benzophenone i pentan svo bléi liturinn yrdi
greinilegri. CH,ClI; var purrkad yfir CaH,. NMR rof allra efna voru meld i CDCl; a Bruker
Avance 400 MHz kjarnsegulrofsteeki Raunvisindastofnunar. par af leidandi eru merki
CDCls, 7,26 ppm fyrir *H-NMR og 77,0 ppm fyrir *C-NMR, notud sem vidmid vid
greiningu rofanna.

5.2 Hvorf

Chlorosilacyclohexan (1): Lausn Br(CH,)sBr (126,5g, 550,21mmol) i Et,O (300mL) var
dropad haegt i flosku sem innihélt Mg (29,49, 1209,6mmol) og Et,O (100mL) vid stéduga
hreerslu. Jod kristall var notadur til ad hjalpa di-Grignardinum i gang. Eftir ad allt hafdi
dropad ut i var lausnin latin sjoda i 2 tima og sidan hreerd yfir nott. Di-Grignardinn var
sioan siadur i gegnum glerull yfir i dropatrekt undir kofnunarefnisfleedi og honum dropad
heegt at lausn af Cl3SiH (73,5g, 542,6mmodl) i Et,O (350mL) vid stéduga hraeringu og 0°C.
Mikid hvitt salt myndast en lausnin er latin hreerast yfir nétt. Et,O er eimad af og svipudu
magni af pentan beett Ut i og hrist vel saman, lausnin er sidan siud undir kéfnunarefnisflaedi
og nokkrum skémmtum af pentani hellt i gegnum saltid sem verdur eftir i frittunni en
saltinu er sidan hent. Pentanid er eimad af. Annar skammtur var sidan Gtbdinn med sama
magni af efnum, skammtarnir sameinadir og fineimadir yfir stlu vid 91-93°C og 160 torr,
sem gaf 53.4g af chlorosilacyclohexan (1). Efnid inniheldur liklega sméa af brémafleidunni.
'H NMR (400 MHz, CDCl3): & = 0,99-1,02 (m, 4H, CH,), 1,32-1,42 (m, 1H, CHy sp),
1,53-1,60 (m, 1H, CHy ), 1,76-1,82 (m, 4H, CH,), 4,86 (m, 1H, SiH). *C NMR (101
MHz, CDCls): 6 = 14,8, 23,1, 29,0.

1-Phenyl-1-silacyclohexan (2): Grignardinn PhMgBr (29,79, 164mmol) er latinn dropa
heegt Ut i lausn af chlorosilacyclohexan (1) (21,99, 163mmdl) i Et,O (150mL) vid hraeringu
og 0°C. Eterinn var eimadur af, svipad magn af pentan sett i stadinn og hrist saman vid
myndefnin. Lausnin var sidan siud undir kdfnunarefni, nokkrum skémmtum af pentani var
hellt i gegn og loftteemi notad til ad hjalpa til. Pentan var eimad af. Frekari eiming gaf
18,69 (105mmadl, 71%) af 1-phenyl-silacyclohexan (2) vid 126-128°C og 20 torr.
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1-Chloro-1-silacyclohexan (3): 1-Phenyl-silacyclohexan (2) (9,479, 53,7mmol) var komid
fyrir i ampdlu og vatnsfritt HCI (2,29, 53,7mmol) pétt yfir i ampuluna. Hun var sidan
innsiglud vio loftteemi. Ampualunni var komid fyrir i -80°C kelibadi (etyl acetate og
fljotandi kofnunarefni) og geymt i pvi yfir helgi pannig ad keelibadid hitnadi rolega upp i
herbergishita. Ampulan var sidan opnud og efnid flutt i suduflésku. Fyrst er bensen eimad
af og sidan faest 1-chloro-silacyclohexan (3) (3,659, 50%), sem teer litlaus vokvi vid 70°C
og 67torr. '"H NMR (400 MHz, CDCls): & = 0,96-1,04 (m, 4H, CH,), 1,33-1,42 (m, 1H,
CHa aspv), 1,52-1,61 (M, 1H, CHy s9py), 1,75-1,82 (m, 4H, CHy), 4,86 (m, 1H, SiH). ©°C
NMR (101 MHz, CDCly): 8 = 14,8, 23,1, 29,0.

1-Bromo-1-silacyclohexan (4): 1-Phenyl-silacyclohexan (2) (8,969, 50,8mmol) var sett i
ampulu, vatnsfritt HBr (4,79, 58,0mmal) pétt yfir i ampdluna og han sidan innsiglud vio
lofttemi. Ampulunni var komid fyrir i -80°C keelibadi (etyl acetate og fljétandi
kofnunarefni) og geymt i pvi yfir helgi pannig ad kelibadid hitnadi rolega upp i
herbergishita. Ampulan var sidan opnud og efnid flutt i suduflosku. Fyrst var gerd tilraun
til ad eima bensen af. Vid frekari eimingu faest 1-bromo-silacyclohexan (4) (6,81g, 50%)
sem var taer vokvi med bleikri slikju vid 92-96°C og 80 torr. *H NMR (400 MHz, CDCls):
8 = 1,08-1,16 (m, 4H, CH,), 1,34-1,44 (m, 1H, CHy s9pv), 1,55-1,63 (M, 1H, CH2 agpy),
1,75-1,86 (m, 4H, CH,), 4,86 (m, 1H, SiH). *C NMR (101 MHz, CDCly): 5 = 14,7, 23,2,
28,9.

1-Fluoro-1-silacyclohexan (5): 40% HF (8,1g, 405mmdl) var latin dropa heaegt ut
chlorosilacyclohexan (1) (21,2g, 158mmol) vid -30°C (keelibad gert ur MeOH og fljotandi
kofnunarefni). Tveir fasar myndudust og lausnin var latin hitna haegt upp i stofuhita.
Lausnin var sett i skiltrekt og Et,O (50mL) beett Gt i, vatnsfasanum var hent en lifraeni
fasinn purrkadur med MgSO, yfir nott. Et,O eimad af og vid leekkadan prysting (155 torr,
54°C) fast 6,1g af 6hreinu efni. Ohreinindi eru pétt yfir i Schlenk-rér med laekkudum
brystingi og eftir verdur 1-fluoro-1-silacyclohexane (5) (2,159, 11%). *H NMR (400 MHz,
CDCl3): 6 = 0,77-0,87 (m, 2H, CH; sspv), 0,90-0,97 (m, 2H, CH; sspv), 1,37-1,54 (m, 2H,
CHy), 4,80 (d, 1H, SiH). *C NMR (101 MHz, CDCls): 6 = 13,2 (d), 23,2, 29,2.

1-lodo-1-silacyclohexan (6): lodotrimethylsilan (13,99, 69,7mmol) var latid dropa haegt ut
i lausn chlorosilacyclohexan (1) (8,8g, 65,3mmol) i CH,Cl, (220mL) og var lausnin hreerd
yfir helgi. CH,Cl, var eimad af og vid leekkadan prysting (40 torr, 98-100°C) fekkst svo 1-
iodo-1-silacyclohexan (6) sem ter litlaus vokvi (5,11g, 35%). 'H NMR (400 MHz,
CDCl3): & = 1,19-1,23 (m, 2H, CH> sspv), 1,28-1,36 (m, 2H, CH> sspv), 1,37-1,45 (m, 1H,
CHa agpv), 1,58-1,64 (M, 1H, CH2 sgpv), 1,71-1,86 (M, 4H, CHy spv), 4,80 (m, 1H, SiH). °C
NMR (101 MHz, CDCly): 6 = 14,3, 23,7, 28,9.
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Vidauki A: *H-NMR rof af 1
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Vidauki B: ®C-NMR rof af 1

092bT - —
£60'€2 —
68062 — - J
0002, —— —

17

\
100

ppm (1)



Vidauki C: *H-NMR rof af 2
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Vidauki D: *C-NMR rof af 2
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Vidauki E: *H-NMR rof af 3
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Vidauki F: *C-NMR rof af 3
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Vidauki G: 'H-NMR rof af 4

ver'T
vov'tT ——
G/S'T
v08'T

658V

092 L ———_

|

cog’L -

22

0.0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

6.0

7.0

8.0

ppm (f1)



Vidauki H: ®C-NMR rof af 4
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Vidauki I: *H-NMR rof af 5
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Vidauki J: *C-NMR rof af 5
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Vidauki K: 'H-NMR rof af 6
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Vidauki L: ®C-NMR rof af 6
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