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Das in der organischen Synthese hiufig verwendete Reagenz
Todotrimethylsilan' kann in 54-98% Ausbeute nach den fol-
genden Verfahren hergestellt werden:

- Reaktion von lod/Aluminium mit Hexamethyldisiloxan®
oder Hexamethyldisilazan?;

- Reaktion von lod mit Hexamethyldisilan®, Bis[trimethylsi-
lyl}-dihydronaphthalinen®, Trimethyl-phenylsilan® oder Tri-
methyl-phenylselenosilan’;

- Reaktion von lodwasserstoff mit Trimethylsilan®:
- Reaktion von Magnesiumiodid mit Chlorotrimethylsilan®.

Alle genannten Verfahren sind préparativ aufwendig, das Sili-
zium enthaltende Ausgangsmaterial ist teuer oder nicht han-
delsiiblich und muB} aus Chlorotrimethylsilan hergestellt wer-
den. Die beschriebene Umhalogenierung wurde priparativ
nicht genutzt, da die Herstellung von Magnesiumjodid erfor-
derlich ist und das Produkt in nur 50-60% Ausbeute ent-
steht.

Wir haben Todotrimethylsilan durch eine Variante der Finkel-
stein-Reaktion in 81-88% Ausbeute erhalten. Dazu wird Chlo-
rotrimethylsilan mit wasserfreiem Lithiumjodid ohne Lo-
sungsmittel 4h bei Raumtemperatur geriihrt; ausgefallenes Li-
thiumchlorid wird iiber eine Fritte abfiltriert und das Rohpro-
dukt im Kugelrohr destilliert. Alternativ dazu kann man das
entstandene lodotrimethylsilan bei Raumtemperatur unter
vermindertem Druck in einen gekiihlten Kolben kondensie-
ren.
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Das hier beschriebene Verfahren hat folgende Vorteile:

- die Ausgangsmaterialien sind billige, handelsiibliche Ver-
bindungen;

- eine hohe Ausbeute wird in kurzer Zeit bei Raumtempera-
tur erhalten;

- Verwendung eines Losungsmittels ist nicht erforderlich.

In gleicher Weise 14Bt sich Triethyliodosilan in 65% Ausbeute
gewinnen. Zur Herstellung von Bromotrimethylsilan ist diese
Methode jedoch keine brauchbare Alternative. Unter ver-
schiedenen Bedingungen wurden maximal nur 50% Bromotri-
methylsilan erhalten, die Abtrennung von nicht umgesetztem
Chlorotrimethylsilan ist priparativ aufwendig. Das Reakti-
onssystem Chlorotrimethylsilan/Alkalimetall-iodid wird zur
in situ Erzeugung von lodotrimethylsilan genutzt'; die Bil-
dung als Zwischenprodukt wurde aber in Frage gestelit'’. Die
vorliegende Arbeit zeigt, daB Todotrimethylsilan sogar isoliert
werden kann. Das wurde bisher nicht fir moglich gehal-
ten4'“.

lodotrimethylsilan:

Zu trockenem Lithiumiodid (13.4 g, 0.1 mol) gibt man Chlorotri-
methylsilan (11 g, 0.1 mol) und rithrt das Gemisch 4h bei Raumtempe-
ratur. Das Reaktionsgefal wird dann mit einer gekithiten Vorlage ver-
bunden und Vakuum angelegt. Das in der Vorlage aufgefangene Kon-
densat wird zur Reinigung nochmals destilliert; Ausbeute: 16.2-17.6 g
(81-88%); Kp: 104-108 °C (Lit.2, Kp: 104-106 °C).

M.S.: m/e=200, 185, 73.

"H-N.M.R. (CCl,/TMS,,,): §=0.8 ppm (s).

Triethyliodosilan:

Analog erhalten aus Lithiumiodid (1.34 g, 0.01 mol) und Chlorotri-
ethylsilan (1.5 g, 0.01 mol) bei 50 °C (4 h); Ausbeute: 1.5 g (65%): Kp:
40-45 °C/2 torr (Lit.2, Kp: 191.2°C/752 torr).

M.S.: m/e=242, 213, 115.

"H-N.M.R. (CCL,/TMS,,)): §=1.2-0.8 ppm (m).
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