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Notiz uber Jod-tris-trifluoracetat 

Aus dem Institut fiir Anorganische Chemie und Elektrochemie der Technischen Hochschule 
Aachen 

(Eingegangen am 6. August 1969) 

Wie in vorhergehenden Arbeiten'.z) gezeigt, entsteht Jod-tris-trifluoracetat (2) durch 
Oxydation elementaren Sods mit rauchender Salpetcrsaure odcr Peroxotrifluoressigsa~ire, 
durch Reduktion von Jodyltrifluoracetat mit Jod, sowic durch Umsetzung von Jodtrichlorid 
mit Silbertrifluoracetat, jeweils in Gegenwart von Trifluoressigsiiureanhydrid. 

Bei unseren Untersuchungen des Jodtrifluorids ( l ) 3 )  fanden wir> daR auch 1 mit Trifluor- 
essigsaureanhydrid zu 2 reagiert : 

JF3 + 3(CF3C0)20 _ _ ~  > J(OCOCF3)3 + 3CF3COF 
1 2 

Die Umsetzung verlicf bei -~-4OC in Trifluoressigsaureanhydrid als Suspensionsniittel 
quantitativ, wobei 2 als Festkorper durch Tieftemperaturfiltration isoliert wurde. 

Durch einmalige SubliJnation bei 82"/10-2 Torr lie0 sich 2 als hellgelbe kristalline, auBerst 
hydrolyseempfindliche Substanz gcwinnen. GemaB Analyse, Schmclzpunkt und IR-Spcktrum 
wurde die Identitat mit dem loc. cit. 1,2) beschriebenen Produkt nachgewiesen. 

Versuche, auf analoge Weise das Jod-mono-trifluoracetat durch Umsetzung von Jodmono- 
fluorid4) mit TrifluoressigsLureanl~ydrid zu erhalten, schlugen bisher Fchl. Stattdcssen trat 
cine Disproportionierung ein, und als Endprodukt wurde u.a. auch hier 2 erhalten. 

Der Stiftung Vulkswagenwerk, dem Landesanit fur Forschung drs Landes Nordrhein- West- 
falen und det Deufschen ~ u ~ ~ c ~ u ~ l g s g e ~ ~ i n ~ c h u ~ ~  danken wir fur die gronziigige Unterstutznng 
unserer Arbciten. 

Beschreibung des Versuchs 
Jod-his-triprtoracetat ( 2 ) :  9.10 g (49.5 mMol) JF3 wurdeo in 67.95 g (123.5 mMol) Trifluor- 

essigsirurennhydrid bei -40' mehrere Tage geruhrt. Es bildcte sich nach und nach ein hellgelber 
Festkdrpcr, der durch Tieftemperaturfiltration isohert, mit CCI3F gewaschen und bei Raum- 
temperatur und 10-2 Torr getrocknet wurde. Sublimation bei 82"/10-2 Torr liefertc hellgelbe, 
hydrolyseempfindliche Nadeln vom Zen-P .  1 18". 

C6FgJ06 (465.9) Ber. C 15.47 J 27.24 0xydat.-Stufe 3.0 
Gef. C 14.85 J 27.32 0xydat.-Stufe 2.99 

A u ~  dcm Filtrat lieB sich beim Erwarmen auf Raumtemperatur oder beim Zusatz von 
CC13F CF3CUF austreibcn, identifiziert durch Mol-Gewicht und IR-Spektrum. 
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1)  M. SchmeiJer, K .  Dohtven und P .  Surtori, Cheni. Ber. 100, 1633 (1967). 
2) M .  SchmeiJer, K .  Dahmen und P .  Sartori, Chem. Ber. 103, 307 (1970), vorstehend. 
3) M. Sche&r,  W. Ludovici, D. Naumlmn, P. Snrtori und E. Schnrf, Chcm. Ber. 101, 4214 

4 )  M .  Schmei/3Er und E. Schnrj; Angew. Chem. 72, 324 (1960). [302/69] 
(1968). 


