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Wie die Ramanspektren und die Zusammensetzung der Reaktionsprodukte des Antimon(lII)­
-fluorids mit Schwefeltrioxid im Medium von f1iissigem Schwefeldioxid zeigen, entstehen in Ab­
hiingigkeit vom gewiihlten Molverhiiltnis der Komponenten die Verbindungen F 2SbS03F, 
FSb(S03F}z und Sb(S03F)3 ' Wie durch die Untersuchung der Reaktion des Antimon(III)­
-fluorids mit Selentrioxid in demselben Losungsmittel mittels Raman- und 19F-NMR-Spektro­
skopie festgestellt wurde, handelt es sich bei ihren Produkten urn Selenonyldifluorid und eine 
feste kristallische Substanz polymeren Charakters, deren Zusammensetzung durch das verwen­
dete Molverhiiltnis der Komponenten determiniert wird. Ais ihre Baueinheiten wurden die 
Anionen Se03F- und SenOj;+ 1 koordinationsmiiBig an die von Antimon- und Fluoratome 
bildenden Kationen gebunden, bei hoherem Selentrioxidgchalt im Reaktionsgemisch wurden 
auch Sauerstoffatome identifiziert. 

Die Reaktion von Antimon(III)-fluorid mit einem ObersehuB an Sehwefeltrioxid 
wurde von Hayek, Czaloun und Krismer 1 untersueht mit dem Ziel, eine geeignete 
Pdiparationsmethode zur Herstellung von Disulfuryldifluorid zu tinden. Wie die 
Autoren anfiihren, entsteht bei miiBigen Reaktionsbedingungen eine niehtbesonders 
stabile, wahrseheinlieh additive Verbindung mit der Zusammensetzung SbF 3.S03' 
wobei verhiiltnismiiBig leieht aueh eine zum Entstehen von Fluorosulfat fiihrende 
Reaktion verliiuft, in dem auf zwei Antimonatome drei S03F-Gruppen entfallen. 
Von Muetterties und Coffman2

, die die Reaktion des Antimon(III)-fluorids mit dem 
Sehwefe1verhiiltnis 1 : 3 auf Grund der analytisehen Bewertung des festen Reaktions­
produktes untersuehten, wird angenommen, daB verunreinigtes Sb(S03)F)3 entsteht. 
Die Verbindung wurde ebenfalls mittels Elektrolyse einer verdiinnten Silberfluorid­
lOsung in Aeetonitril mit Antimonelektroden hergestellt1

. Dieses so gewonnene 
Priiparat enthielt jedoeh zwei Aeetonitrilsolvatmolekiile, die ohne tiefere Destruk­
tion der Verbindung nieht beseitigt werden konnen. 

Die Struktur der Produkte der Reaktion des Antimon(III)-fluorids mit Sehwefel­
trioxid wurden bisher nieht untersueht. Wir versuehten daher, ihre niihere Charakte­
ristik mit Hilfe der Ramanspektroskopie festzustellen, wobei wir gleiehzeitig un sere 
Aufmerksamkeit auf die bisher nieht untersuehte Reaktion des Antimon(III)-fluorids 
mit Selentrioxid richteten. . 

Collection Czechoslov. Chern. Commun. [Vol. 441 [19791 



2752 TouZin, Mitacek: 

EXPERIMENTELLER TElL 

Verwendete Chemikalien 

Antimon(III)-fluorid wurde durch Reaktion von Antimon(III)-oxid mit 30%iger Fluorwasser­
stoffsaure hergestellt3 und durch Sublimierung in einer Platinapparatur gereinigt. Selentrioxid 
wurde durch Dehydratation von wasserfreier Selensaure mit Phosphor(V)-oxid hergestellt4 

und mittels Vakuumsublimation gereinigt. Schwefeltrioxid wurde aus 60%igem Oleum abdestil­
liert und mittels Destillation gereinigt. Das einer Druckflasche entnommene Schwefeldioxid 
wurde durch Fuhren uber konzentrierte Schwefelsiiure und Phosphor(V)-oxid gelrocknet. 

Analytische Methoden 

Selen wurde nach Reduktion der Probe mit Hydraziniumchlorid zusammen mit Schwefeldioxid 
im Medium von Chlorwasserstoffsaure gravimetrisch bestimmt. Schwefel wurde als Bariumsulfat 
gravimetrisch und das dreiwertige Antimon jodometrisch bestimmt. Das Fluor wurde aus der 
Probe in Form von Hexafluorokieselsaure in die Cer(lII)-sulfat enthaltende Vorlage abdestilJiert. 
Die freigewordene Schwefelsiiure wurde alkalimetrisch ermittelt. Der Vorgang bei der Aufnahme 
der Raman- und 19F-NMR-Spektren ist in der ArbeitS beschrieben. 

Herstellung der Antimon(III)-fluoridreaktionsgemische mit Schwefeltrioxid 

In eine Glasampulle werden unter AusschluB von Luftfeuchtigkeit beide Komponenten im ge­
wiihlten Molverhaltnis (1 : I, 1 : 2 und I : 3) gewogen und mit ca. 50 ml Schwefeldioxid auf je 
10 g Reaktionsgemisch aufkondensiert. Nach dem Zuschmelzen werden die Ampullen 10 bis 
12 Tage bei Raumtemperatur intensiv geschiittelt. Die durch die Reaktion entstandenen festen 
weiBen Substanzen wurden nach dem Abkiihlen auf _25°C abfiltriert und im Vakuum bei 
Raumtemperatur von den Schwefeldioxidresten befreit. 

Analyse. Fur F 2SbS03F (258,8) berechnet: 47,04% Sb, 12,39% S, 22·02% F; gefunden: 47,15% 
Sb, 12,20% S, 21,45% F. Fiir FSb(S03Fh(S03F}z (338,9) berechnet: 35,93% Sb, 18,92% S, 
16,82% F; gefunden: 36,28% Sb, 18,75% S, 16,67% F. Fur Sb(S03Fh (418,9) berechnet: 29,06% Sb, 
22,96%S, 13,60% F; gefunden: 29,59% Sb, 23,05% S, 13,33% F. 

Herstellung von Antimon(III)-fluoridreaktionsgemischen mit Selentrioxid 

Die Reaktion des Antimon(III)-fluorids mit Selentrioxid im Molkomponentenverhiiltnis I : I, 
3 : 4, 1 : 2 und 1 : 4 (bezogen auf die monomere Se03-Einheit, und die Isolierung der festen Reak­
tionsprodukte wurde auf analoge Weise wie im vorhergehenden Fall durchgefUhrt. 

Analyse: Fur (SbF2)s(Se04h Se03F (1230,6) berechnet: 49,47% Sb, 19·25% Se, 16,98% F; 
im Reaktionsprodukt im Molve'rhaltnis der Komponenten 1 : 1 gefunden: 48,9% Sb, 18,8% Se, 
16,4%F. 

In den ubrigen Fallen schwankte die Zusammensetzung der Reaktionsprodukte in Abhangig­
keit von den Herstellungsbedingungen und die analytische Bewertung dieser Verbindungen ist 
daher im weiteren nur kurz erortert. 
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ERGEBNISSE UND DISKUSSION 

Reaktion von Antimon(III)-fluorid mit Schwefeltrioxid 

Die analytische Bewertung der Reaktionprodukte von Antimon(III)-fluorid mit 
Schwefeltrioxid deutete darauf hin, daB in Abhangigkeit von der Zusammensetzung 
des Reaktionsgemisches, auf diesem Weg die VerbindungenF2 SbS03F(I), FSb(S03Fh 
(II) und Sb(S03F)3 (III) entstehen. Durch ihre in der Tabelle angeftihrten Raman­
spektren wird die Voraussetzung bestatigt und gleichzeitig aufgezeigt, daB trotz des 
heterogenen Reaktionsverlaufs die gewonnenen Produkte verhaltnismal3ig rein sind. 
Ihre physikalisch-chemischen Eigenschaften, vor allem die Nichtloslichkeit in allen 
iiblichen Losungsmitteln, wiirde namlich beim Entstehen von Gemischen ihre Tren­
nung unmoglich machen. 

Die Bindungsverhaltnisse in vielen Metallfluoridsulfaten wurden mit Hilfe der 
Schwingungsspektroskopie untersucht. Wie festgestellt wurde, zeigt sich in den 
Verbindungen hoherwertiger Kationen, beispielsweise Fe3+ (siehe6), Ga3+ (sielle 7), 
v3+ (siehe8

), Sn2+ (siehe9), Sn4 + (siehe 10
), Ce4 + (siehe 11), Br3+ (siehe l2), J3+ 

(siehe12
), Au3+ (siehe I3) die Bindungsinteraktion der S03F--Anionen mit dem 

Kation im gewissen Mal3 kovalenten Charakter. Macht sich das S03F - -Anion 
als Mono- oder Bidentatligand geltend, sinkt seine Symmetrie auf C., was eine voll­
standige Aufhebung der Schwingungsdegeneration zur Foige hat. Die urspriingliche 
Symmetrie C3v kann nur bei gleichzeitiger und gleichwertiger Koordinationsschaltung 
aBer drei Sauerstoffatome dieses Anions beibehalten werden. Die Unterscheidung 
zwischen den mono- und bidentatmaBig gebundenen S03F-Gruppen ist auf Grund 
der Lage der Banden der Valenzschwingungen der SO-Bindungen moglich. 1m ersten 
Fall zeigen sich die ent:sprechenden Banden bei ca. 1410, 1240 und 980 cm - I , 

im zweiten Fall im Bereich von 1355 - 1385, 1130 -1180 und bei ca. 1070 cm - I 

(siehe7 ,IO). 

Die Anzahl der Raman-Banden im Bereich der Valenzschwingungen der SO-Bin­
dungen (Tab. I) schlieBt die Existenzmoglichkeit der isolierten S03F- -Anionen 
in allen hergestellten Fluorosulfaten des dreiwertigen Antimons aus. Der Charakter 
der Spektren in diesem Bereich zeigt klar auf, daB in allen drei Fallen die S03F­
-Gruppen als bidentale Liganden zur Geltung kommen . 1m Spektrum I, das der 
Erwartung zufolge das einfachste ist, konnen anstatt der drei in diesem Bereich er­
warteten Banden vier beobachtet werden, da die dem vasS03 entsprechende Bande 
offensichtlich durch den EinfluB des Kraftfeldes im Kristall in zwei Banden gespalten 
ist. 1m Spektrum II befinden sich im erorterten Bereich sechs und im Spektrum II J 
so gar 9 Banden, so daB allem Anschein nach in diesen Verbindungen Schwingungs­
kopplungen der S03F-Gruppen erfolgen. Dies ist gewissermaBen eine unerwartete 
Erscheinung, da in den publizierten Infraspektren von den Fluorosulfaten der drei­
wertigen Metalle6

-
S die Spaltung in einem solchen Umfang nicht bemerkt wurde 

und eine Schwingungskopplung zwischen den Liganden in ihnen nicht vorausgesetzt 

Collection Czechoslov. Chern. Commun. [Vol. 44] [1979] 



2754 TouZin, Mitacek : 

TABELLE I 

Ramanspektren von F2 SbS03F (I), FSb(S03Fh (II) und Sb(S03 F) (III) 

Bezeichnung der Bandenintensitat: ss sehr schwach, s schwach, m mittelstark, st stark, sst 
sehr stark, Sch teilweise iiberlappt (Schulter), b breite Bande. 

II 1II 
Zuordnung 

V, cm - 1 V, cm- 1 V, cm- J 

161 Sch m 
228 Sch 196 m 208 m 
251 Sch 253 st 247 sst 

330 
346 Sch ss 

348 Sch 350 Sch b ss 358 Sch ss 
369 368 ss 376 

398 ss 398 ss bs+ asOSF 

408 Sch 307 ss 407 
415 420 427 

444 443 m 

506 m 
} vSbF 560 sst 558 

546 Sch I '.+ .. SO, 

554 
576 Sch m 578 sst 564 
584 Sch m 585 sst 582 m 

608 611 
616 m 622 m 623 m 

815 820 826 ss 

} vSF 835 Sch 854 m 842 ss 
873 sst 

945 ss 944 ss 949 ss I ,.SO, 

990 ss 
1005 ss 

1033 1040 ss 
1063 st 1068 m 1061 

1070 Sch 

1175 m 1188 m 

} v~S03 1158 m 1251 ss 1208 st 
1235 m 

1349 m 1342 1367 
} vasS03 1372 ss 1364 m 1367 

1386 Sch b 
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wird. Es kann daher die M6gliehkeit nieht ausgesehlossen werden, daB als Grund 
des komplizierten Charakters der Ramanspektren der Substanzen II und IIIlediglieh 
in der komplizierteren Kristallstruktur zu suehen ist. 

Als SehluBgruppe der Polymerketten maehten sieh in der Verbindung III wahr­
seheinlieh S03F-Monodentatgruppen geltend, bei der zwei sehwaehe Banden der 
symmetrisehen Valenzsehwingungen der SO-Bindungen bei ca. 1000 em - 1 in Er­
seheinung treten. Die Banden der verbleibenden zwei Typen der SO-Valenzschwin­
gungen in diesen Gruppen sind durch viel intensivere Schwingungsbanden der biden­
tatmaBig gebundenen Liganden verdeckt. In den Spektren I und II kann spektral 
die Gegenwart monodentater S03F-Gruppen nieht besUitigt werden. Die Funktion 
der SchluBgruppen in ihnen fUllen offensichtlieh die Fluoratome aus. 

Die teilweise Spaltung der Bande, die im Spektrum 1 den SF -Valenzschwingungen 
angeh6rt, hat zweifelsohne den gleiehen Grund wie die Spaltung der zum VasS03 
geh6renden Bande. 1m Spektrum II und III entsprieht die Anzahl der beobachteten 
Banden in diesem Bereich der Zahl der anwesenden S03-Gruppen. Wie die ver­
haitnismaBig hohen Werte der Wellenzahlen dieser Banden andeuten, ist der kova­
lente Anteil an der Kation-Anion- Bindungsinteraktion verhaltnismaBig erheblieh 
und erh6ht sieh mit der waehsenden Zahl der SOF 3-Gruppen im Moleklil. 

1m Bereich der Deformationsschwingungen der S03F-Gruppen ist der Charakter 
der Ramanspektren der untersuehten Verbindungen analog wir im Bereich der 
SO-Valenzsehwingungen. Nur die Anzahl der beobaehteten Banden ist hier etwas 
niedriger. In den Spektren der Substanz I und II ist dieser Bereich durch die Gegen­
wart der Banden der Valenzsehwingungen der SbF-Bindungen noeh komplizierter. 
1m Ramanspektrum I entspreehen den Sehwingungen dieser Bindungen die Banden 
bei ca. 560 und 500 em - 1. Ihre Wellenzahlen sind urn ca. 50 em - 1 h6her als die 
Wellenzahlen der analogen Banden im Spektrum des festen Antimon(III)-fluorids. 
Daraus kann geschlossen werden, daB die Fluoridbrlieken bei der Bildung der 
Verbindung I eine weit kleinere Bedeutung haben, als dies beim Antimon(III)-fluorid 
der Fall ist. 1m Spektrum II kann die dem vSbF angeh6rende Bande nicht eindeutig 
identifiziert werden, da sie sieh durch ihre Intensitat und Lage von den Banden der 
Deformationsschwingungen der S03-Gruppen nicht unterscheidet. 

Flir die Interpretation der Banden im Bereich unter 300 em - 1 steht nicht genligend 
Vergleiehsmaterial zur VerfUgung. Unserer Meinung naeh k6nnten jedoeh die 
Banden bei ca. 200 und 250 em -1, deren Intensitat mit wachsender Zahl der S03F­
-Gruppen im Molekiil merklich ansteigt, den Valenzschwingungen der partiellen 
SbO-Bindungen angeh6ren. 

Reaktion des Antimon(III)-fluorids mit Selentrioxid 

Die Ramanspektren der festen Produkte der Reaktion des Antimon(III)-fluorids 
mit Selentrioxid im Komponentenverhiiltnis 1 : 1 I, 3 : 4 II, 1 : 2 III und 1 : 4 IV sind 
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in Tabelle II angefiihrt. Aus dem Charakter der Spektren der Substanz I im Bereich 
von 800 bis 1000 cm- 1 ist offensichtlich, daB sich in ihr die SeO-Doppelbindungen 
nicht finden, wodurch die Gegenwart von kondensiertem SenO~;;-+ 1 praktisch ausge" 
schlossen ist. Die Bande bei ca. 570 cm - 1 kann daher nicht der symmetrischen Valenz­
schwingung der SeOSe-Briickenbindungen angeh6ren, sondern entspricht offen­
sichtlich der Valenzschwingung der SeF-Bindungen in den Se03F- -Anionen. Der 
symmetrischen Valenzschwingung der SeO-Bindungen in diesen Anionen ist eine 
von zwei der intensivsten, bei ca. 840 und 850 cm - lliegenden Spektralbanden zugeh6rig 
Die zweite kann der analogen, im SeO~- -Anionen liegenden Schwingung zugespro­
chen werden. Diese Interpretierung steht in Dbereinstimmung mit der analytischen 
Bewertung der Verbindung I, die aufzeigte, daB Antimon, Selen und Fluor in ihr 

TABELLE II 

Ramanspektren der Produkte, gewonnen aus der Reaktion des Antimon(III)-fluorids mit Selen-
trioxid im Molverhaltnis 1 : 1 I, 3 : 4 JI, 1 : 2 lJI und 1 : 4lV 

Bezeichnung der Intensitaten der Banden siehe Tabelle I. 

(I) (II) (JIl) (IV) 

v,cm- 1 V, cm- 1 v,cm- 1 v,cm- 1 
Zuordnung 

189 m 
232 b S5 231 b m 

259 m 
~-. 

325 326 326 333 
370 369 369 364 b 

397 397 
415 414 413 421 m 

451 448 450 446 } vSbF 
496 b S5 495 b ss 472 Sch 488 Sch b s 

550 Sch 551 v.SeOSe 
568 m 569 m 568 m 581 ,m vSeF 

645 b ss 
} va.SeOSe 

700 b ss 700 ss 
798 
815 814 ss 816 Sch s 811 

) ',8,0 
840 m 839 st 843 Sch st 833 
853 sst 852 sst 852 sst 

887 ss 890 Sch m 893 sst 

876 Sch 902 ss 922 922 st 
} va.SeO 980 b 5S 990 ss 987 Sch 

1007 Sch ss 1007 
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im Verhiiltnis 5 : 3 : 11 vertreten sind, so daB deren Entstehen durch die Gleichung 

ausgedrlickt werden kann. Die Korrektheit der Gleichung (1) wird auch vom Nach­
weis des Selenonyldifiuorids im Reaktionsgemisch mittels 19F-NMR-Spektroskopie 
untersttitzt. Aus der Vertretung der Anionen Se03F- und SeO~- im Produkt I, 
gegeben durch die Gleichung (1), kann geschlossen werden, daB die intensivste Bande 
des Ramanspektrums der Substanz I bei ca. 850 cm- 1 der symmetrischen Valenz­
schwingung der SeO-Bind ungen im SeO~ - -Anion und die Bande bei ca. 840 cm - 1 

der analogen Schwingung im Se03F - ··Anion entspricht. Die umgekehrte Zuordnung 
dieser Banden, die in Obereinstimmung mit der Gleichung 

stande, ist weniger wahrscheinlich. Flir die zweite Alternative ist das geforderte 
VerhiiItnis Sb : Se : F im festen Reaktionsprodukt 4 : 3 : 10 und von den experimentell 
ermitteIten Wert en weicht es wesentlich mehr als im ersten Fall abo 

Die Bindungsverhaltnisse in der Verbindung I sind offensichtIich ziemlich kompli­
ziert und nur auf Grund des gewonnenen Ramanspektrums konnen sie nicht ein­
deutig definiert werden . Die Moglichkeit, daB in ihr isolierte SbFi -Kationen existie­
ren, wird durch die Ergebnisse der Rontgenstrukturuntersuchung einiger Verbin­
dungen mit Fluoroantimon(III)-kationen unwahrscheinlich gemacht. In der ersten 
von den zwei in der Arbeit1 4 beschriebenen Formen der Verbindung SbF3 .SbFs 
wurde die Gegenwart dimerer Kationen (SbF2)2+ (siehe1S

) nachgewiesen. Auch 
zwischen diesen Einheiten wurde eine nichtvernachlassigbare Interaktion mittels 
Fluorbriicken festgestellt und die Formulierung des in dieser Verbindung existieren­
den Kations als einer polymeren Kette (SbF 2)~+ wurde lediglich durch Feststellung 
der Interaktionen einer ungeflihr gleichen Ordnung auch mit den SbF6" -Anionen 
verhindert. Die eingehendere Untersuchung der zweiten Form der Verbindung 
Sb3.SbsF zeigte, daB ihre Zusammensetzung besser durch die Forme! SbllF 43 

erfaBt wird und daB neben dem Anion SbF6" in ihr die Kationen (Sb6F 13)S + (siehe16
) 

zugegen sind. Die Banden, die in den Ramanspektren beider erwahnten Verbindungen 
den Valenzschwingungen der SbF-Bindungen in den Kationen zugeschrieben wer­
den l 4, konnen bei ca. 450 und 490 cm--1 auch im Ramanspektrum der Substanz I 
beobachtet werden. Es ist daher klar, daB es sich in diesem Fall urn eine, polymere 
Antimon(III)-fiuorokationen enthaItende Verbindung handeIt, ohne Rontgenstruk­
turangaben kann jedoch deren Charakter nicht naher spezifiziert werden. 

Die Wellenzahl der zu den Valenzschwingungen der SeF-Bindungen gehorenden 
Bande im Se03F- -Anion liegt im Ramanspektrum der Substanz I urn ca. 15 cm- 1 

niedriger als im Spektrum des Salzes dieses Anions mit am wenigsten polarisierenden 
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Kationen, beispielsweise Cs + (siehe17
). Als einziger Grund des Absinkens kann nicht 

in dem noch kleineren Polarisationsverm6gen der polymeren Fluoroantimon(III)­
-kationen erblickt werden. Die niedrigen Werte der Wellenzahlen der zu den Valenz­
schwingungen der SeO-Bindungen geh6renden Banden deuten namlich darauf hin, 
daB die Kation-Anion-Interaktion in der Verbindung I im merklichen MaB kova­
lenten Charakter aufweist und sollte demnach der Grund der Verschiebung des 
zur Valenzschwingung der SeF-Bindung geh6renden Bande zu den hoheren Werten 
sein und zwar so, wie dies beispielsweise in den Fluoroselenatspektren des zweiwerti­
gen Metalls der Fall ist17

• Es erscheint daher wahrscheinlich, daB sich in den Brucken­
interaktionen in der Substanz lauch Fluoratome aus den Se03F--Anionen beteiligen. 
Die Produkte II und III wei sen sehr ahnliche Ramanspektren auf, wie die Substanz 
I unterscheiden sie sich von ihr durch ihre Zusammensetzung. Das Anwachsen des 
Verhiiltnisses Se : Sb von ca. 0,6 in I auf ca. 0,8 in II und ca. 1,0 in III hangt offen­
sichtlich mit der sich verandernden Vertretung der Se03F-- und SeO!- -Anionen 
in diesen Substanzen zusammen. Es spiegelt sich auch die stufenweise wachsende 
Menge der SenO;~ cAnionen, die durch das Entstehen mehrerer neuer Banden der 
SeO-Valenzschwingungen im Bereich von 880 bis 980 cm- l (siehelS

) in Erscheinung 
treten. Weniger intensive, den Valenzschwingungen der SeOSe-Bruckenbindungen 
entsprechenden Banden sind erst im Produkt III detektierbar. Gleichzeitig mit dem 
Anwachsen des Verhaltnisses Se : Sb sinkt der Fluorgehalt, und zwar in einem soIchen 
MaB, daB bereits in der Substanz II an einem Teil der Antimonatome weniger als 
zwei Fluoratome gebunden sein miissen. Daraus geht hervor, daB in den Verbin­
dungen II und III die Fluoroantimon(III)-kationen stufenweise durch Oxofiuoro­
antimon(I1I)-kationen ersetzt werden. SpektralmaBig treten jedoch diese . .Anderungen 
nicht mar kant in Erscheinung. -

Die Substanz IV kann als primares, beim beliebigen Komponentenmolverhiiltnis 
im ersten Reaktionsstadium gewonnenes Zwischenprodukt angenommen werden, 
wann im Reaktionsgemisch noch eine geniigende Menge nichtumgesetztes Selen­
trioxid zugegen ist. Das Ramanspektrum der Substanz IV unterscheidet sich von den 
Spektren der oben erwahnten Produkte vor aHem im Gebiet der Valenzschwingungen 
der SeO-Doppelbindungen. Das vollstandige Verschwinden der Bande bei ca. 850 
cm -1 zeugt davon, daB in IV neben einer kleineren Menge von Se03F--Anionen 
nur lediglich Sen O~; + 1 (n ~ 2) anwesend ist. Den Valenzschwingungen der 
SeO-Bindungen in ihnen entsprechen die Banden im Bereich von 890 -1 010 em -1. 
Wie sich aus der analytischen Bewertung des Produktes IV ergab, werden zu seiner 
Bildung nur ca. 10% des im verwendeten Antimon(III)-fiuorid anwesenden Fluors 
verwendet. Mit Riicksicht auf die nachweisbare Anwesenheit von Se03F--Anionen 
ist es offensichtlich, daB der gr6Bte Teil des Antimons sich in der Substanz in Form 
von Oxokationen vorfinden muB. 

Durch 19F~NMR-Spektroskopie wurde in den L6sungen iiber den festen Reak­
tionsprodukten ohne Riicksicht auf das verwendete Komponentenmolverhaltnis 
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lediglich SeIenonyldifluorid identifiziert. Hohere Difluoride der Oligoselensauren 
bilden sich also im untersuchten System entweder iiberhaupt nicht oder nur in spektral­
miifiig nichtidentifizierbarer Menge. 
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