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SUMMARY 

The fluorination reactions of (C6F5)3E 

elemental fluorine yield (C6F5)3EF2 in high 

reactions of (C F 1 EF with CsF the new sa 
653 2 

(E = As, Sb) with 

yields. From the 

lts Cs[(C6F5J3EF31 

are obtained. (C6F5j2SeFZ and C6F5TeF3 are formed for the first 

time by reacting (C6F512Se and (C6F512Te2 with elemental 

fluorine and XeF*, respectively. (C6F5J2SeF2 rapidly reacts 

with glass, and the new compound (C6F5J2Se0 is isolated. The 

preparations, properties and 
19 

F NMR spectra of the new com- 

pounds are described. 

ZUSAMMENFASSUNG 

Bei den Fluorierungsreaktionen von (C6F513E (E = As, Sb) 

mit elementarem Fluor entstehen (C6F513EF2 in hohen Ausbeuten. 

Mit CsF reagieren (C6~5)3~~2 zu den neuen Salzen 

Cs[(C6F513EF3]. (C6F512SeF2 und C6F5TeF3 werden erstmals durch 

die Reaktionen von (C6F512Se bzw. (C6F5j2Te2 mit elementarem 

Fluor oder XeFZ dargestellt. (C6F512SeF2 reagiert mit Glas zu 

(C6F5)ZSe0. Darstellungen, Eigenschaften und 
19 

F-NMR-Spektren 

der neuen Verbindungen werden beschrieben. 
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EINLEITIJNG 

In einer Reihe friiherer Arbeiten konnten wir demonstrieren, 

daB die direkte Umsetzung von Organoelement-Verbindungen mit 

elementarem Fluor unter geeigneten Bedingungen eine exzellente 

praparative Methode zur Darstellung von Organoelementfluoriden 

in hohen Ausbeuten ist [z. B. 21. Ein Vorteil gegeniiber alter- 

nativen Fluorierungsmethoden ist, daR andere geeignete 

Fluorierungsmittel meist selbst erst mit elementarem Fluor her- 

gestellt werden miissen. Ziel der vorliegenden Arbeit war es, 

mittels der oxidativen Fluorierung von Pentafluorphenylarsen-, 

-antimon-, -selen- und -tellur-Verbindungen einige der bisher 

noch nicht beschriebenen Pentafluorphenylelementfluoride zu 

synthetisieren und deren Eigenschaften zu untersuchen. 

ERGEBNISSE UND DISKUSSION 

Pentafluorphenylarsen- und -antimon-Verbindungen 

In einer kiirzlich erschienenen Publikation beschreiben 

Frohn und Maurer [3 I erstmals die Darstellungen von (CSF513AsF2 

und (C6F5)3SbF2 aus den Umsetzungen von (C6F5J3E mit IF5 in 
,.,, A., 
Lti LN. 

3 
Gleichzeitig und unabhangig davon haben such wit- i i j die 

beiden neuen Verbindungen in sehr guten Ausbeuten aus den 

direkten Umsetzungen von (C6F5J3E mit elementarem Fluor synthe- 

tisieren kbnnen. Schmelzpunkte, Schwingungs-, NMR- und Massen- 

spektren der auf beiden Wegen hergestellten Tris(pentafluor- 

phenyl)elementdifluoride sind identisch. 

Zusltzlich konnten wir durch langsame Kristallisation aus 

n-Hexan-Chloroform-Losungen Einkristalle beider Produkte er- 

halten. (C6F5)3A~F2 [4 I kristallisiert orthorhombisch (Pbcn) 

mit Z = 4. Es bildet wie das isostrukturelle (C6H5J3AsFZ [5] 

ein Molektilgitter, in dem keine signifikanten intermolekularen 

Wechselwirkungen nachweisbar sind, die auf eine Erhijhung der 

Koordination durch Ausbildung von Fluor-BrUcken schlieBen 

lieBen. Das (C6F5]3AsF2-Molekul ist trigonal-bipyramidal gebaut 

mit den beiden Fluoratomen in axialen und den gegeneinander 

verdrehten CSF5-Gruppen in Bquatorialen Positionen. In der fol- 
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genden GegenDberstellung werden einige ausgewahlte Bindungsab- 

stlnde und -winkel von (C6F513AsF2 und (C6HS13AsF2 verglichen: 

(C6F5J3AsF2 (C6H513A~~2 [ 5 1 

As-F (A) 

As-C (A) 

c-c (A) 

F-As-F 

F-As-C(111 

C(ll)-As-C(21) 

1,781(Z) 1,834(3) 

1,915(4) 1,925(7) 

1,372(5) 1,390(71 

180,0(21' 177,9(2)O 

89,6(l)" 88,9(l)' 

120,2(l)" 119,6(11° 

Der fur die Antimonverbindung erhaltene Datensatz erlaubte 

bisher keine eindeutige Strukturaussage [6]. 

Versuche, (C6F5)3SbF2 durch eine Metathesereaktion von 

(C6F513SbC12 mit CsF in Methanol darzustellen, fuhrten nicht 

zum Erfolg. Vielmehr entstand bei dieser Reaktion 

Cs [(C6F5)3SbF31, das in guter Ausbeute such aus (C6F5)3SbF2 und 

CsF erhalten wird: 

(C6F5)3SbC12 t CsF +-/+ (C6F513SbF2 

\ 
(C6F5)3SbF2 + CsF + Cs[(C6F513SbF31 

Im Tris(pentafluorphenyl)trifluoroantimonat-Anion sind die 

Liganden meridional angeordnet (Abb. 1). Eine eindeutige Infor- 

mation hierzu gibt das 
19 

F-NMR-Spektrum, in dem je 2 verschie- 

dene Signalgruppen fur die F-Atome und die C6F5-Gruppen jeweils 

im Integrationsverhaltnis 2:l auftreten. Das Anion ist isoelek- 

tronisch zu dem von Janzen et al. [7] beschriebenen, ebenfalls 

meridionalen (C6H5)3TeF3, das durch die Reaktion von (C6H513TeF 

mit XeF2 hergestellt wurde. Zusltzlich ist [(C6F513SbF3]- durch 

Schwingungsspektroskopie, Molekulargewichtsbestimmung und C- 

Analyse charakterisiert. Eine Zersetzung unter Bildung der 

Edukte tritt erst oberhalb 300 "C/1O-7 Torr ein. 
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Abb. 1. Kennzeichnung der Liganden im mer-[ (C,SFS)3EF31--Anion. 

(E = As, Sb) 

In analoger Weise haben wir such Cs[(C6F5)SAsF3] erstmals 

darstellen konnen. Das Arsensalz ist weniger stabil als die 

Antimonverbindung und liegt in Losung im Gleichgewicht mit den 

Edukten vor: 

+ 
cs [(C6F5)3A~F3 I + (C6FS13AsF2 + CsF. 

Die " F-NMR-Spektren beweisen aber such hier die meridionale 

Anordnung der Liganden. 

Pentafluorphenylselen-Verbindungen 

In der Reihe der Bis(pentafluorphenyl)chalkogendifluoride 

(C6F5)2~F2 ist das Selenderivat bisher noch nicht beschrieben 

worden. Nachdem wir ein neues Syntheseverfahren fur die Her- 

stellung von reinem (C6FS12Se entwickeln konnten [ 81, haben wir 

die oxidative Fluorierung mit elementarem Fluor und XeF2 unter- 

sucht. Bei beiden Reaktionen entsteht (C6FS12SeF2 in hohen Aus- 

beuten und kann als farbloser, extrem hydrolyseempfindlicher 

Festkijrper isoliert werden: 
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(C6F512Se + XeF2 
CH3CN, 25 "C 

12 
(C6F512SeF2 + Xe 

CCl3F, -50 "C 
(C6F512Se + F2 

6 h 
3 (C6F5)2SeF2 

(C6F5)2SeF2 ist durch seine lgF_, 77 Se-NMR- sowie Massen- 

spektren charakterisiert. Die " F-NMR-Daten sind zusammen mit 

denen der homologen S- und Te-Verbindungen in Tab. 1 zusammen- 

gefai3t. 

Auffallend ist, daB das "F-NMR-Spektrum von (C6F5)2SeF2 

bei Raumtemperatur ein breites, nicht auflosbares Signal fur 

die ortho-Fluoratome zeigt, was auf Nichtaquivalenz der o-F- 

Atome oder Koaleszenz hinweist, wlhrend die restlichen drei 

Fluorsignale die erwarteten Multiplizitaten aufweisen. Bei 

-30 "C dagegen ist das (SeF2)-Signal breit und nicht auflosbar, 

fur die beiden C6F5-Gruppen werden zwei Signalgruppen beob- 

achtet; dies deutet auf eine Nichtaquivalenz der C6F5-Gruppen 

hin, die such durch das Integrationsverhaltnis von SeF2:Fo(I): 

Fo(IIl:Fp:Fm(Il:Fm(II) = 2:2:2:2:2:2 belegt wird. Die analoge 

Beobachtung ist such bei den "F-NMR-Spektren von (C6F512SF2 

gemacht worden [9 1. 

Das 77 Se-NMR-Spektrum zeigt ein Signal (Triplett von Quin- 

tetts) bei +699,6 ppm mit den Kopplungskonstanten 'J(Se,F) = 

467,7 Hz und 3J(Se,Fo) = 17 Hz. Im Massenspektrum tritt der 

Molpeak mit 6,6 % relativer Hlufigkeit auf, das Fragmentie- 

rungsmuster ist vergleichbar mit dem von (C6F5)2TeF2 [2c]. 

Wird (C6F512SeF2 in GlasgefaBen hergestellt, so entsteht 

neben dem Fluorierungsprodukt noch (C6F5)2Se0, das durch Reak- 

tion mit der Glaswand gebildet wird. Da die Hydrolysereaktion 

von (C6F512SeF2 heftig und z. T. unkontrollierbar verlluft, 

wird (C6F5)2Se0 am besten durch langeres Stehenlassen des 

Fluorids bei Raumtemperatur in einem GlasgefBB erhalten und 

kann durch Sublimation als farbloser Festkorper isoliert 

werden. Die Identifizierung erfolgt durch Massen- und "F-NMR- 

Spektren (s. Tab. 11. 
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Pentafluorphenyltellur-Verbindungen 

Ahnlich wie in der Reihe der Bis(pentafluorphenyl)chal- 

kogendifluoride das Selenderivat bisher nicht beschrieben war, 

fehlt in der Reihe der Mono(pentafluorphenyl)chalkogentri- 

fluoride C6F5EF3 das Tellurderivat. Der Hauptgrund ist wohl, 

da8 das als Edukt einzusetzende (C6F5)2Te2 nicht oder nur 

schwer zuglnglich ist. Bisher haben nur Reddy et al. [14] Uber 

die Darstellung von (C6Fg)2Te2 berichtet, jedoch ist aufgrund 

eigener Untersuchungen [8] zweifelhaft, da8 die beschriebene 

Substanz wiklich (C6F5)2Te2 war. Nachdem wir ein Verfahren zur 

Synthese von reinem (C6Fg)2Te2 entwickeln konnten, haben wir 

such die Fluorierungsreaktionen mit XeF2 und elementarem Fluor 

untersucht. In beiden Fallen entsteht C6F5TeF3 in hohen Aus- 

beuten und kann als farbloser, hydrolyse- und temperaturem- 

pfindlicher Festkdrper isoliert werden: 

(C6F5)2Te2 + XeF2 
CH3CN 

-20 "C' C6F5TeF3 

(C6F512Te2 + Fz 
CC13F 

-60 "C' C6F5TeF3 

Bei tiefer Temperatur erfolgt langsame, bei Raumtemperatur 

schnelle Dismutation zu (C6F5J2TeF2 und TeF4. Daher ist das 

isolierte Produkt immer mit geringen Mengen (C6F5j2TeF2 verun- 

reinigt. So gelang es such nicht, IR-Spektren zuzuordnen; die 

Aufnahme von Raman-Spektren scheiterte an der Fluoreszenz. Die 

Identifizierung erfolgte durch Massen- (Molpeak, 36 %) und "F- 

NMR-Spektren (Tab. 1). 

Nach dem VEPA-Model1 ist ein +-trigonal-bipyramidaler Auf- 

bau des Molekiils zu erwarten, mit zwei Fluoratomen in axialen, 

der C6F5-Gruppe, einem F-Atom und dem freien Elektronenpaar in 

aquatorialen Positionen. Danach sind fijr die drei an Te gebun- 

denen F-Atome zwei Signale im Integrationsverhaltnis 2:l zu er- 

warten. Eine andeutungsweise Aufspaltung des bei Raumtemperatur 

breiten Signals ist jedoch erst bei -80 "C zu erkennen. Daraus 

ist zu schlie8en, da8 das C6F5TeF3-MolekUl einer raschen intra- 

molekularen Umlagerung unterliegt. Messungen bei tieferer Tem- 

peratur, urn diese Umlagerung einzufrieren, waren nicht moglich. 
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EXPERIMENTELLES 

Kommerziell erhlltliche Praparate und Lbsungsmittel wurden 

nach den Dblichen Verfahren gereinigt und getrocknet. (C6F513As 

und (C6F513Sb wurden nach [15], (C6F5)3SbC12 nach [16] und XeF2 

nach [17] hergestellt. (C6F5)2Se und (C6F5)2Te2 wurden nach 

neuen, von uns entwickelten Verfahren synthetisiert [8]. 

NMR-Spektren: 

CC13F, 77Se(Ho 

Bruker FT-NMR AM 300; "F(H, 282,4 MHz) gegen 

57,2 MHz) gegen (CH3)2Se in C606; negative Vor- 

zeichen bedeuten Hochfeldverschiebung. IR-Spektren: Perkin- 

Elmer PE 580B. Laser-Raman-Spektren: Coderg Model1 PHO mit He- 

NC-Laser der Firma Spectra-Physics. Massenspektren: Finnigan 

MAT 8230. Fp.: Biichi SMP 20, Werte unkorrigiert. 

Alle Umsetzungen wurden in trockener Inertgasatmosphare 

durchgefiihrt, Fluorierungsreaktionen gem38 [18] in geringfugig 

modifizierter Apparatur. Der Reaktionsverlauf wurde jeweils 
19 

F-NMR-spektroskopisch verfolgt. 

Darstellung von (C5F513A~F2 

1,19 g (2,07 Mel) (C6F5)3A~ 20 ml CC13F -40 "C 

F2'N2 = wlhrend 4 Stunden. Nach Abdestillieren von CC13F 

(C6F5 13AsF2 als farbloser Festkorper in reiner Form er- 

halten. Ausbeute: 1,20 g (1,95 m Mel) G 94 % bez. auf 

(C6F5j3As. (C6F513AsF2 ist in organischen Losungsmitteln gut 

loslich, an der Luft unzersetzt haltbar. Die Eigenschaften und 

spektroskopischen Daten entsprechen [3]. Rontgenstrukturanalyse 

[4 1. 

Darstellung von (C6r5)3SbF2 

2,26 g (3,63 m Mel) (C6F5J3Sb in 20 ml CC13F bei -40 "C mit 

F2'N2 
= l/20 wahrend 3 Stunden. Nach Abdestillieren von CC13F 

wird (C6F513SbF2 als farbloser Festkorper in reiner Form er- 

halten. Ausbeute: 2,36 g (3,57 m Mol) ; 98 % bez. auf 

(C6F513Sb. (C6F5J3SbF2 ist in organischen Losungsmitteln gut 

loslich, an der Luft unzersetzt haltbar; lediglich in CH3CN- 

Losung wurde nach langerem Stehenlassen beginnende Zersetzung 
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beobachtet. Die Eigenschaften und spektroskopischen Daten ent- 

sprechen [3]. Durch langsame Kristallisation aus n-Hexanl 

Chloroform-Losung bei RT werden Einkristalle erhalten; die 

Struktur ist aus dem erhaltenen Datensatz aber bisher nicht 

losbar [6]. 

Darstellung von (C6f5)3SeF2 

0,63 g (1,53 m Mel) (C6F5)2Se in 15 ml CC13F bei -50 "C mit 

F2'N2 
= l/30 wahrend 6 Stunden. Wlhrend der Reaktion entsteht 

ein farbloser Niederschlag. 

-30 Y/10-3 

Nach Abdestillieren von CC13F bei 

Torr wird (C6F5)2SeF2 als farbloser Festkorper er- 

halten, der bei tiefer Temperatur gelagert werden mu8. Aus- 

beute: 0,52 g (1,15 m Mel) s 75 % bez. auf (C6F5)2Se; Verun- 

reinigung < 5 % (C6F5)2Se0. (C6F5)2SeF2 ist extrem hydrolyse- 

empfindlich und reagiert mit Glas. 

(C6F5)2SeF2 kann ebenfalls durch Reaktion aquimolarer 

Mengen (C6F512Se und XeF2 in CH3CN bei RT in PTFE-GefLBen dar- 

gestellt werden. 

"F-NMR-Spektren (RT; CH3CN): a(SeF2) -41,22 ppm, quint, 6(Fo) 

-133,0 ppm, breit, 

'J(Se,F) = 468,7 Hz, 

4(F 1 -146,37 ppm,t,t, a(Fm) -159,ll ppm,m; 

4,P(F F 1 = 12,0 Hz ’ 0 , 3J(F ,F 1 = 19,6 Hz, 

4J(F ,F 1 = 3,3 Hz. 77Se-NMR-Spektrum: a(Se) 6:9,f? ppm,t,quint, 

'J(Si,F;) = 467,7 Hz, 3J(Se,Fo) = 17 Hz. 

Massenspektrum (70eV, RT, m/e): 452 ((C6F5)2SeF2+, 6,6 %I, 433 

((C6F5)2SeFi, 23,4 %I, 414 ((C6F512Se+, 49,7 %I, 334 ((C6F5)2t, 

64,l %I, 285 (C6F5SeF2+, 6,8 %), 266 (C6F5SeF+, 91,8 %I, 247 

(C6F5Set, 98,l %), 197 (C5F3Se+, 24,3 91, 186 (C6F6+, 100 %), 

167 (C6F5+, 17,5 %I, 155 (C5F5+, 33,7 %I, 148 (C6F4+, 6,8 %I, 

117 (C5F3+, 32,4 %I, 98 (C5Fzt, 5,4 %), 93 (C3F3+, 9,0 X1; die 

Isotopengatter sind jeweils vollstandig vorhanden; gemessene 

Isotopengatter stimmen mit berechneten Uberein. 

Darstellung von (C6f513Se0 

0,35 g (0,78 m Mel) (C6F5)2SeF2 wird bei RT llngere Zeit in 

einem Glaskolben aufbewahrt. Die Substanz klebt nach kurzer 

Zeit an der Glaswand. Bei 65 oC/1O-3 Torr sublimiert (C6F5)2Se0 
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und wird als farbloser Festkorper isoliert. Ausbeute: 0,14 g 

(0,33 m Mel) : 42 % bez. auf (C6F512SeF2. "F-NMR-Spektrum (RT; 

CH3CN): dF, 1 -136,99 ppm,d,m, s(Fp) -146,98 ppm,t, 

-159,11 ppm,m; 3J(Fp,Fol = 18,3 Hz; 

a(Fml 

Integration Fo:Fp:Fm = 

2,10:0,94:1,98. Massenspektrum (70eV, 70 "C, m/e): 430 

((C6F5)2Se0+. 2 %I, 414 ((C6F5)2Se+, 29 %I. 334 ((C6F5)2+, 

38 %), 

7 %I, 

263 (C6F5SeOt, 7 91, 247 (C6F3Se+, 100 %I, 235 (C+5F5Se+, 

197 (C5F3Se+, 7 %), 183 (C6F50 , 14 %I, 167 (C6F5 , 5 %l, 

155 (C5F5+, 22 91, 148 (C6F4+, 2 %I. 117 (C5F3+, 12 %I, 98 

K5F2+, 3 %), 93 (C3F3+, 4 %I. 

Darstellung von C6F5TeF3 

a) 0,45 g (0,76 m Mel) (C6F512Te2 in 30 ml CC13F bei -60 "C 

mit F2/N2 = l/20 wahrend 14 Stunden. Wlhrend der Reaktion fallt 

ein farbloser Festkorper aus; die Fluorierung wird beendet, so- 

bald die anfangs rote Losung farblos ist. Nach Abdestillieren 

von CCl3F wird C6F5TeF3 als farbloser Festkorper erhalten. Aus- 

beute: 0,43 g (1,22 m Mel) g 80 % bez. auf (C6F512Te2; geringe 

Verunreinigung durch (C6F512TeF2. 

b) Zu 0,191 g (0,324 m Mel) (C6F512Te2 in 5 ml CH3CN werden 

bei -20 "C 0,172 g (1,016 m Mel) XeF2 in kleinen Portionen zu- 

gegeben, bis die Lbsung farblos ist. Bei Zugabe von XeF2 setzt 

jeweils eine spontane Gasentwicklung ein. Nach Abdestillieren 

von CH3CN und Sublimation von Liberschussigem XeF2 wird C6F5TeF3 

als farbloser Festkorper erhalten. Ausbeute: 0,18 g (0,51 m 

Mall 2 79 %; geringe Verunreinigung durch (C6F5)2TeF2. 

C6F5TeF3 ist hydrolyseempfindlich; Fp. 102-103 "C (Zerset- 

zung). 

"F-NMR-Spektrum (RT, CH3CN): a(TeF3) -77,Z ppm, breit, 6(Fo) 

-130,3 ppm,m, 6(Fp) -147,7 ppm,t, a(F,) -159,8 ppm,m; 3J(Fp,Fml 

= 20 Hz; Integration TeF3:Fo:Fp:F 

(70 eV, RT, e/m): 354 (C6F5TeF3+,m 

= 3:2:1:1,9. Massenspektrum 

36 %/,). Aufnahme von IR- und 

Raman-Spektren gelang nicht. 



332 

Darstellung von Cs[(C6c5)3AsF3] 

0,50 g (0,81 m Mel) (C6F5)3AsF2 und 0,13 g (0,86 m Mel) CsF 

in 50 ml CH3CN werden 72 Stunden am RtickfluB erwarmt. Nach Ab- 

destillieren der HBlfte des Losungsmittels wird der Rest vom 

entstandenen Festkorper abdekantiert, der Rijckstand mit wenig 

CH30H und CC13F gewaschen und letzte flijchtige Bestandteile bei 

RT/10-3 Torr entfernt. Mer-Cs[ (C6F5)3A~F31 wird als farbloser, 

hydrolyseempfindlicher Festkorper erhalten. Ausbeute: 0,35 g 

(0,46 m Mel) 57 %. In CH3CN-Losung erfolgt langsame Dissozia- 

tion zu den Edukten. 

"F-NMR-Spektrum 

ppm,m,breit, 

atFo d 1 -135,8 ppm,d,m, 6(Fp d) -156,44 ppm,t, 6(Fp c) -157,55 

ppm,;, a(F m d) -163,24 ppm,m: a(F 

63,6 Hz, 3JiFp,Fm,d) = 19,7 Hz, 

) -163,95 ppm,m;' 2J(Fb,a)= 

3:j; ,F m.c) = 19,9 Hz; Integra- 

tion *; Fb:Fa:Fo,c:Fo,d:Fp,c:Fp,d:Fm,c. m,d = l:Z:n.b.:2:2:1:4:2. 

Darstellung von Cs[(C6F5)3SbFj] 

0,50 g (0,76 m Mel) (C6F5J3SbF2 und 0,13 g IO,86 mMo1) CsF 

in 50 ml CH30H werden bei RT 48 Stunden geriihrt. Nach Abdestil- 

lieren von CH30H wird der Riickstand mit wenig CH30H und CC13F 

gewaschen und letzte fliichtige Bestandteile bei RT/10-3 Torr 

entfernt. Mer-Cs[(C6F5)3SbF31 wird als farbloser, weder hydro- 

lyse- noch luftempfindlicher Festkorper erhalten. Ausbeute: 

O-42 g (0,52 m Mel) 2 68 % bez. auf (C6F5)3SbF2. Fp. > 250 "C. 

"F-NMR-Spektrum (RT, CD3CN, Zuordnung s. Abb. 11: s(Fb) 

-52,75 ppm,t,m, 4(Fal -86,98 ppm,d,m, 6(F, c) -126,63 ppm,m, 

atFo d 
ppm,;, 

) -129,85 ppm,m, a(Fp,d) -154,77 ppm,;, 6 (Fp cl -155,64 

a(F 

: 50 Hz, 

?,(",) ,;1"',;5"; "3"~"(;"' Fa(Fm,ci -163,32 ppm,ml 2J(Fa,Fbl 

Fa:Fo c:Fo d:Fp p,c :'F .pF 

, m,c) = 19,5 Hz; Integration Fb: 

2 3 p,d:Fm,c. m,d = 1:2:4:2:2:1:4:2. 

RamaniSpektrum (Festkorper, cm-'): 1646 w, 1134 w, 594 s, 

565 w, 525 w, 498 vs, 455 s, 399 s, 357 w, 295 w,l87 w, 141 s. 

IR-Spektrum (CsBr-PreBling, cm-'): 1792 m, 1669 s, 1623 s, 

1529 sh, 1523 m, 1425 m, 1363 VW, 1285 VW, 1236 s, 1162 W, 

1118 s, 945 w, 899 w, 873 W, 766 w, 714 m, 702 m, 642 w, 533 m, 
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526 sh, 505 w, 468 w, 439 W, 410 m, 378 w. Molekulargewichtsbe- 

stimmung in CH3CN: 425 g/Mel (her. 812,8 g/Mel), d. h. in CH~CN 

verhllt sich Cs[ (C6F5)3SbF3] als l:l-Elektrolyt. C-Best.: 

26,4 % (her. 26,6 %). 

Reaktion von (C6r513SbC12 mit CsF 

0,lO g IO,14 m Mel) (C6F513SbC12 und 0,lO g (0,66 m Mel) 

CsF in 10 ml CH30H werden bei RT 48 Stunden geriihrt. Nach Abde- 

stillieren von CH30H wird der Riickstand mit 10 ml H20 und wenig 

CC13F gewaschen und im Vakuum getrocknet. Das gebildete Salz 

ist identisch mit dem oben beschriebenen. 
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