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Abstract

The instable trifluoromethylstannanes (CF,),SnH,_, (n=1-3) have been obtained from the
corresponding halides by reaction with Bu;SnH at —40°C. Their physical properties have been
determined, and their vibrational spectra have been analyzed. The 'H, '°F, 1*C and "*Sn NMR spectra
have been recorded; trends in coupling constants are interpreted based on 5s(Sn) orbital contributions.
For the analogous reaction with Me;SiH, NMR evidence was obtained for the intermediate SnHX-
functional species along with CF, X and CF,H containing stannanes.

Zusammenfassung

Die Trifluormethylstannane (CF;),SnH,_,, (n=1-3) wurden als ber Raumtemperatur instabile
Substanzen aus den entsprechenden Halogeniden durch Umsetzung mit Bu,SnH bei —40°C gewonnen.
Thre physikalischen Eigenschaften wurden bestimmt, und die Schwingungsspektren analysiert. Ihre 1H,
9F 13C und '9Sn NMR-Spektren wurden registriert; die GroBe der Kopplungskonstanten wird auf
der Basis von 5s(Sn)-Orbitalbeitrigen interpretiert. Bei der Reaktion mit Me;SiH wurden muttels
NMR-Spektroskopie die SnHX-funktionellen Zwischenstufen sowie Stannane mit CF,X- und CF,H-
Gruppen 1dentifiziert.

Einfithrung

Die Stabilitdat der Zinn—Wasserstoff-Bindung ist stark von der Natur der an das
Zinn gebundenen Substituenten abhingig. Die Stammverbindung SnH, ist in
reiner Form bei Raumtemperatur in der Gasphase lingere Zeit stabil, zersetzt sich
jedoch bei Anwesenheit von Katalysatoren schnell unter Bildung eines Zinn-
spiegels und Wasserstoff [1]. Die Einfithrung von elektronenreichen organischen
Resten fiithrt zu einer Stabilisierung der Sn—H-Bindung. So sind sind die Methyl-
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stannane Me,SnH,_, (n =1-3), die aus den entsprechenden Halogeniden und
Hydriddonoren wie LiAlH, oder NaBH, erhaiten werden, gut bekannte und
charakterisierte Verbindungen [2]. Die Einfiihrung von elektronenziehenden Sub-
stituenten fuhrt hingegen zu einer deutlichen Destabilisierung: Die Spezies der
Reihe SnH,_, X, (n=1-3; X =Cl, Br, I) sind nur kurzfristig existenzfihig bzw.
vollkommen unbekannt. Lediglich die Verbindungen mit n =1 konnten durch
NMR- [3] bzw. FTIR-Gasphasen-Spektren und Rotationsvibrationsanalyse [4] ein-
deutig charakterisiert werden.

Die CF,-Gruppe besitzt Eigenschaften, die zwischen denen einer CH ;-Gruppe
und cines Halogenatoms einzuordnen sind [5]. So #hnelt sie mit einem Elektro-
negativitiitswert von 3.55 nach der Paulingskala [6] einem Chloratom; hingegen
entspricht der Raumbedarf eher dem eines Bromatoms. Andererseits sind CF;—
Metall-Bindungen im wesentlichen kovalent. Dementsprechend ist die Reaktivitat
gegeniiber Nucleophilen geringer als die einer M—X-Funktion; mit starken Nucle-
ophilen wie OH ™, aber auch bereits mit NH, [7] wird jedoch die Eliminierung der
CF;-Gruppe beobachtet.

Aufgrund dieser ambivalenten Eigenschaften ist die Frage nach der Bildungs-
tendenz und der Stabilitdt trifluormethylsubstituierter Stannane (CF,),SnH,_,
(n = 1-3) von Interesse. Ziel unserer Untersuchungen war die Synthese dieser
Verbindungsklasse sowie die Bestimmung der physikalischen und spektroskopi-
schen Eigenschaften.

Ergebnisse

Wihrend sich fiir die Darstellung der analogen trifluormethylsubstituierten
Germane die Reduktion der entsprechenden Halogenide mit NaBH, in 30%iger
Phosphorsidure bewiihrt hat [8], ist eine Synthese der analogen Stannane auf
diesem Weg nicht moglich. Auch die Reaktion der Trifluormethylzinnhalogenide
[9] mit LiAIH, in Diethyl- oder Dibutylether fiihrt selbst bei —78 bis —30°C nicht
nur zur Hydrierung der Halogenfunktion, sondern auch zum vollstindigen Abbau
der CF,-Sn-Gruppe, wobei ein gelber, nicht identifizierter Feststoff gebildet wird.
Die von Krause et al. berichtete Identifizierung des CF;SnH; [10] anhand eines
'H-NMR-Signals (Quartett bei 7.0 ppm, J(FH) 2-3 Hz) muBl angesichts der
eigenen Daten in Zweifel gezogen werden.

Die Synthese der Trifluormethylstannane erfordert somit einen Hydrid-Donor,
der (a) CF;-Gruppen nicht oder nur langsam eliminiert, (b) die besonders instabile
Zwischenstufe mit einer SnHX-Funktion schnell durchlauft und (c) vom Produkt
bei tiefen Temperaturen quantitativ abtrennbar ist. Trimethylstannan ist hierzu
nicht geeignet, da bereits bei —30°C sowohl die Bildung von CF, H-Funktionen als
auch eine Methylgruppeniibertragung beobachtet wird [11]. Der erstmalige, ein-
deutige Nachweis der Verbindungen (CF;),SnH,_, gelang durch Umsetzung der
entsprechenden Chloride mit Me;SiH, die bei —40°C einsetzt und neben Spuren
der Stannane zu einem gelben Feststoff fithrt. Die stufenweise Hydrierung des
(CF;),SnCl, nach Gl. 1 konnte durch direkte NMR-spektroskopische Verfolgung
der Reaktion einwandfrei nachgewiesen werden.

(CF,),SnCl, + Me,SiH ——  (CF,),SnHCI + Me,SiCl (1a)
(CF,),SnHCI + Me,SiH ——  (CF,),SnH, + Me,SiCl (1b)
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Entsprechend wurde bei der Umsetzung des CF,SnCl, '*F-NMR-spektroskopische
Evidenz fiir die Bildung der Intermediate CF,SnHCl, (%J(SnF) 565/540 Hz;
3J(FH) 9.7 Hz) und CF,SnH,Cl (J(SnF) 482/461 Hz; *J(FH) 8.9 Hz) erhalten.
Zur Synthese groflerer Mengen der Stannane sind Trimethyl- oder auch Tributyl-
silan ungeeignet, da der Zerfall der reaktiven Zwischenstufen gegeniiber der
Hydrierung dominiert.

Zufriedenstellende Ausbeuten erhélt man dagegen durch Umsetzung der Halo-
genide mit stéchiometrischen Mengen des schwerfliichtigen Tributylstannans bei
—50 bis —40°C:

(CF;),SnX,_, +(4—n)Bu;SnH —— (CF;),SnH,_, + (4 —n)Bu,;SnX
(2)
Alkylgruppeniibertragung und Bildung von CF,H-Funktionen spielen bei diesen
Temperaturen keine bzw. eine untergeordnete Rolle; die halogenierten Zwischen-
stufen sind nicht mehr nachweisbar. Obwohl CF;SnH; das thermisch stabilste
Stannan dieser Reihe ist, ist die Ausbeute aufgrund zweier zu durchlaufenden
SnHX-Zwischenstufen am geringsten. In diesem Falle werden auch CF,X-De-
rivate wie (CF;XCF,CDSnCl, und hiervon abgeleitete Hydrierungsprodukte sowie
erhebliche Mengen an leichtfliichtigen Nebenprodukten gebildet, die zu ca. 30%
aus CF;H und 70% aus CF,HX bestehen, wobei letzteres als Folgeprodukt einer
Difluorcarben- und HX-Eliminierung aufzufassen ist. Das ebenfalls in geringen

Mengen anfallende (CF;XCF,H)SnH, ist als Produkt einer CF,-Einschiebung in
die Sn-H-Bindung des CF,SnH, zu erkliren.

Physikalische Eigenschaften

Die Trifluormethylstannane (CF;),SnH,_, sind leichtfliichtige, farblose
Fliissigkeiten, die in reiner Form bei tiefen Temperaturen (—30°C) unbegrenzt
haltbar sind, sich jedoch bei Raumtemperatur rasch unter Bildung eines orange-
gelben Feststoffes zersetzen. Die Schmelzpunkte, extrapolierten Siedepunkte und
Dampfdruckparameter sind in Tabelle 1 zusammengefaBt. In Form verdiinnter
Losungen, z.B. 20%ig in n-Pentan, kénnen die Verbindungen lingere Zeit bei
Raumtemperatur aufbewahrt werden, ohne dal Zersetzung cintritt. Hierbei er-
weist sich vor allem das CF;SnH; als erstaunlich stabil: So wird nach 4 h bei
80-90°C lediglich 25%ige und erst nach 15 h vollstindige Zersetzung beobachtet.
Ungeklirt ist bislang der Zersetzungsmechanismus, da abgesehen von geringen
Spuren CF;H und CF,H, keine F- bzw. H-haltigen Zersetzungsprodukte iden-
tifiziert werden konnten.

Tabelle 1
Physikalische Daten der Trifluormethylstannane, (CF;),SnH,_, (n =1-3)

MW Schmp.  Sdp.©  A° B®  AHy° ASy, ¢

(g/mol) (§(®) °C) (kJ /mol) (J/mol K)
(CF;),SnH 326.7 —63 78 3546 17.0 29.5 839
(CF;),SnH, 258.7 -73 54 3464 17.5 28.8 88.0
CF;SnH; 190.7 —65 24 3354 18.2 279 94.0

? Durch Extrapolation aus der Dampfdruckkurve ermittelt. ® In p (mbar)= — 4 /T+B. “AHy =
R-A. 4 ASy=AHy/ Tsap
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Fig. 1. F-rauschentkoppeltes (links) und '°F/'H-gekoppeltes (rechts) *C-NMR-Spektrum des
(CF;);SnH.

Kernresonanzspektren

Die Kernresonanzspektren der CF;-substituierten Stannane (Fig. 1 und 2) sind
gekennzeichnet (a) durch das Auftreten charakteristischer Satellitenspektren, die
durch Kopplungen zu den Spin-1/2-Isotopen '°Sn, 1'7Sn bzw. !'3Sn mit natiirlichen
Haufigkeiten von 8.56, 7.61 bzw. 0.35% entstehen und (b) durch die Vielzahl
NMR-aktiver Isotop, die AnlaB zu einfach interpretierbaren, aussagekriftigen
Multiplett-Signalstrukturen geben. Wie aus Tabelle 2 zu entnehmen ist, spricht die
CF,-Gruppe und damit die 'F- und >C-Resonanz nur wenig, die 'H- und
!19Sn-Resonanzen sowie die Kopplungen zum Zinnkern dagegen duBerst empfind-
lich auf elektronische Anderungen am Zinnatom an.

Die '"F-Resonanzen liegen in einem engen Bereich um ca. —40 ppm und sind
gegeniiber den korrespondierenden Halogeniden [9] deutlich tieffeldverschoben.

CF3SnH3 119Sn
19F
T T T T T T T T T T T T T T
375 380  -385 -390  -395 310 330 350  -370  -380
[ppm] [ppm)

Fig. 2 F- (links) und '*Sn-NMR-Spektrum (rechts) des CF;SnH ;
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Fig. 3. Korrelation zwischen 2J(SnF) und !J(SnH) (—O— Rensubstanz; —e— Ldsung in n-Pentan)
bzw 2J(SnF) und 'J(SnC) (-- & --).

Im Gegensatz zu den Halogeniden sind die 3-Werte gegeniiber dem CF;-Sub-
stitutionsgrad invariant. Die 'H-Resonanzen sind in Ubereinstimmung mit der,
aufgrund der hohen CF;-Gruppenelektronegativitiit erwarteten, stirkeren
Entschirmung der Protonen gegeniiber den Methylanaloga [12] deutlich tieffeld-
verschoben; entsprechend steigt mit zunehmender CF;-Substitution die 'H-Reso-
nanzfrequenz an.

Wie bereits fiir die Verbindungsklasse der Halogen(trifluormethyl)stannane und
die Reihe der Methyl(trifluormethyl)stannane gezeigt wurde [9], ist die GréBe der
eng miteinander korrelierten J(SnC)- und 2J(SnF)-Kopplungen in erster Linie
durch den Fermi-Kontakt-Term und somit letztlich durch den Anteil des 5s-
Orbitals in der CF;~-Sn-Bindung bestimmt. Die 'J(SnH)-Kopplungen der CF;-sub-
stituierten Stannane liegen im Bereich von 2200 bis 2800 Hz und sind damit
deutlich groBer als die Werte der analogen Methylstannane (1740 bis 1850 Hz)
[12). Wihrend die Kopplung in der Reihe Me, SnH, _,, mit n geringfigig abnimmt,
was auf einen sinkenden s-Anteil in der SnH-Bindung hinweist, ist der Trend in
der Reihe (CF;),SnH,_, umgekehrt. Die relativ zur Sn—CH ;- und auch Sn~H-
Bindung geringere Kovalenz der Sn—CF;-Bindung macht sich in einer verringerten
Beanspruchung des 5s(Sn)-Orbitals bemerkbar, so daB mit zunehmender CF;-Sub-
stitution der fiir die SnH-Bindung verfiigbare s-Charackter ansteigt (Fig. 3). Die
Einfiihrung eines vorwiegend 5p-gebundenen Halogenatoms resultiert dement-
sprechend in einer starken Erhohung sowohl der J(SnH)- als auch der 2J(SnF)-
Kopplung. Die 'J(SnC)-Kopplung korreliert mit der 2/(SnF)-Kopplung (Fig. 3),
wobei die Datenpunkte sich gut in die an den Halogeniden gewonnene Korrelation
[9] einfiigen.

Die Kopplungen, aber auch die chemischen Verschiebungen sind l6sungsmittel-
abhiingig. Wihrend gegeniiber der Reinsubstanz die 2/(SnF)-Kopplung in n-Pen-
tan-Losung ansteigt, nimmt die J(SnH)-Kopplung ab, so da8 letzlich zwei Korrela-
tionen (Fig. 3) resultieren. Wihrend in n-Pentan von weitgehend isolierten
Molekiilen ausgegangen werden kann, machen sich in Reinsubstanz Wechsel-
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wirkungen bemerkbar, die mit der Lewis-Aciditit des Zinns und damit mit dem
CF,-Substitutionsgrad ansteigen. Die gleichzeitige Erhdhung der »(SnH)-Frequenz
beim Ubergang von der Gas- zur fliissigen Phase zeigt, daB die Assoziation nicht
iiber die Sn—H-Funktion sondern iiber C-F - - - Sn-Kontakte erfolgt, die auch ein
Absinken insbesondere der vas(CF3)-Schwingung bewirken.

Schwingungsspektren

Die SnH-funktionellen Trifluormethylstannane sind in der Gasphase bei
Raumtemperatur ausreichend stabil, so daB die Aufnahme von IR-Spektren pro-
blemlos mdéglich ist. Dagegen erfolgte die Registrierung der Ramanspektren in
fliissiger Phase bei —30°C bzw. in fester Phase bei —130°C.

Die Zuordnung der in Tabelle 3 aufgelisteten Schwingungen kann sich einer-
seits auf die durch Normalkoordinatenanalyse gesicherten Zuordnungen der Stan-
nane (CF;),Sn [13] und CF,;SnMe; [14], andererseits die der Germane
(CF,),GeH, _,, [15] stiitzen. Bei der Analyse der Schwingungsspektren kann von
der hochst méglichen Symmetrie des Molekiils, C;, fiir (CF;);SnH und CF,SnH,
bzw. C,, fiir (CF;),SnH, ausgegangen werden. Eine Verdrillung der CF,;-Grup-
pen fiihrt zu einer Symmetrieerniedrigung, die sich jedoch, falls vorhanden, nicht
bemerkbar macht. Eine Schwingungskopplung zwischen den CF;-Gruppen ist
aufgrund der hohen Masse des Zentralatoms Zinn nahezu vernachlissigbar, so dafl
fiir eine CF;—Sn-Einheit lokale C,, -Symmetrie zugrunde gelegt werden kann:

a, a, e Erwartungsbereich (cm~!)
v(CF,) - v, (CF,) 1000-1200

8,(CF,) - 8,.(CF,) 700-720/520

v (SnC) - p(CF;) 200-300

Fiir das (CF;);Sn-Fragment (C,,) transformieren die lokalen Schwingungsmoden
der drei CF;-Sn-Einheiten nach 3Xa,—»a,+e bzw. 3Xe—>a, ta,+e;
entsprechend gilt fiir (CF;),SnH, 2Xa, »a, +b, sowie 2Xe—»a,+a,+b, +
b,, wobei fiir die einzelnen Komponenten einer Schwingungsform aufgrund der
hohen Masse des Zinnatoms nur im Fall einer Schwingungskopplung mit SnH-De-
formationen eine signifikante energetische Aufspaltung zu erwarten ist.

Die im IR- und Raman-Spektrum als starke Banden auftretenden »(SnH)-
Schwingungen liegen bei deutlich hoheren Frequenzen als die der Methylanaloga
[16]. Fir das (CF;);SnH wird die hochste bisher bekannte SnH-Schwin-
gungsfrequenz registriert, welche zudem eine starke Phasenabhéngigkeit (s.0.)
aufweist. Der geringer werdenden Lewis-Aciditit des Zinns und damit der geringer
werdenden Tendenz zur Eigenassoziation entsprechend ist der Phasenshift beim
(CF;),SnH, und insbesondere dem CF,SnH , weniger ausgeprigt.

Die CSnH-Deformationsschwingungen liegen im Bereich von 380-600 cm ™.
Zwischen den symmetriegleichen Komponenten der §,(CF;)- und 8(CSnH)-
Moden kommt es zu einer ausgeprigten Schwingungskopplung, die sich durch
AbstoBung und Intensititsausgleich bemerkbar macht: So erfihrt die im
ungestorten Zustand bei 525 cm~! erwartete e-Komponente der §,,(CF,) durch
Wechselwirkung mit der bei 553 cm ™! erscheinenden §(CSnH)-Schwingung eine
Rotverschiebung von 30 cm ™!, wobei die Intensitit stark zunimmt. Ahnliches gilt
fiir die a,- und b,-Komponenten des (CF;),SnH,, wihrend die b,(CSnH)-Defor-



166

Tabelle 3

Schwingungsspektren der Trifluormethylstannane (CF,),SnH,_,, (n=1-3)°

(CF;);SnH (CF;),SnH, CF;SnH , Zuordnung
IR Raman IR Raman IR Raman

(Gas) (Gas) (flussig) (Gas) (flussig)

(flussig, (fest,
—-30°C) -130°C)

3822vw 3822vw 3800vw 2v(SnH)
2304vw 2292vw 2292vw
2274vw
2244vw 2240vw
2230vw 2232vw
2204vw 2184vw 2170vw

1948s 1970w,sh  1928s 1939w,sh v, (SnH)
1946s 1970m,p 1990m 1934s 1948s,p 1923s,sh  1922s,p v (SnH)
1238w
1173vs 1175w,p 1178w 1161s 1163w,p 1152vs 1148m,p v (CF;)

1155vs,sh v(CF;)
1136vws 1127w 1133w 1134vs 1137w v,(CF3)
1115vs 1096vw,b  1124vs 1110vw,b  1096vs 1070vw,b v, (CF;)
1096s v,(CF;)
1065w
721m 722s,p 721s 719w-m  716s,p 715m 711s,p  8,(CF;)
669s 665w,sh  8,,(SnH,)
680s 678m,p 662s 658w &(SnH,)/8,(SnH )
553s 552m  553mb  586s 590w 5(CSnH) *
547w 8(CSnH) *
532w,ssh  524vw 523vw,sh  525sh 525vw,sh 522wb 529w 8,(CF,)
507w 8,,(CFy)?
491s 496w 498w 48vw 478w 8,,(CFy)?
443m,b  45Im p(SnH )
380m 395vw,b 8(CSnHXb,)
275s 274m 274m 265s 265sh v,,(SnC,)
262m,sh  260s,p 260s 255m,ssh  257s,p 258m 252w p(CF,) ®
250s,p  v(SnC)
226w,sh p(CF;)
21lvs,p  224vs 220vw 224s,p v (SnC,)*
63m 68b 61w &(SnC,)
¢ In cm™!, s = stark, m = mittel, w = schwach, v = sehr, sh = Schulter, b = breit, p = polansiert

» Siehe Text.

mation bei 380 cm ™! deutlich tiefer liegt und keine signifikante Wechselwirkung
mehr zeigt:

(CF;);SnH 553 cm ™! & 491 cm™! (e)

(CF;),SnH, 586 cm~ '« 507 cm™! (b,)
547 cm~!'© 478 cm ™! (a,)

Von den p(CF,;)-Schwingungen im Bereich 220-260 cm ™' ist die a,-Kompo-
nente jeweils stark mit der »(SnC) gekoppelt, so daB fir (CF;);SnH und
(CF;),SnH, zwei starke polarisierte Ramanlinien auftreten und eine eindeutige
Beschreibung als p(CF;)- bzw. »(SnC)-Schwingung nicht mehr moglich ist.
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Experimentelles

Die Verbindungen wurden in einer mit fettfreien Hihnen ausgeriisteten Va-
kuumapparatur gehandhabt. Dampfdrucke wurden mit einem MKS Baratron 315
BHS Manometer gemessen. Spektroskopische Messungen erfolgten mit folgenden
Geriiten: IR: Perkin—Elmer 580 B als Gas in 10 cm Gaszellen (400 bis 4000 cm ™!
KBr-, 180 bis 400 cm ™! Polyethylenfenster); Raman: Cary 82 mit Kr* (647.1
nm)-Anregung im Bereich von 40 bis 4000 cm™! in 4 mm Glasampullen als
Fliissigkeit (—30°C) oder Feststoff (—130°C); NMR: Bruker AC 250 (H: 250.13
MHz, ext. TMS; '°F: 235.36 MHz, ext. CFCl;; '*C: 62.90 MHz, ext. TMS); '"°Sn:
93.28 MHz, ext. SnMe,); Massenspektren: MAT 311 (EI, 70 eV).

Tris(trifluormethyl)stannan, (CF;);SnH

2.0 mmol (CF;),SnX (X = Br, I) [9] werden in einem direkt mit der Vakuumap-
paratur verbundenen Schlenkkolben auf 0.61 g (2.1 mmol) Bu;SnH kondensiert.
Nach 2 h Riihren bei —50 bis —40°C werden die fliichtigen Reaktionsprodukte
ohne Aufwirmen in eine auf —126°C gekiihlte Falle abkondensiert, wobei 0.52 g
(80%) (CF,;);SnH als leichtfliichtige, bei Raumtemperatur instabile Fliissigkeit
erhalten werden.

(CF;);SnH: MS (mg, = 120): m/e 327 [(CF;);Sn*]< 1; 277 [(CF;),SnF*] < 1;
190 [CF,SnH "] 3; 189 [CF,Sn*] 4; 159 [SnF,H*] < 1; 140 [SnFH*] 1; 139 [SnF "]
8; 121 [SnH*] 2; 120 [Sn*] 4; 100 [C,F,*] 43; 81 [C,F,*] 89; 69 [CF,*] 9; 51
[CF,H*] 3; 50 [CF,*] 100%.

Bis(trifluormethyl)stannan, (CF;),SnH,

Die Darstellung erfolgt analog durch Umsetzung von 8.4 mmol (CF;),SnX,
(X =Br, D [9] mit 5.4 g (18.5 mmol) Bu,SnH, wobei 2.0 g (92%) (CF;),SnH, als
leichtfliichtige, bei Raumtemperatur instabile Fliissigkeit in einer auf —126°C
gekithlten Falle aufgefangen werden.

(CF;),SnH,: MS (mg, = 120): m /e 209 [CF;SnFH "] 1; 208 [CF,;SnF*] 1; 191
[CF,SnH,*] 49; 190 [CF,SnH*] 22; 189 [CF,Sn*] 51; 171 [SnCF,H*] 1; 170
[SnCF,*12; 159 [SnF,H "] 4; 158 [SnF,*] 3; 141 [SnFH,*] 37; 140 [SnFH*] 12; 139
[SnF*] 98; 121 [SnH*] 67; 120 [Sn™*] 99; 69 [CF,*] 45; 51 [CF,H "] 20; 50 [CF,"]
100%.

Trifluormethyistannan, CF;SnH,

5.7 mmol CF;SnX; (X =Cl, Br, I) [9] werden auf 5.5 g (18.8 mmol) Bu;SnH
kondensiert und 2 h bei —50 bis —40°C geriihrt. Nach dem Abkondensieren ohne
Aufwirmen werden in einer auf —126°C gekiihiten Falle 0.49 g (45%) CF,SnH,
als eine leichtfliichtige bei Raumtemperatur instabile Fliissigkeit zusammen mit
kleinen Mengen an (CF;XCF,Cl)SnH , und (CF;XCF,H)SnH, erhalten. Zusitzlich
werden in einer auf —196°C gekiihlten Falle 0.25 g eines Gemisches aufgefangen,
das im wesentlichen aus CF;H (30%) und CF,HX (70%) besteht.

CF;SnH ;: MS (mg, = 120): m/e 191 [CF;SnH, "] 13; 190 [CF;SnH "] 8; 189
[CF;Sn*] 10; 171 [SnCF,H*] 1; 170 [SnCF,*] 1; 158 [SnF,*] 3; 141 [SnFH,*] 9;
140 [SnFH™*] 3; 139 [SnF*] 28; 123 [SnH ;*] 66; 122 [SnH,*] 36; 121 [SnH "] 100;
120 [Sn*] 93; 69 [CF;*] 13; 51 [CF,H™] 86; 50 [CF,™] 20%.
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