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Auf Grund der GrSl]e der ~nderung der ehemischen Versehie- 
bungen der 1H- und 19F-Kerne in 4-Fluorphenylphosphoroxy- 
diehlorid und 4-Fluorbenzoylehlorid wurden die Akzeptorstfirken 
yon SbC15, TIC14 und SnC14 in 1,2-Diehlorgthan ermittelt. Dureh 
Zusatz donierender L6sungsmittel zum System 4-Fluorphenyl- 
verbindung--Akzeptorehlorid wurden die Donorsti~rken ermittelt : 
S02C12 ~ SOC12 ~ POCls ~ SeOC12 < CttsCN < Propandiol- 
1,2-carbonat < PhPOF~ < Aceton < PhPOCI~ < Ph2POC1 < 
< T3/IP < D M F  ~ D M S O .  

Changes in the chemical shifts of 1H- and 19F-nuclei in 
4-fluorophenylphosphonie dichloride and 4-fluorobenzoyl chloride 
were used to determine the accepter strengths of SbC15, TIC14 
and SnC14 in 1,2-diehloroethane. By addition of donor solvents 
to the system 4-fluorophenyl eompound--aeeeptor chloride 
the donor strengths were found to be : SO2C12 ~ SOCI~ ~ POCla 

SeOC12 < CHaCN < propanediol-l,2-earbonate < PhPOF~ < 
< acetone < PhPOC12 < Ph2POC1 < T M P  < D2VIF N D3JSO.  

1. E i n l e i t u n g  

Im Anschlu~ an  spektrophotometrische u n d  kalorimetrische Messun- 
gen zur Bes t immung  der Donorst/~rke versehiedener LSsungsmit te l  in  
1,2-Diehlor~than 1 wurde n u n  auch die KMR-Spektrographie  herangezo- 
gen, da die chemisehe Versehiebung yon  - -  z. B. - -  P ro tonen  in  D o n o r - -  
Akzeptorverb indungen zu Aussagen tiber die Stabil i t~t  der Koordi-  

1 V. Gutmann,  A .  Steininger und E. Wychera,  Mh. Chem. 97, 460 (1966). 
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nationsverbindungen fiihren kann% 8. Die chemischen Verschiebungen 
der Kerne 11B und 19F wurden zur Charakterisierung der Lewisbasen-  

addukte mit Bor(III)fluorid benutzt 4-7. Da in 1,2-Dichlor/ithan nur eine 
beschdtnkte AnzaM yon Akzeptorhalogeniden in dem Iiir KMR-Messungen 
n6tigen Mal]e 15slich sind, wurden lediglich die Akzeptoren SbC15, TIC14 
und SnC14 hinsichtlich ihrer Akzeptorst~rke untersucht. Als Donor mul]te 
ein Molekiil gefunden werden, an dem sich in geeignetem Mal]e eine 
Anderung der chemischen Verschiebung bei der t~eaktion mit den 
Akzeptoren verfolgen liil]t. Phenylphosphoroxydiehlorid (mittlere Donor- 
eigenschaften) und Benzoylchlorid (geringe Donorst~rke) wurden ans- 
gew~hlt, da beide mit den verwendeten Akzeptoren definierte, sauerstoff- 
koordinierte Addukte bilden s, 9. Nachdem 4-Fluorphenylderivate zur 
Messung der Akzeptorst~rken yon Borhalogeniden herangezogen wurden 1~ 
wurde 4-Fluorphenylphosphoroxydiehlorid, bei dem die ehemische Ver- 
schiebung der 19F-Kerne gr613er als die dot 1H-Kerne ist, bei den vor- 
liegenden Untersuehungen eingesetzt. Somit waren zwei Mel?gr613en, 
ngmlieh die ehemisehe Versehiebung der tI-I-Kerne des Phenylrestes so- 
wie der 19F-Kerne in p-Stellung zu ermitteln, deren Anderungen naeh 
Zugabe tier Akzeptoren zu iibereinstimmenden I~esultaten Iiihren sollten. 

2. E r m i t t l u n g  de r  A k z e p t o r s t s  

Die 1H-Spektren yon 4-Fluorphenylphosphoroxydiehlorid und 4-Fluor- 
benzoylehlorid bestehen aus zwei Linie~gruppen, im Falle des 4-FPhPOC12 
ist die Zahl der Linien etwa doppelt so grol? wie die in 4-FPhCOC1, was 
auf Kopplung mit dem 31P-Kern zuriiekzufiihren ist. 

1 t 
F F 

3 H \j\/m 2 3 2 

jol Io 
4 4 

COC1 {POC12 
6 
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Die Kopp lungskons t an t en  der beiden Systeme wurden durch Analyse 

der Spektren mit tels  einer elektronisehen Reehenanlage gewolmen. Die 

Systeme geh6ren dem Typ A A ' B B ' X  bzw. A A ' B B ' M X  an. Die Bezeieh- 

mmg der Kopp lungskons tan ten  ergibt  sich aus den Formelbi ldern  

(Siehe Seite 1266). 

Tabelle l. K o p p l u n g s k o n s t a n t e n  f i i r  4 - F P h C O C 1  u n d  4 - F P h P O C 1 2  
in  Hz  

4-FPhCOC1 4-FPhPOC12 

J12 ~ 7,90 J24 = 9,00 Jr2 = 7,90 J25 = 0,00 
J13 = 7,90 J25 = 0,00 J13 = 7,90 J26 = 3,00 
J14 ~ 5,05 J34 = 0,00 J14 = 5,10 J34 = 0,00 
J15 ~ 5,05 J~5 = 9,00 J15 = 5,10 J36 = 3,00 
J23 ~ 2,80 J45 = 2,80 d16 = 2,90 J45 ~--- 2,80 

J2a = 2,80 J4~ = 16,20 
J2a = 9,00 J56 = 16,20 

Tabelle2. C h e m i s c h e  V e r s c h i e b u n g e n .  3i~~~ u n d  ~I~. . d e r  H~- u n d  H~ 
K e r n e  in  4 - F P h P O C 1 2  u n d  In  K o m p l e x e n  m l t  SbC]5, TIC]4 u n d  
SnC14 in  1 , 2 - D i c h l o r ~ t h a n  be i  25 ~ ( i n t e r n e r  S t a n d a r d  C1GI-I2CH~CI) 

8it a [ppm] 8H~ [ppm] 

4=-FPhPOC12 - -  3,55 - -  4,24 
4-FPhPOC12 �9 SbC15 - -  3,72 - -  4,43 
4-FPhPOCI~ �9 TIC14 - -  3,71 - -  4,41 
(I-FPhPOC12)2 �9 SnC14 - -  3,65 - -  4,35 

Tabelle 3. C h e m i s c h e  V e r s c h i e b u n g e n  ~F des 1 9 F - K e r n e s  in  
4 -FPhPOC12  u n d  in. K o m p t e x e n  m i t  SbCl~, TIC14 u n d  SnC14 in  

1 , 2 - D i c h l o r ~ t h a n  be i  25 ~ ( i n t e r n e r  S t a n d a r d  CCI3F) 

6 F [ppm] 

4-FPhPOC12 101,8 
4-FPhPOC12 �9 SbCI5 95,9 
4-FPhPOC12 �9 TIC14 96,6 
(4-FPhPOC12)2 �9 SnC14 97,8 

Die -Hnderungen in den chemischen Verschiebungen der Ha- und  
der H~-Protonen gegen 1,2-Dichlors Ms in te rnen  Standard  wurden 

an  H a n d  des 4-FPhPOC12 bei Zusatz yon  Akzeptoren verfolgt (Abb. 1, 
Tab.  2). Wi~hrend bei SbC15 und  TIC14 Kn iekpunk t e  bei den Molverhs 
nissen 1 : 1  auftreten,  ist die endgiilt ige chemische Verschiebung des 
Komplexes  yon  SnC14 und  4-FPhPOC12 bereits beim Molverhs yon  
0,5 gegeben, was auf  zweifache Koord ina t ion  des Donormolekiils am 
SnC14 schliegen l~gt. Als MaI~ fiir die Akzeptorsts  wurde die GrSl~e 

Monatshefte ffir Chemie, Bd. 97/4 8t 
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der Jtnderung der ehemischen Versehiebung der Protonen gegen/iber 
freiem 4-FPhPOCI2 angenommen. 

3~ 

. SbC t 5 
3,71 ~ -TiC[z, / 

0 I ~- -_IAkzeptor] :~ Z' 
=- X-[4_F_PhPOCtz ] 

~,4o- 

I z,,32. 
&2s 

SbC% 
nct~ 

SnC[ 4 

Analoge Bestimmungen der chemisehen Verschiebungen des Fluor- 
kernes gegen CClaF ais internen Standard bei Zusatz yon Akzeptoren 
wurden an den Donormolekiilen 4-FPhPOC12 und 4-FPhCOC1 ausgeffihrt 
(Abb. 2, Tab. 3). Mit SnCl4 ist wieder zweifuche Koordin~tion mit den 
Donoren n~ehweisbar. Bei 4-FPhCOC1 als Donor sind keine ausgepr~gten 

Abb. I.  ~nderungen der chemischen Verschiebungen der 1H~- und IHi3-Kerne in 4-Fluorphenyl- 
phosphoroxydichlorid bei Zus~tzen v-on Akzeptorhalogeniden in 1,2-Dichlor~than (1,2-Dichlor~than 

als interner Standard); aus KMlZ-Spektren bei 60 Mc/s und 25 ~ 

0 1' =- 2=[~kzeptoK L 3 
[4-F-e.eo%l 
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Knickpunkte vorhanden, was auf die geringe Wechselwirkung der Akzep-" 
toren mit den 4-FPhCOC1 zuriickzufiihren ist. 

i _ 
9 ? J ~ L  SnC[4 

- T i C t  4 

961, ShOt5 
o i ~ ~ Z [Akzeptor] 

[4-F-PhPOC[ 2] 

100 I 

~. 981 
:::3.. 

'-.096 

t 
94 

92 

-[4-F-PhCOCL] 

sncL 4 
TiCL 4 

SbCL 5 

Abb. 2. _~nderungen der chemischen Verschtebungen der ~F-Kerne in 4-]quorphenylphosphoroxydb 
chlorid und 4-Fluorbenzoylchlorid bei ZusS.tzen yon AkzeptorhalogenJden in 1,2-Dichlor~than 

(CCl~F als interner Standard); aus K~Ii~-Spektren bei 60 ~fc/s und 25 ~ 

3. B e s t i m m u n g  der  Donors t@rken  v e r s c h i e d e n e r  
L S s u n g s m i t t e l  

Zur Ermittlung der Donorst~rken yon LSsungsmitteln wurde eine 
StammlSsung von 4-FPhPOC12 unter Zusatz eines geringen l~berschusses 

81" 
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an SbC15 in 1,2-Dichlor~than (-~ 10Vol% CC13F) hergestellt. Durch 
Zusatz verschieden stark donierender L6sungsmittel (L) stellt sich ein 
Gleichgewicht 

4-FPhPOC12- SbC15 § L ~ ~ 4-FPhPOC12 + L .  SbC15 (1) 

ein, auf Grund dessen freies 4-FPhPOC12 entsteht. Je starker donierend 
ein L6sungsmittel ist, um so mehr wird das Gleichgewicht (1) nach 
rechts, also zu freiem 4-FPhPOC12 verschoben. Diesem wirkt das Gleich- 
gewicht (2) 

4-FPhPOC12 �9 SbC15 T ~ 4-FPhPOC12 @ SbC15 (2) 

entgegen. 
Die gemessene Anderung der chemischen Verschiebungen ist also 

die Summe aus den Gleiehgewiehten (1) und (2). Bei c ~-~ t0 -1 sind die 
Aktivits der Stoffe in der LSsung nieht bekannt, so dag die Gleich- 
gewichtskonstanten nicht berechnet werden konnten; die Gr6ge der 
~nderung der chemisehen Versehiebung kann jedoeh als direktes MaI~ 
fiir die donierende Wirkung eines LSsungsmittels genommen werden. 
In  Abb. 3 ist der EiniIul3 von Donorzusiitzen auf die Anderung der 
ehemisehen Verschiebung des 19F-Kernes im 4-FPhPOCI~ dargestellt. 
Starke Donoren geben bereits bei relativ geringen Konzentrationen grol~e 
~nderungen in der chemischen Verschiebung, withrend bei den sehwachen 
Donoren hohe Konzentrationen ben6tigt werden, um eine Anderung 
der ehemischen Versehiebung hervorzurufen. 

4. I R - S p e k t r e n  

Zur Ermittlung der Struktur der Komplexe von 4-FPhCOC1 und 
4-FPhPOC12 mit SbC15 sowie der Addukte yon SbC15 mit Diphenyl- 
phosphoroxychlorid und Propandiol-l,2-earbonat (PDC) wurden die 
II~-Spektren herangezogen. Auf Grund der Versehiebungen der C~O-  
bzw. P=O-Banden  in den Addukten zu niedrigeren Wellenzahlen sowie 
der Versehiebung der C--C1-Bande im 4-FPhCOC1 �9 SbCI5 und der C- -0-  
Bande im P D C .  SbC15 zu hSheren Wellenzahlen 1/il3t sieh eindeutig 
eine Sauerstoffkoordination bei allen Addukten nachweisen. 

5. D i s k u s s i o n  

Die Reihung der Akzeptorst//rken yon SbC15, TIC14 und SnC14 in 
1,2-Dichlor/ithan ist identiseh mit der aus kalorimetrischen und spektro- 
photometrisehen Megwerten 1, s, 11 abgeleiteten Reihung: SbC15 > TiCI4 > 
> SnC14. Bemerkenswert ist die geringe Akzeptorst/~rke des SnC14 in 
1,2-DichlorS, than, zumal das SnCI4 in anderen L6sungsmitteln stets 

n A. Steininger und V. Gutmann, Mh. Chem., 97, 171 (1966). 
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vor dcm TIC14 einzustufen ist ~2-~. Die Akzeptorst~rke gilt sowohl gegen- 
fiber 4-YPhPOCI2 ~ls auch gegenfiber 4-FPhCOC1, obwohl die relativen 
Unterschiede zwisehen den einzelnen Akzeptoren bei verschiedenen 151 ~t~! 

o ~ ~ ~ ~6 2o u 2~ 32 a6 40 4~ 
- - ~ , -  A ~ [ c / s ]  

Abb, 3. .~nderung der chemischen Versehiebung de~ t~F-Kernes ira Komplex 4-YPh:POCI~. SbCI~ 
bei Zusatz yon Donoren in 1,2-Dichlo~'~ithan (CCI3F als intenler Standard); aus KME-Spektren 

bei 60 Mc/s und 25 ~ 
1 Sulfurylchlorid 8 Aceton 
2 Thionylch]orid 9 Phenylphosphoroxydichiorid 
3 Phosphoroxychlorid 10 Diphenylphosphoroxychlorid 
4 Selenoxychlorid 11 Trimethylphosphat 
5 Acetonitril 12 N, N-Dimethylformamid 
6 Propandiol-t,2-carbonat 13 Dimethylsulfoxid 
7 t 'henylphosphoroxydifluorid 

Tabelle4. Lage tier C = O - - b z w .  P = O - B a n d e  in Donormolek i i l en  
und  in ihren  A d d u k t e n  mi t  SbCla 

Donor cm --1 Donor �9 SbCls c m  ~ 

4-FPhCOCI 1 7 6 5  4-FPhCOC1. SbC15 1675 
P D C  1800 P D C .  SbC15 1750 
4-FPhPOC12 1 2 7 0  4-FPhPOC12 �9 SbC15 1160 
(Ph)2POC1 1 2 3 5  (Ph)2POC1 �9 SbCI5 1070 

13 ~1I. Baaz, V. Gutmann und O. Ku~tze, Mh. Chem. 93, 1142 (1962). 
13 V. Gutmann und G. Hampel ,  1Vih. Chem. 92, 1048 (1961). 
14 M.  Baaz, V. Gutmann, M .  Y .  A .  Talaat und T. S. West, Mh. Chem. 92, 

150 (1961). 
15 V. Gutmann, 0sterr. Chemiker-Ztg. 62, 326 (1961). 
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T a b e l l e 5 .  I R - S p e k t r e n  y o n  D o n o r  u n d  D o n o r ' S b C 1 5  
( N u j o l b a n d e n  s ind  n i c h t  e inge t ragen)  

4-~'(Ph)COCI 4-F(Ph)COCI �9 SbC15 
Zuordnung  cm -1 (in Nujol), cm -I 

3080]  
02 m 3100 sh  C - - H - s t r e t c h i n g  

3 1 1 
J 

1920 w 
1765 ss 1675 ss C = O-s t r e t ch ing  
1600 s 1600 s C ~ C  in  p l a n e  vib.  
1500 s 1505 w C ~ C  in p l ane  vib.  
1415 s 1410 w 
1300 s 1295 m 
12351 
1200~ ss 1235 s F - A r y l - s t r e t c h i n g  

) 
1160 s 1160 s 

1130 w 
1110 m 1110 v w  C - - H  in p lane  def. 
1015 w 1015 vw C ~ H  in  p l ane  def. 

920 m 
88o~ 
850~ ss 855 s C---H ou t  of p lane  def. 

8 3 0 w  
805 s 
730 m 770 m C - - C l - s t r e t c h i n g  

T a b e l l e 6 .  I R - S p e k t r e n  v o n  D o n o r  u n d  D o n o r ' S b C l 5  
( H e x a c h l o r b u t a d i e n b a n d e n  s ind n i c h t  e inge t ragen)  

Propandio l -1  2 - ca rbona t  PDC. SbCIs, cm - t  
Z u o r d m m g  

cm -1  (in H e x a c h l o r b u t a d i e n )  

2990]  
2 9 3 0 / m  2990 w 

1800 ss 1750 ss 
1 5 5 0 w  
1 4 8 5 m  1480 w 
1 4 5 0 w  
1390 s 1 4 0 0 w  
1355 s 1 3 5 5 m  
1175 / 1200] ss 
1120~ ss l 1 2 0 ~ w  
1050) 1070! s 

970 s 
950 w 945 m 
780 s 790 s 
7 1 5 m  720 w 

C~--H-s t re tch ing  

C = O-s t r e t ch ing  

C - - I t - d e f .  
C - - H - d e f .  

C - - H - d e f .  

C - - O - s t r e t c h i n g  

V e r g l e i c h s d o n o r e n  v e r s c h i e d e n  s ind .  D i e  s t a r k e  A b n a h m e  d e r  e h e m i s e h e n  

V e r s e h i e b u n g  be i  d e r  R e a k t i o n  y o n  4 - F P h C O C 1  m i t  SbC15 b r i n g t  d ie  
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T a b e l l e 7 .  I R - S p e k t r e n  v o n  D o n o r  u n d  D o n o r .  SbC15 
( N u j o l b a n d e n  s ind  n i c h t  e inge t ragen)  

1273 

4-F(Ph)POCI~ 4-F(Ph)POCI2, SbCln Zuordung 
cm -~ cm -~ (in lgujol) 

3070[  
3100J In 3100 sh  C - - I t - s t r e t c h i n g  

1590 ss 1590 m C = C  in p l ane  r i b .  
1495 m 1490 m C = C  in  p l ane  v ib .  
1400 m t400 sh  
1270 ss P = O-s t r e t ch ing  
1240 ss 1240 s F - - A r y l - s t r e t c h i n g  
1165 m 

1160 m P = O-s t r e t ch ing  
l l t O s  l l l O m  
1015 v w  1010 w C - - H  in p lane  def. 
835 s 835 s C--H out of plane def. 
770 w 
710 w 705 vw 
660 m 660 w 

T a b e l l e 8 .  I R - S p e k t r e n  y o n  D o n o r  u n 4  D o n o r .  S b C t 5  
( N u j o l b a n d e n  s ind  n i c h t  e inge t ragen)  

(PhhPOCI (Ph)~POCI" SbCI~, cm -~ 
cm -a (in N'ujol) Zuordmmg 

3060 m 3060 sh  C - - H - s t r e t c h i n g  
1590 m 1590 w C = C  in  p l ane  r i b .  
1480 w 
1440 s 1440 sh  P - - P h e n y l  
1 3 1 0 w  
1235 ss P = O-s t r e t ch ing  
1120 s 1120 s 

1070 s P = O-s t r e t ch ing  
1000 m 1000 m P - - P h e n y l  

930 w 
750 m 745 w C--I - t  ou t  of p lane  def. 
730 s 735 s 

7 t 0 w  
690 s 680 m C - - H  ou t  of p lane  def. 

grol3e A k z e p t o r s t / i r k e  des  SbC15 z u m  A u s d r u c k ,  d o c h  lESt  e in  w e n i g  

a u s g e p r ~ g t e r  K n i c k  b e i m  M o l v e r h a l t n i s  1 : 1 a u f  D i s s o z i a t i o n  des  K o m -  

p l e x e s  schl ieBen.  W i r d  d e r  r e l a t i v  s t a r k e  V e r g l e i c h s d o n o r  4 - F P h P O C ] 2  

gew/ ih l t ,  so t r e t e n  a u s g e p r / i g t e  K n i e k p u n k t e  a ls  Z e i c h e n  d e r  g e r i n g e r e n  

D i s s o z i a t i o n  de s  K o m p ] e x e s  a u k  

D ie  D o n o r s t ~ r k e n  d e r  g e m e s s e n e n  L 6 s u n g s m i t t e l  l~ssen  s i ch  in  d e r  

W e i s e  a b s t u f e n ,  dal~ z . B .  d ie  A n d e r u n g  d e r  c h e m i s c h e n  V e r s c h i e b u n g  
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bei e iner  be s t immten  Donorkonzen t ra t ion  (Abb. 4) angegeben wird.  
Die Re ihung  der  Donorst/~rken s t i m m t  mi t  der  auf  ka lor imet r i schem 
Wege 1 gefundenen Re ihung  f iberein:  S02Cls ~-- SOCls ~ POCls --~ SeOC12 
< CHaCN < P D C  < PhPOF2  < Aceton  < PhPOC12 < PhePOC1 < 
< T M P  < D M F  , ~  D M S O .  Die Differenzierung bei den s t a rk  donie- 
renden LSsungsmi t te ln  is t  n ich t  mehr  sehr ausgepri~gt, da  sie das  Gleich- 
gewicht  (1) ganz auf  die rechte  Seite verschieben und  dadurch  die rc- 
l a t iven  Untersch iede  der  Donorsti~rken niveUieren. 

E x p e r i m e n t e l l e r  Teil  

Alle Untersuchungen wurden unter Feuehtigkeitsausschlul~ durchgefiihrt. 
Die Reinigung yon 1,2-Dichlorathan und die Reinigung und D~rstellung der 
Donoren wurde bereits friiher beschrieben 1. SbC15 wurde durch mehrmalige 
Destil lation im Vak., TiCla und SnC14 durch Destil lation unter  Normaldruck 
gereinigt. Tetramethyls i lan (Fluka, puriss.) und Trichlorfluormethan (Fa. 
I t .  Janko,  Wien) wurden ohne weitere Reinigung verwendet. 4-Fluorbenzoyl- 
chlorid (EGA-Chemie KG.,  Steinheim/Albueh) wurde im Vak. fraktioniert  
destilliert, Sdp.9,5 = 67 ~ 4-Fluorphenylphosphoroxydiehlorid:  aus Fluor- 
benzol und PC13 wurde unter  Verwendung von A1C13 als Kata lysa tor  das 
4-FPhPC12 dargestell t  16 und dieses naeh Ge]ter 17 mittels CI~ und SO2 zu 
4-FPhPOC12 umgesetzt. Reinigung durch mehrmalige Fraktionierung ; Sdp. 9 
= 117 ~ 

C6tt4C12FOP. Ber. C 33,83, 54 1,89, C1 33,30. 
Gef. C 33,41, I-I 2,06, C1 33,40. 

Die Addukte  mit  SbC15 wurden durch Vereinigtmg der Donoren mit  
SbC15 in CC14 bei der Temp. des schmelzenden CC14 dargestellt,  mit  cc14 
gewaschen und an der 01pumpe abgesaugt. 

Analysen : 

4-FPhPOC12 �9 SbG15. 
4-FPhCOC1 �9 SbC15. 

P D C  �9 SbC15. 
(Ph)2POC1 �9 SbC15. 

Ber. C1 48,49. Gef. C1 48,6. 
Ber. C1 46,49. Gef. C1 47,0. 
Bet. C1 44,20. Gel. Cl 44,4. 
Bet. C1 39,71, C 26,91, I-I 1,88. 
Gel. C1 39,7, C 26,62, I-I 1,90. 

Die IR-Spekt ren  wurden mit  einem Doppelstrahlger/it  der Fa.  Perkin- 
Elmer,  Modell 237 ermittel t .  Fliissigkeiten wurden direkt  nach der Kapillar- 
technik, Feststoffe in Nujol oder I-Iexachlorbutadien aufgenommen. 

KMR-Spektren wurden auf einem Ger~t der Type RS 2 der Fa.  A. E. I. 
bei 60Mc/s ermittel t .  Die Analyse der Spektren yon 4-FPhCOC1 und 
4-FPhPOCI~ erfolgte mit  Hilfe einer elektronisehen Reehenanlage. 

Die chemischen Versehiebungen wurden gegen einen internen Standard,  
im Falle der lI-I-Spektren gegen das LSsungsmittel 1,2-Dichlor~than, im Falle 
der ~gF-Spektren gegen CC13F nach der Seitenbandmethode bestimmt.  Die 

1~ H.  Schindlbauer,  Mh. Chem. 9b, 1936 (1965). 
17 j .  L.  Ge]ter, J .  obschtsch. Chim. 28 (90) 1338 (1958); Chem. Abstr.  53, 

9202 (1959). 
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angegebenen Werte  fib" die chemischen Verschiebungen stel]en Mibbelwerte 
aus mindestens 10 Aufnahmen dar, es wurde jeweils die Mitre jeder Linien- 
gruppe gegen zwei Seitenb~nder gemessen. Die Messungen erfolgten bei 25 ~ 
Die t ters tel lung der Me~15sungen fiir die KMR-Spektren erfolgte tells in einer 
Mischapparatur,  teils dutch direkte Einwaagen der Donoren in eine Stamm- 
15sung yon 4-FPhPOC12 �9 SbC15 in 1,2-Dichlor~tthan (~- 10 Vol.~ CC13F). 

In  der Trockenkarnmer wurden dann die Me~15sungen in ProbenrShr- 
chen yon 4,6 mm Innendttrchrnesser abgefiillt und abgeschmolzen. 

F i i r  die Un te r s t i i t zung  der  Un te r suchungen  danken  wit  dem ~)st, er- 
reichischen Forschungsr~t .  


