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Scavenging of Hexafluoroselenoacetone by Cycloadditions with Dienes and Preparation of Hg[SeCF(CF,),], and 
(CH3),SiSeCF(CF& 
Bis(perfluoroisopropy1seleno)mercury (2) was obtained from med as an intermediate in the reaction of hexafluoropropene 
2,2,4,4-tetrakis(trifluoromethyl)-1,3-diselenetane (1) and HgFz with CsF and selenium and can be trapped by isoprene or 
in DMF, and (perfluoroisopropylse1eno)trimethylsilane (3) anthracene to form 5a, 5b, and 6, respectively. In boiling ben- 
from 2 and (CH&SiI. The reaction of 2 with (C2H&A11 as well zene a transformation of (CF&C = Se from 6 to 2,3-dimethyl- 
as the pyrolysis of 1 yield a deep purple liquid in very small 1,3-butadiene is accomplished yielding 7 in a retro Diels-Alder 
amounts, not sufficient for further characterisation, which is cleavage. 
assumed to be hexafluoroselenoacetone (4). However, 4 is for- 

Perhalogenierte Selenocarbonyl-Verbindungen sind zur 
Zeit Gegenstand intensiver Untersuchungen -4). Die erfolg- 
reiche Darstellung von Selenocarbonylfluoriden des Typs 
FC(R)Se (R = CF3, C2F5, SeCF,) durch Umsetzung der ent- 
sprechenden Quecksilbersalze rnit Aluminumiodiden ver- 
anlal3te uns, Versuche zur Synthese von Hexafluorseleno- 
aceton (4) auf einem analogen Weg zu unternehmen. Das 
Produkt wurde bisher nur einmal als mogliche Zwischen- 
stufe der Umsetzung von Hexafluoraceton mit Triphenyl- 
phosphanselenid diskutiert '). Die Reaktion fuhrt unter den 
angegebenen Bedingungen (1 50°C; geschlossenes System) je- 
doch ausschlierjlich zum cyclischen Dimeren von 4, dem 
2,2,4,4-Tetrakis(trifluormethyl)-l,3-diselenetan (1). 

Die Synthese des hierzu benotigten Bis(perfluorisopro- 
pylse1eno)quecksilbers (2) gelingt, analog zur Darstellung 
der entsprechenden Thioverbindung6), durch Umsetzung 
von 1 rnit HgFz in DMF in Gegenwart von KF gemal3 (1). 

gesehen werden. Fur 4 ist jedoch auf Grund des hoheren 
Perfluoralkylsubstitutionsgrades eine hohere Labilitit als 
beispielsweise fur FC(R)Se (R = F, CF,, C2F5, SeCF,) zu 
erwarten z4). 

Diese ist offensichtlich derart ausgepragt, darj es trotz 
Reaktionsfiihrung im dynamischen Vakuum (5. lW3 Torr) 
nicht gelingt, 4 ausreichend schnell aus der Reaktionszone 
zu entfernen und bei -196°C auszufrieren, was eine Di- 
merisierung in der Gasphase mit anschlieoender Abschei- 
dung von 1 an den gekuhlten Stellen des Systems zur Folge 
hat. 

Weitere erfolgversprechende Synthesen fiir 4 sind die 1,2- 
Eliminierung eines geeigneten Elementfluorids aus einem 
entsprechenden Perfluorisopropylselan sowie die Pyrolyse 
von 1. Fur die erstere Reaktion fie1 die Wahl auf (Perflu- 
orisopropylse1eno)trimethylsilan (3), das aus (CH&SiI und 
2 nach (2) synthetisiert werden konnte. 

1 2 

Bei der weiteren Umsetzung von 2 mit A113 oder 
(C2H5)2A11 nach dem bereits beschriebenen Verfahren '3') er- 
halt man jedoch neben wenig [(CF3)2CFSe]2 als Hauptpro- 
dukt 1. Geringe Mengen einer tiefvioletten Verbindung in 
den nachgeschalteten Kuhlfallen lassen zwar auf das ge- 
suchte 4 schlierjen, allerdings konnten die Ausbeuten trotz 
vielfaltiger Variation der Versuchsparameter nicht soweit 
gesteigert werden, darj ausreichende Mengen zum Isolieren 
und Charakterisieren der Substanz erhalten werden konn- 
ten. 

Das wahrend obiger Reaktion sich bildende 1 muB als 
eindeutiges Indiz fur das intermediare Auftreten von 4 an- 

2 (CH3)$3 + Hg[SeCF(CF3)2]2 + 2 (CH3)3SiSeCF(CF3)2 (2) 
-H9'2 

2 3 

Das relativ labile 3 beginnt bereits bei 20°C langsam 
(CH3),SiF abzuspalten. Die "F-NMR-kontrollierte Reak- 
tion zeigt, daD die Zersetzung nach etwa 12 Stunden abge- 
schlossen ist und durch Temperaturerhohung zusatzlich be- 
schleunigt wird. Obwohl die Bildung von (CH3),SiF einen 
Reaktionsablauf in der gewunschten Richtung anzeigt, 
konnten in den komplexen Produktgemischen weder 4 noch 
wahrscheinliche Folgeprodukte von 4, wie etwa 1, eindeutig 
nachgewiesen werden. Ahnliche Ergebnisse wurden auch fur 
die Pyrolyse von (CH,),SiSeCF3 im Zusammenhang rnit 
Syntheseversuchen fur F2CSe erhalten '). 

Die Pyrolyse von 1 wurde in Quarzrohren (Lange 25 cm, 
Durchmesser 1 cm) sowohl i.Vak. als auch irn Stickstoff- 
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strom durchgefiihrt. Dabei wurde beobachtet, dai3 eine Spal- 
tung von 1 in der Gasphase erst ab etwa 400°C beginnt, 
erkennbar an der Abscheidung von Selen an den kalteren 
Stellen des Quarzrohres. Hinweise auf 4 wurden unter diesen 
Bedingungen jedoch nicht erhalten. Lediglich bei Pyrolysen 
im Stickstoffstrom und Temperaturen von etwa 750°C wur- 
den geringe Mengen einer violetten Substanz erhalten, deren 
Ausbeuten jedoch fur eine Charakterisierung nicht ausreich- 
ten und auch durch weitere Variation der Versuchspara- 
meter nicht gesteigert werden konnten. In dieser Hinsicht 
unterscheidet sich 1 signifikant von (F2CSe)2 und (C12CSe)2, 
die bei Temperaturen von 300 - 360°C quantitativ in die 
monomeren Selenocarbonyl-Verbindungen iibergefuhrt wer- 
den konnten *.9). 

Fur die Umsetzung von Hexafluorpropen rnit CsF und 
elementarem Schwefel zu 2,2,4,4-Tetrakis(trifluormethyl)- 
1,3-dithietan wird die intermediare Bildung von Hexafluor- 
thioaceton angenommen lo). Die Tatsache, da13 sich diese Re- 
aktion auch mit elementarem Selen durchfiihren 1aDt "), ver- 
anla13te uns dazu, diese Umsetzung in Gegenwart von Di- 
enen wie lsopren und Anthracen vorzunehmen. In beiden 
Fallen wurden die entsprechenden Cycloaddukte yon 4 in 
mittleren bzw. guten Ausbeuten gema13 (3) erhalten. 

CsF 
CF$F = CF, + Se, 3 [(CF3)*CSe] 

[ 41 , CHz = C(CH3)-CH = CH2 > 
I 

> 

Das Verhaltnis von 5a:5b betriigt 1 : 2.7. Die Struktur- 
zuordnung erfolgte nach selektiver 'H-Entkopplung des Si- 
gnals von c-6  im 13C-NMR-Spektrum rnit Hilfe der Fre- 
quenzen des olcfinischen Protons 4-H bzw. 5-H. Die Regio- 
selektivitiit der Reaktion steht damit im Einklang mit den 
Ergebnissen von Krafft und Meinke an elektronenarmen 
Selenoketonen und kann rnit Hilfe des FMO-Modells von 
Fukui13' erklart werden. Da die Bildung von 5a, 5b  und 6 
uber ionische Zwischenstufen nicht vollig ausgeschlossen 
werden kann, andererseits jedoch die Cycloaddukte von 
Chalkogenocarbonyl-Verbindungen rnit Anthracen in be- 
sonderem MaSe fur Retro-Diels-Alder-Spaltungen geeignet 
sind 14,'*', wurde 6 zusatzlich mit 2,3-Dimethyl-1,3-butadien 
in siedendem Benzol umgesetzt. Dabei wird eine quantita- 
tive Ubertragung von 4 unter Bildung von 3,6-Dihydro-4,5- 
dimethyl-2,2-bis(trifluormethyl)-2H-selenin (7) nach (4) be- 
obachtet. 

Die Bildung von 7 1aOt sich nur verstehen, wenn man eine 
Retro-Diels-Alder-Spaltung von 6 annimmt, und das dabei 
entstehende 4 sofort rnit dem elektronenreicheren 2,3-Di- 
methyl-1,3-butadien weiterreagiert. Wird die Reaktion (4) in 

6 + CH,=C(CH,)-C(CH,)=CH, n C F 3  

CF3 
7 

(4) 

Abwesenheit zusiitzlicher Abfangreagenzien durchgefuhrt, so 
kann das eingesetzte 6 quantitativ zuruckgewonnen werden. 
Da von Cycloadditionsreaktionen perhalogenierter Sele- 
nocarbonyl-Verbindungen bekannt ist, daR diese wesentlich 
schneller ablaufen als die konkurrierende Oligomerisie- 
rungzp4), mu13 auch hier angenommen werden, da13 6 zu- 
niichst gespalten wird, daR die Ruckreaktion aber schneller 
als eine Dimerisierung von 4 zu 1 erfolgt. 

Wir danken der Fa. Hoechst A G ,  Frankfurt am Main, fur die 
Spende von Hexafluoraceton-Sesquihydrat. 

Experimenteller Teil 
IR: Bruker FT-Spektrometer IFS 85. Feste Substanzcn als KBr- 

PreBlinge, Fliissigkeiten als Kapillarfilrn zwischen KBr-Platten, 
Gase in einer 10-cm-Gaskiivette rnit KBr-Fenstern. - NMR: Spek- 
trometer Bruker WP 80 ('H und lyF, Lock CDC13), WM 250 (hoch- 
aufgeloste sowie Heterokern-Spcktrcn, Lock CDC13). Interne Stan- 
dards: 'H: TMS, I3C: CDCI3 (6 = 77.0), I9F: CFCI3, 77Se: (CH3)2Se, 
"Si: TMS. Negatives Vorzeichen bedcutct Hochfeldverschie- 
bung. - MS: Varian MAT CH, 70 eV, Emission 100 FA. Bei Frag- 
menten mit Isotopenverteilungsmuster wird nur der intensivste 
Peak aufgefiihrt. 

2,2,4,4-Tetrakis(tri~uormethyl)-f,3-$isrlenetan (1) wurde in An- 
lehnung an das Verfahren von Raasch'' BUS Hexafluoraceton und 
Triphenylphosphanselenid synthetisiert. 

Bis(heptafluorisopropylseleno)quecksilher (2): In einem ausge- 
heizten 100-ml-Kolben werdcn 5.6 g (96.4 mmol) frisch getrocknetes 
KF, 15.7 g (65.8 mmol) HgF2, 15.0 g (32.7 mmol) 1 und 50 ml was- 
serfreies DMF gegeben. Der Kolben wird rnit Magnetriihrstab und 
RiickfluIjkuhler mit aufgesetztem Trockenrohr (CaCl,) versehen. 
Die Mischung wird 48 h unter Riihren auf 100°C erhitzt, wonach 
1 vollstandig verbraucht ist. Der entstandene schwarze Feststoff 
wird abfiltriert, und vom Filtrat wird bei 3O0C/1O-* Torr das Lo- 
sungsmittel abdestilliert. Die 2. Fraktion, eine 70proz. Losung von 
2 in DMF, erhllt man bei demselben Druck und 70°C. Die Ab- 
trennung dcs DMF erfolgt durch Gaschromatographie: S i d e  
3 rn x 6 mm, OV 101 auf Chromosorb P AW 45-60 mesh, 17O'C, 
Heliumstrom 80 ml/min. Ausb. 8.0 g (35%), farblose Fliissigkeit, 
Sdp. 65"/5 . Torr. - IR :  0 = 1283 ern..' (vs), 1224 (vs), 1162 
(m), 1094 (m), 951 (s), 916 (s), 750 (s), 710 (s). - I9F-NMR: 6 = 
-75.3 [d, 3J(K-CF3) = 12.3 Hz, 12F, CFJ, -139.4 (sept, 2F, 
CF). - 13C-NMR: 6 = 121.0 [q, 'J(C-F) = 284.2, von d, 
2J(X-CF3) = 28.6 Hz, 4C, CFJ, 93.4 [d, 'J(C-F) = 249.9, von 
sept, 2J(FC-CF3) = 36.2 Hz, 2C, CF). - 77Se-NMR: 6 = 283.8 
[d, 'J(Se-CF) = 14.6, von sept, 'J(Se-C(CE;),) = 7.3 Hz, 
2 Se]. -MS: m/z (YO) = 698 (50) [M '1, 679 (6) [M+ - F], 529 
(17) [M+ - C3F7], 498 (15) [M' - Hg], 449 (35) [M' - SeC3F7], 
329 (18) [C3F7Se$], 249 (32) [C3F7Se '1,230 (17) [(CF&CSe+], 202 

100 (60) [C,F$], 80 (15) [Se+], 69 (100) [CF:]. 
(15) [Hg'], 180 (6) [(CF,)FS&], 160 (38) [SC,'], 150 (30) [CgF;], 

C6FI4HgSe2 (696.6) Ber. C 10.35 Gef. C 10.2, 10.1 
(HeptaJluorisopropy1seleno)trimethylsilan (3): In einem Carius- 

Rohr mit Teflonventil wird 1.00 g (1.4 mmol) 2 vorgelegt, das Rohr 
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evakuiert, mit Aluminiumfolie verkleidet und mit fliissigem Stick- 
stoK gekuhlt. Hinzu werden 0.57 g (3.0 mmol) (CH$3I kondensiert, 
und es wird auf 20°C erwarmt. Dabei bildet sich oranges Hg12 sowie 
eine farblose Fliissigkeit. Diese wird abkondensiert und durch frdk- 
tionierende Kondensation gereinigt. Man erhilt 3 a18 farblose Flus- 
sigkcit, die sehr zersetzlich, hydrolyseempfindlich und fliichtig ist. 
Die Substanz reagiert in der Gasphase rnit Schliffett und Gummi- 
Septen unter Selenabscheidung und besitzt bei 20°C einen Danipf- 
druck von 30 Torr. Ausb. 0.75 g (83%). - IR: 3 = 2969 cm-' (m), 
2909 (w), 1413 (w), 1268 (vs), 1172 (m), 1104 (s), 1074 (s), 980 (m), 
953 (s), 926 (m), 853 (s), 752 (m), 710 (m). - 'H-NMR: 6 = 0.5 (s, 
9H, CHJ. - "F-NMR: 6 = -76.0 [d, 3J(K-CF3) = 12.2 Hz, 
6F, CF,), -160.6 (sept, IF,  CF). - ',C-NMR: F = 121.0 [q, 
'J(C - F )  = 284.2, von d, '.I(FC - CF3) = 28.6 Hz, 2 C, CF3], 92.6 
[d, 'J(C-F) = 286.1, von sept 2J(FC-CF,) = 36.2 Hz, 1C, CF), 
2.2 (q, 3C, CH?). - 77Se-NMR: F = 159.2 [d, 'J(Se-CF) = 17.6, 
von sept, 'J(Se-C(CF,),) = 8.8 Hz, von m, 1 Se). - *'Si-NMK: 
6 = 22.7 [d, 'J(Si-CF) = 8.5, von m, *J(Si-CH3) = 7.3 Hz, 
lSi]. - MS: m/z (%) = 250 (3) [HSeCF(CF3)$], 230 (5) 
[(CF&CSe+], 211 (7) [C3F5Se+], 161 (13) [CF3CSe+], 147 (100) 
[C2F5Si+], I 1  1 (6) [FCSe 1, 73 (59) [(CH,),Si+], 69 (12) [CF:]. 

Rcr. C 22.44 H 2.82 Gef. C 22.2 H 2.9 C6HyF7SeSi (321.2) 

(s, 6F, CFJ. - "C-NMR: S = 120.7 (d, 1 C, C-4), 137.8 (s, 1 C, 
C-5), 21.8 [t, 1 C, C-6, im "C{'H}-NMR-Spektrum zusatzlich 'J((C- 
6)-Se) = 59.9 Hz], 56.3 [sept, 'J((C-2)-CF3) = 25.5 Hz, IC, 
C-2],26.0 (t, lC ,  C-3), 125.3 [q, 'J(C- F )  = 283.0 Hz, 2C, CFJ. - 
"Se-NMR: 6 = 336.2 [d, 'J(Se-CH') = 19.0, von sept, 
'J(Se-C-CF,) = 7.3 Hz, 1 Se]. 

9,  10-Dihydro-12,12-bis(trijfluormethy1)-9.10-epise1enome~ha- 
noanthracen (6): Die Versuchsdurchfiihrung erfolgt analog zur Dar- 
stellung von 5a und 5b rnit 24.0 g (304.0 mmol) Selen und 50.0 g 
(280.5 mmol) Anthracen statt Isopren. Die Reaktion ist nach 3 d 
beendet, wobei 68.4 g (455.9 mmol) Hexafluorpropen verbraucht 
worden sind. Die Reaktionsmischung wird auf Wasser gegossen. 
Der dabei entstehende Niederschlag wird in Benzol aufgelost, und 
die Phasen werden getrennt. Die orgdnischc Phase wird bis zur 
Trockne eingeengt, wobei man einen gelben Feststoff erhalt. Dieser 
wird in der Siedehitze in der gerade erforderlichcn Mcnge Diethyl- 
ethcr gelost und die Losung danach auf -80°C abgekuhlt. Das 
dabci ausfallende Anthraccn wird abfiltriert, das Filtrat bis zur 
Trockne eingeengt und derselbe Vorgang rnit CHC13 wiederholt. 
Der danach erhaltene Feststoff wird rnit Toluol gewaschen. Man 
erhalt farbloses 6, das an der Luft stabil und bci Raumtemp. un- 
begrenzt haltbar ist. Ausb. 43.3 (35%0), Schmp. 99°C. - IR: 3 = 

3,6-Dih~,dro-4-melhyl-2,2-bi.s(triJuormethyl)-2H-selenin (5a) und 
-?,6-Dihydro-S-methy/-2,2-bj,~ltrifluormelhylj-2H-selenin (5b): In ei- 
nem ausgeheizten 250-ml-Dreihalskolben werdcn 12.0 g (152.0 
mmol) Selen, 4.0 g (26.3 mmol) frisch getrocknetes CsF und 100 ml 
wasserfreies DMF gegeben. Des weiteren werden 20.0 g (293.6 

kuhler, auf den ein Blasenzahler mit konz. Schwefelsgure aufgesetzt 
ist, cinem Gaseinleitungsrohr, einem Thermometer und &em Mag- 
netruhrstab bestiickt. Die Suspension wird stark geruhrt und bei 
45°C Hexafluorpropen eingeleitet. Nachdem das Inert-Gas auS der 

man rnit Hilfe des Blasenzihlers eine vollstindige Absorption des 

3773 em-' (W). 3080 (W), 3067 (W), 3047 (w). 3027 (w), 2362 (w), 2335 
(W). 1700 (m), 1653 (m), 1457 (m), 1249 (vs), 1184 (s), 1163 (s), 957 
(m), 936 (m), 763 (S), 750 (S), 705 (s), 649 (s), 612 (m). - 'H-NMR: 

- '9F- 
NMR: 6 = -62.6 (s, 6F, CF3). - I3C-NMR: 6 = 41.2 [d, 

1 c ,  c-91, 67.7 [SePt, 'J(C(cFh = 24.8 Hz, 1 C, c-121, 124.8 [q, 
'J(c-F) 286.1 Hz, 2 c ,  CFJ, 142.7 (S, 2C, Ph), 139.0 (s, 2C, 
ph). - "Se-NMR: 6 = 576.0 [d, 'J(Se-CH) = 36.4, von sept, 
'J(Se-C(CF3h) = 3.4 Hz, 1 Sel. - MS: m/z (%) = 408 (8) [M'], 

149 (82) [Cl,H$], 69 (22) [CFT]. 

= 7.2 (m, 8H$ ph), 5.4 (', H, 9-H)9 5.0 (', H, 

mmol) Isopren zugesetzt, Der Kolben wird mit einem RiickfluR- 'J(C-ff) =-150.7 Hz, Icy c-101, 47.7 Cd, 'J(C-H) = 141.1 Hz, 

Apparatur verdrangt ist, stellt man den Gasdurchsatz so ein, daR 

Hcxafluorpropens beobachtet. Die exotherme Reaktion ist beendet, CI7HloF6Se (402.2) Ber. C 50.14 H 2.48 
wenn das Selen vollig verbraucht ist und man eine rote Losung 
erhalt. Der Verbrauch an Hexafluorpropen betragt 57.0 g (379.9 
mmol). Die Losung wird auf Wasser gegasscn, die Phasen werden 
getrennt und von der organischen Phase aile Substanzen, die im 
Wasserstrdhhdk. bei eincr Olbadtemp. von 160°C destilliert werden 
konnen, entfernt. Aus dcm braunen Ruckstand wird das Tsomeren- 
gemisch bei 5 . 10- ' Torr/45"C destilliert. Die erhaltenc farblose 
Fliissigkeit ist bei Raumtemp. stabil und reagiert nicht rnit Luft und 
Wasser. Ausb. 36.5 g (81 YO), Isomerenverhiiltnis 5a: 5 b = 1 : 2.7 
(aus 'H-NMR). -- IR: D = 2929 cm-' (m), 1660 (w), 1450 (m), 1428 
(w), 1299 (s), 1263 (vs), 1234 (vs), 1195 (vs), 1131 (m), 1075 (m), 1017 
(s), 941 (s), 843 (m), 738 (s), 705 (m). - MS: m/z (YO) = 298 (100) 
[M+], 283 (20) [Mt - CHJ, 229 (13) [M+ - CFd,  217 (32) 
[M' - HSel, 197 (19) [M+ - HSe - HFI, 177 (27) CM+ - 
HSe - 2HF],147(22) [CSH6Se+l, 127(40) [M+ - HSe - C F M ,  

259 (4) [M+ - SeCF3], 230 (3) [(CF&$Se '1, 178 (100) [C14Hi,], 

Gef. C 50.5, 50.4 H 2.8, 2.8 
3,6-Dihydro-4,5-dimethyl-2,2-bis(tr~fluormethyl)-2H-selenin (7): 

8.0 g (19.6 mmol) 6 werden in cinen 250-ml-Kolben in 100 ml Ben- 
zol gelost und 8.2 g (99.8 mmol) 2,3-Dimethyl-l,3-butadien zuge- 
gebcn. Die Losung wird 40 h unter RiickfluR erhitzt, wonach ein 
'"F-NMR-Spektrum zeigt, da13 das Edukt vollstandig verbraucht 
und nur ein fluorhaltiges Produkt entstanden ist. Die Losung wird 
aufca. ein Drittei eingeengt, wobei Anthracen ausfiiflt, das abfiitriert 
wird. Das restliche Benzol wird im Wasserstrahlvak. abdestillicrt. 
Eine Destillation der rcstlichen Losung liefert bei 5 . Torr/ 
42°C 7 als farblose, an der Luft stabile Fliissigkeit, die bei Raum- 
temp. unbegrenzt haltbar ist. Ausb. 5.1 g (84%). - IR: i, = 2996 
cm-' (m), 2926 (s), 2967 (m), 1582 (m), 1449 (s), 1427 (m), 1387 (m), 
1339 (s), 1314 (vs), 1258 (vs), 1085 (vs), 1045 (s), 1011 (m), 964 (vs), 
946 (VS) 902 (s), 822 (m), 745 (s), 710 (s), 612 (s), 515 (m). - 'H- 

69 (42) [CF:], 68 (50) [C,H8+]. NMR: 6 = 1.9 (s, 3H, CH3), 1.8 (s, 3H, CH,), 2.6 (s, 2H, 3-H), 3.2 
CllHaFhSe 1297.1) Ber. C 32.34 H 2.71 (s, 2H, 6-H). - I9F-NMR: 6 = -68.5 (s, 6F, CF,). - I3C-NMR: 
" l "  , , 

Gef. C 32.3, 32.2 H 2.5, 2.5 

5a: 'H-NMR: 6 = 5.9 (t, 3J6,5 = 6.1 Hz, l H ,  5-H), 1.8 (s, 3H, 
CH.,), 3.3 (d, 2H, 6-H), 2.6 (s, 2H, 3-H). - "F-NMR: 6 = -68.8 
(s, 6F, CF3). - I3C-NMR: 6 = 136.2 (s, 1C, C-4), 122.3 (d, IC,  
C-5), 18.2 (t, l C ,  C-6), 56.3 [sept, 'J(C(CF,),) = 25.5 Hz, l C ,  
C-21, 30.3 (t, 1 C, C-3), 125.3 [q, 'J(C-F) = 283.0 Hz, 2C, CFJ. - 
77Se-NMR: F = 328.5 [t, 2J(Se-CH2) = 17.8, von sept, 
3J(Se-C(CF3)2) = 7.3 Hz, 1 Se]. 

6 = 18.3 (q, lC,  CH,), 19.9 (q, 1 C, CH,), 24.3 [t, lC ,  C-6, im 
'3C{'H}-NMR-Spektrum zusiitzlich '.I((C-6)-Se) = 43.9 Hz], 32.4 
(t, 1 C, C-3), 58.3 [sept, 'J(C(CF&) = 24.8 Hz, 1 C, (2-21, 125.4 [q, 

C-4). - '?Se-NMR: 6 = 356.7 [t, 'J(Se-CH,) = 18.5, von sept, 
'J(Sc-C(CF3),) = 7.0 Hz, 1Se). - MS: m/z (YO) = 312 (100) 

[CF3CSe+], 147 (28) [C5H7Se+], 145 (34) [C,H,Set], 133 (30) 
[C4H5Se+], 82 (41) [C6H+]. 69 (19) [CF'], 67 (84) [C5H+]. 

'J(C-F) = 280.4 Hz, 2C, CF31, 127.9 (s, IC,  C-5), 130.8 (s, IC, 

[M'], 297 (51) [Mt  - CHj], 283 (7) [M' - CzHS], 161 (15) 

5b: 'H-NMR: 6 = 5.6 (t, JJ3,4 = 6.1 Hz, IH,  4-H), 1.8 (s, 3H, 
CH3), 3.2 (s, 2H, 6-H), 2.6 (d, 2H, 3-H). - "F-NMR: 6 = -68.6 

CyHl0F6Se (321.1) Ber. C 34.74 H 3.24 
Gef. C 35.0, 35.1 H 3.2, 3.2 
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