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ZUSAMMENFASSUNG 

CF3J (NO3 I2 wird bei den Reaktionen von CF JF bzw. 
3 2 

CF JO 
3 

mit N205 sowie CF J mit ClNO 
3 3 

gebildet. Bei der Umsetzung von 

CF3JF2 mit N205 wird als Zwischenprodukt CF JF(N0 ), beider Um- 

setzung von CF3J mit ClNO 3 als Zwischenprodlkt CFzJCl(N03) 

nachgewiesen. Darstellungsmethoden, Eigenschaften, "F-NM% 

Spektren sowie die thermische Zersetzung werden beschrieben. 

SUMMARY 

CF31(N03J2 is formed from the reactions of' CF IF 3 2 
or CF 

3 
IO 

with N205 as well as CF 
3 
I with ClNO 3. During the reactions of 

CF31F2 with N205 or CF31 with ClN03 the intermediate products 

CF IF(N0 ) or CF ICi(N0 
3 3193 3 

) can be identified. The preparations, 

properties, F-nmr spectra and the thermal decomposition of 

CF31(N03)2 are described. 

EINLEITUNG 

Als erste Perfluoralkyljod-Verbindung wurde 1959 das Tri- 

,'luormethyljoddifluorid CF3JF2 von SchmeiDer und Scharf darge- 

stellt [l]. Das dort beschriebene Verfahren konnte inzwischen 

von uns zu einer allgemeinen Darsteilungsmethode fiir Perfluor- 

alkyijodfluoride entwickelt werden [2,3] (vergleiche hierzu 

aucn Rondestvedt [4], Lyalin et al. [5] und Chambers et a1.[6]). 
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‘;;‘ber di;: Pcrfiuoraikyljod-Verbindungen CF3J0, CF3JOFz und 

CF3JOp konnten wir xiirziicn berlcnti?n [f]. 

Als PerCiuorai!xyijod(III)-Derivate sind weiter?l;n die von 

Schacx et al. beschriebenen Perchlorate [8], das van Lyaiin et 

al. beschriebene n-C3F7J(OCOCF3)* [j] sowle des von uns kiirz- 

i.ich dargestellte CF3J(GCOCF3)2 [gj bexanns. 

In der voriiegenden Arbeit berichten wir iiber Darstel- 

iungsmethoden, Eigenschaften sowie die thermisc:;e Zersetzung 

des Trifluormethyljoddinitrats CF3J(N03!z. Unabhgngig von un- 

seren Arbeiten fanden Christe et al. bei der Untersuchung des 

CiNO;-CF J-Systems bereits Hinweise aul' aie Biidung von 

CFjJ(NOj$ [lo 1. 

ZRGEBNISS? UND DISKUSSION 

Xr die Darstellung der TiteiverbIndung boten sich drei 

Reaktionen an: 

- die Fluoraus,auschreaktion von CF JF mit N205, 
3 2 

- die Umsetzung von CF3J0 mit N O., 
23 

- die Reaktion von CF3J mit CINOS. 

Bei allen dre: Verfahren konnte CF3J(N03)p nachgewiesen werden. 

Die Reaktionen slnd auf die h6heren homologen Perfluoraikyl- 

jod-Verbindungen iibertragbar. 

?iuoraustauschrea<tion von CF JF 
5---2------- 

mit N2+ 

Bei den kiirzlich beschriebenen Umsetzungen von CF JF mit 
3 2 

:3i02 [7] bzw. mit (CF3CO)20 [g] erhielten wir einen voiistsn- 

digen Austausch der am Jod gebundenen Fluoratome gegen Sauer- 

staff bzw. gegen Trifluoracetatgruppen. Die Reaktion von 

:F3'?F2 mit (CF3CO>20 verlguf't iiber die nicht isolierbare 

Zwischenstufe CF JF(OCOCF3). 
3 

Ein analoger Reaktionsverlauf 

ist such bei der Austauschreaktion von CF3JF2 mit N205 zu 

beobachten. Als Reaktionsmedium wurde Acetonitril oder Tri- 

chlorfluormethan gewghlt. 

Zur prgparativen Darstellung wird CF 3 JF 2 bei -780~ in 

CC1 F 
3 

suspendiert, mit der stBchiometrischen Menge N 0 
25 

ver- 

setzt und mehrere Tage bei etwa -40°C gehalten. CF J(N0 
3 

1 
32 
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biidet sich dabei a-s he-lgelber FestxBrper, NO2F entwelcnt 

gasfijrmig. B?i der Umsetzung in Acetonitril ist nach menrtagi- 

gcr Reaktion bcre; ts einc merkliche Umsetzung dor Reaktions- 

produkte mit dem Ldsungsmittel ieststeilbar, so da13 darn CC13F 

ais ReaKtionsmedium :"' ur die pr8parat;ve Darste,,ung der Vorzug 

zu geben iSt. D1e Analyse und das 13 F-K.-R-Spextrum des a-us der 

Fiuoraustauschreantion von CF 
3 
JF2 mit IL20c geblidet?n 

CF3J(N03)2 za:gen, da3 die Umsetzung nichi quantitatlv ver- 

laui't. Es sind stets noch geringe Kengen CF3JF2 im Reat,tions- 

produkt entha;tcn. 

Der Fluoraustausch verlaul't stui'enweise gemai3: 

CF3sJF2 + N2°5 -f CF3JF(NOJ) + NO2F (1) 

CF3JF(N03) + N205 + CF3J(N03)2 + XO2F (2) 

Der Nachweis des monosubstituierten Produrctes ge_lngt 

durch Messung der 19 F-NMR-Spe>_tren. Hierzu wurde eine L6sung 

von CF3JF2 in CH3CN bei -40°C sukzessive mit N205 versetzt. 

Die bei einem Moiverhaltnis von etwa 1:l entstehenden Signale 

sind einem Gemisch aus CF JF 3 2 [2], CF3JF(X03) und CF3J(N03)2 

zuzuordndn. 

Der Gang der chemischen Verschiebungen der CF3-Gruppe in 

CF3JF2 (- 33,'I wm), CF3JF(NO3) (- 29,3 mm) und CF3J(N03J2 

(- 25,4 ppm) ist anaiog dem bei der Fluoraustauschreaktion 

von CF3JF2 mit (CF CO)20 beobac>teten. Die Aulspaltung der 
3 

Signale entspricht den Erwartungen. Das Signal des N02F wird 

nicht beobacitet, da es aul3erhalb des MeI3bereicces liegt. 

Eine Isoiierung des Zwiscnenproduktes CF3JF(N03) geiingt 

nicht, da das Gieichgewicnt 

2 CF3JF(N03) e CF3JF2 + CF3J(N03)2 (3) 

beim Einengen der Lasung nach rechts versrxoben wird, wie es 

such bei anderen Fluoraustauschreaktionen beobachtet wurde. 

Bei weiterer Zugabe von N 0 
25 

zu der Lijsung wird die Inten- 

sit5t des CF J(N0 
3 

) 
32 

-Signais grdrjer, die der CF JF 
3 2 

- und 

CF3,JF(N03)-Signale dagegen geringer. Eine Verlgngerung der Re- 

aktionsdauer und eine ErhBhung der Reaktionstemperatur bewir- 

ken eine Verschiebung des Gieichgewichtes zur Seite der AUS- 

tauschprodukte. Bei etwa O°C tritt Zersetzung ein, die bei 
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Haumtemperatur her'tig unter Gasentwlckiung verltiu;'t. Im 
19 F-NMR-Spektrum verschwinden alie den Jod(III)-Verbindungen 

zuzuordnenden Signaie. Elnl Zusammenstzliung der 19 F-!<DlFt-Daten 

ist in Tabelle 1 gegeben. 

TABELLE 1 

lgF-NblR-Spe!<tren der bei der ReaKtion von CF3LJF2 mit 
N2°5 In 

CH3CN bei -4oOC aul'tretenden Verblndungcn 

Verbindung Chemische Verscciebung (ppm)a Xoppiun;Tfrxj:ante 
CF 

3 
SF (Hz) ,> J ) 

CF3JF2 -3337 T -175,‘7 Q 6,5 

CF3JF(N03) -29,3 D 

CF3J(N03)* -25,4 S 

-165,2 Q a,3 

a) gegen CCi F als innerem Standard, a_ie Werte zu n6nerem 
3 

Feid. S = Singulett, D = Duplett, T = Trlplett, Q = Quadru- 

plett. 

Umsetzung von CF,JO mit N2G5 
/ 

Schon l'riiher beschrieben SchmelDer et ai., da8 bei der Re- 

aktion von C6F5J0 mit N205 Pentafluorphenyljodd:nitrat 

C6F5J(N03)2 gebildet wird [llj. Bei der Untersucnung des Tri- 

fiuormethyljod-bis-trifluoracetats CF3J(OCOCF3), fanden wir, 

da13 dieses schon bei tier'er Temperatur mit CF3J0 und (CF3CO),0 

im Gieichgewicht vorliegt [g]. Weiterhin haben wir bei der 

thermischen Zersetzung des CF3J(N03)2 f'estgestellt, da8 prim;ir 

CF3J0 und N205 gebildet werden (s. unten). Daher bot sich die 

Umkehrung der Zersetzungsreaktion aucn als Darstellungsmetho- 

de f'iir CF3J(N03)2 an. 

Hierzu wird CF3J0 bei -40°C in CH3CN mit e;nem ijberschul3 

;; N2°5 
versetzt. Die Reaktion kann sehr gut durch Messung des 

F-NMR-Spextrums verfoigt werden, da die chemiscrien Verschie- 

bungen von CF3J0 und CF3J(N03)> bekannt sind. Nachteilig bei 

der Umsetzung ist die Schwerl6slichkeit von CF3J0 ;n CH3CN. 
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Bci Zugabe der aquimolaren Merge N 0 
25 

zu der Suspension blieb 

die Lssung such nach langerer Zeit triibe. Bei Zugabe der dop- 

pelten Menge N,O5 bildete sich nach etwa 30 Minuten, bei Zu- 

gabe der dreifachen Menge N20 bereits nach 5 Minuten eine 

Yarblose, klare L&sung. Das 13 F-NMR-Spektrum beweist die Bil- 

dung von CF3J(N03)2 als Hauptprodukt neben geringen Mengen 

von CF-JO. 

Reaktion von CF,J mit ClNO 
, 3 

Bei der Umsetzung von CF3J mit C1N03 zwischen -196 und 

-45°C in einem Stahlzylinder erzielten Christe et al. [lo] 

Hinweise auf die Bildung von CF3J(N03)2. Aufgrund der Stoff- 

biianz und der Art der Zersetzungsprodukte schlossen sie, daD 

Trifluormethyljoddinitrat entstanden sein mul3te. 

Unabh;ingig von dieser Arbeit haben wir die Reaktion von 

Trifluormethyljodid mit iiberschiissigem Chlornitrat in Trichlor- 

i'luormethan zwischen -78 und -20°C untersucht und hierbei rei- 

nes CF J(N0 
3 

) als hellgelben, 
32 

kristallinen Festktjrper iso- 

liert, der oberhalb -20°C langsam zerflllt. Die Identifizie- 

rung erfolgt durch Analyse und lgF-NMR-Spektrum (Singulett 

bei - 25,4 ppm). Urn reines CF3J(N03)2 zu erhalten, ist es 

wichtig, einen Uberschul3 an ClNO 
3 

einzusetzen. Die Umsetzung 

von CF J mit ClNO 
3 3 

im molaren Verhlltnis 1:2 gem&3 

CF3J + 2 ClN03 -f CF3J(N03)2 + Cl2 (4) 

f'iihrt nicht quantitativ zum Dinitrat. In Abhangigkeit von der 

Reaktionstemperatur und Reaktionsdauer werden vielmehr such 

chloridhaltige Produkte isoliert. 19 F-NMR-Spektren von Ltisun- 

gen in Acetonitril zeigen neben dem CF3J(N03)2-Slgnal noch 

zwei weitere Singuletts bei - 28,4 und - 3o,9 ppm. Hieraus 

1aBt sich folgern, dai3 ahnlich den stufenweisen Fluoraus- 

tauschreaktionen von CF3JF2 mit N 0 oder (CF3CO),0 als Zwi- 
25 

schenprodukt ein Chloridnitrat gebildet wird, und da13 die Ge- 

samtreaktion durch die folgenden Reaktionsgleichungen ausge- 

driickt werden kann: 

CF3J + C1N03 + CF3JC1(N03) (5) 

CF3JC1(N03) + C1N03 + CF3J(N03)2 + Cl2 (6) 
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Die Reaktion (6) ist konzentrationsabhangIg 

nur bei einern groI3eren fjberschui3 an Chlornltrat 
1 r. 

und veri8u;‘t 

(Molverhait- 

nis CF J:ClNO - 1:4) nach rechts. Das "F-NMR-Signal bel 

- 28,h3ppm or&in wir aus Anaiogieschliissen dam CF3JC1(N03) 

zu. AuI3erdem mu13 die Biidung von Trifluormethyijoddichiorid 

CF3JC12 in der Lijsung angenommen werden. Hierliir bieten sich 

zwei Yi6glichkeiten an: 1. CF3J reagiert mit dem 

(6) gebildeten Chlor zu CF3JC12; 2. CF3JCI(X03) 

CF3JC12 und CF3J(N03)2 im Cleichgewicht gemail 

2 CF3JCi(N03) e CF3JCL2 + CF3J(N03)2. 

aus Reaktion 

iiegt mit 

(7) 

Das Singulett bel - 3o,9 ppm 1BBt sich dem CF3JC12 zuordnen. 

Da wir be, der Umsetzung von CF3J mit e,ernentarem Chlor nur 

scnwache Hlnweise au8 die Bildung des CF3JC12 fanden, und da 

Aiir die Gleichgewichtsreaktion (7) s&on mehrere vergleich- 

bare Beispieie voriiegen, geben wir der 2. PIBgiichkeit r'iir 

die Biidung von CF3JC12 den Vorzug. 

Eine Zusammensteiiung der vorlauiigen Zuordnung der 
19 F-NMR-Signaie der bei der Reaktion von CF3J mit CiN03 auf- 

tretenden Verbindungen wird in Tabeile 2 gegeben. 

TABELLE 2 

Zuordnung der lgF-NMR-Spektren der be+ I der Reaktion von CF3J 

mit ClMO 
3 

auftretenden Verbindungen 

Verbindung 

CF3J 

CF3JCl(N03) 

CF3J (N03J2 

CF3JCi2 

Chemische Verschiebung (ppm)a 

-7,6 

-28,4 

-2534 

-30,9 

a) gegen CC1 F als innerem Standard; alle Werte zu haherem 
3 

Feld. 
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Tnermische Zersetzung von CFe$2 

Versuche, CF3J(N03)2 zu sublimieren, sind gescheitert. Die 

Verbindung zersetzt sich im Vakuum bereits oberriaib -2oOC. In 

ubereinstimmung mit den Ergebnissen von Ciriste et al. [lo; 

werden CF3J und CF20 ais Gasprodukte gebildet; N205 liegt im 

Sublimationsgleichgewicht vor. Als nichtfliichtiger Riickstand 

blelbt ein geiber Festkijrper der st&hiometrischen Zusammen- 

setzung 'JF(N03)," (x 1 2) zuriick, dessen Nitratgehalt in Ab- 

hangigkeit von der Zersetzungsdauer abnimmt und der hydroly- 

sierbares Fluor entr&it. Die Stofl'biianz der Zerfallsprodukte 

(vgl. Experimentelies) ergibt, da13 aus 1 Mel CF3J(N03)2 eln 

halbes Mol CF3J abgespalten wird. Hieraus schlossen Christe 

et al., da13 CF3J(N03)2, Bhnlich wie die bekannten Perfiuor- 

alkyljod(III)perchlorate [8:, die ionische Struktur 

[(CF ) 
32 

J]'[J(NO ) ]- besitzen sollte. Wie unsere Strukturunterc 
34 

suchungen an Hand des Ramanspektrums zeigen, besitzt CF J(N0 
3 3 

b 

jedoch eine kovalente Struktur mit verbriickenden Nitratllgan- 

den [12]. 

Wahrend also die Vakuumpyrolyse der ionisch formulierten 

Perfluoraikyijod(III)perchlorate [(R,)~J]+[J(c~o~)~]- zu den 

entsprechenden Perfluoraikylperchloraten RiC104 filhrt, kann 

die Zersetzung des kovalenten CF3J(N03)2 nicht iiber die Stufe 

des Trifluormethylnitrats CF3N03 gemBI3 CF3J(N03)2 -* CF3N03 + 

JN03 verlaufen. Dagegen spricht insbesondere die Bildung von 

CF3J und das Aufi'inden von hydrolysierbarem Fluor im Riick- 

stand, obwohl das gesamte Fluor der Ausgangsverbindung am Koh- 

ienstoff der Trifiuormethylgruppe gebunden war. Die molaren 

Verhaltnisse der gasfgrmigen Zersetzungsprodukte sowie die 

analytische Untersuchung des Zersetzungsriickstandes deuten 

vielmehr darauf' hin, daB CF3J(N03)2 prim& nach dem gleichen 

Mechanismus zerfallt, wie wir es such bei dem Trifluormethyl- 

jod-bis-trifluoracetat CF3J(OCOCF3)2 gefunden haben. In einem 

ersten Reaktionsschritt zersetzt sich CF3J(N03)2 unter Bildung 

von N205 und CF3J0 gemgil 

CF3J(N03j2 + CF3J0 + N205. (8) 

Das hierbei gebildete CF3J0 disproportioniert oberhalb -60~ in 

CF3J und CF3J02 [7]: 
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2 CF3J0 + CF3J + CF3J02. (9) 

Trifluormethyljoddioxid zersetzt sich bereits bei Raum- 

temperatur sehr langsam zu CF20. Aus der StBchiometrie der 

Zersetzung muI auf die intermediare Bildung von "JOF" ge- 

schlossen werden, das bei Raumtemperatur schnell. zu Jod, JF5 

und J205 zeri'a.Llt, deren Bildung nachgewiesen wurde: 

CF3J02 + CF20 + "JOF" (-' J2, JF5, J2C5) (lo) 

Wird die Zersetzung des'CF3J(N03)2 zwischen -20 und O°C 

durchgefiihrt, entsteht kein elementares Jod. Vielmehr wird ein 

Riickstand der Zusammensetzung "JF(N03)x' (x h 2; s. oben) iso- 

liert, der aus der Reaktion des intermediar formulierten "JOF" 

mit dem bei der primaren Zersetzung gem&R Gieichung (8) gebil- 

deten N205 entstanden sein kann. Somit kann bei O°C eine Zer- 

setzungsreaktion: 

2 CF3J(N0312 + CF3J + CF20 + N 0 
25 

+ "JF(N03)2" (11) 

postuliert werden. Das "JF(N03)2" zerfallt bei Raumtemperatur 

weiter in Jod, JF 
5’ 

5205 und N205 bzw. Folgeprodukte. 

Die gesamte thermische Zerfallsgfeichung lautet somit: 

lo CF3J(N03)2 + 5 CF J + 5 CF20 + lo N 0 + J2 + JF 
3 25 5 

+ J205. (12) 

EXPERIMENTELLES 

Die lg F-NMR-Spektren wurden mit dem 90 MHz-Gerat HFX lo 

der Fa. Bruker nach dem PFT-Verfahren aufgenommen. Als La- 

sungsmittel wurde CH3CN-CD CN 
3 

gewahlt. Als innerer Standard 

diente CC13F. Samtliche Umsetzungen wurden unter sorgfaitigem 

Feuchtigkeitsausschll3 durchgefiihrt, die LBsungsmittel vor Ge- 

brauch nach den iiblichen Verfahren gereinigt. 

Die Ausgangsverbindungen CF3J [13], CF3JF2 [2], CF3J0 [7], 

C1N03 [lb] und N205 [15] wurden nach den angegebenen Literatur- 

verfahren hergestellt. 
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Umsetzung von CF3JF2 mit N205 

Ca. 0,2 g CF3JF2 wurden bei -40°C in einem CH CN-CD CN- 
3 3 

Gemisch gelost und sukzessive mit N 0 versetzt. Die Reaktion 
25 

konnte 19 F-NMR-spektroskopisch verfolgt werden. Bei einem Mol- 

verhaltnis von CF JF 
3 2 

zu N20j wie 1:l lag ein Gemisch aus 

CF3JF2, CF3JF(N03) und CFqJ(N03)2 vor (vgl. Tabelle 1). Zur 

prgparativen Darstellung wurden 2 g (8,5 m Mol) CF3JF2 in 

50 ml CC13F bei -780~ suspendiert und mit 2,3 g (2l,3 m Mol) 

N205 bei -40°C wanrend 9 Tagen umgesetzt; gasf8rmig entwei- 

chendes N02F wurde IR-spektroskopisch nachgewiesen [16]. Da- 

nach wurde CC13F im Vakuum abdestilliert und CF3J(N03)2 - mit 

geringen Mengen unumgesetztem CF3JF2 verunreinigt - als heli- 

gelber Festkorper erhalten. 

Umsetzung von CF,JO mit N2g5 
/ 

0,4 g (1,9 m Moi) CF JO 
3 

wurden bei -40°C in einem CH CN- 
3 

CD3CN-Gemisch sukzessive mit N 0 
25 

versetzt. Der Reaktionsver- 

laud wurde 19 F-NMR-spektroskopisch verf'olgt. Bei einem Mol- 

verhaltnis von CF JO 
3 

zu N 0 
2 5 

wie 1:3 bildete sich nach 5 Mi- 

nuten eine klare, farblose L&sung. Als Hauptprodukt war 

CF3J(N03J2 entstanden. Die Lijsung enthielt noch geringe Men- 

gen CF3J0. 

Umsetzung von CF,J mit ClNO 
/ 3 

Die Umsetzung von CF3J mit C1N03 im molaren Verhaltnis 

1:2 in CC13F fiihrte bei -78 bis -20°C nicht quantitativ zum 

CF3J (NO3 ) 2. Es wurden dabei f'arblose bis hellgelbe Festkijrper 

der ungefahren stachiometrischen Zusammensetzung CF3JC1(N03) 

isoliert. Die 19 F-NMR-Spektren in CH3CN-CD3CN-LBsung ergeben 

3 Singuletts, die wir den Produkten CF3J(N03)2, CF3JCl(N03) 

und CF 
3 
Xl2 zuordnen (vgl. Tabeile 2). Die chlorhaltigen Ver- 

bindungen CF3JC1(Nd3) und CF3JC12 konnten nicht in reiner 

Form isoliert werden. Erst bei einem molaren Verhaitnis von 

CF3J:ClN03 wie etwa 1:4 zeigte das 19 F-NMR-Spektrum nur noch 

ein einziges Signal bei - 25,4 ppm, das dem CF J(N0 
3 

) zuge- 
32 



252 

oroil-t werden kann. Zur praparativen Darstellung von rein% 

CF3J(“C3j2 wurden daher 5 Q (25,5 m Mel) CF J mit lo g 
3 

(102,6 m Mel) clh’c3 in 30 ml CC13F zwischen -780 und -20°C 

wahrend 3 Tagen umgesetzt. Es bildete sich CF J(NC-) 
3 32 

als 

Kristailiner, heiigeiber Festkijrper , der nacn AbdestiLizren 

von CC1 F, 
3 

iiberschiissigem CLNO. und entstandenem Ci2 isoliert 
3 

werden konnte. 

Bei der aikaiischen Hydrolyse von CF3J("03)2 trat augen- 

biickiich Gasentwicklung auf. AnaLyse: Gei'unden: J:N = 1:1,'9; 

Oxidationsstufe des Jods = + 3,l. Berechnet: J:N = 1:2,0; 

Oxidationsstufe des Jods = + 3,0. 

Eigenschaften des CF.J NO ) 
63-2 

CF3J @JO3)2 ist ein heligelber, kristalliner, nicht subii- 
mierbarer Festkarper, der sich oberhalb -20°C iangsam zer- 

setzt. Es ist gut lijsiich in CH3CN und CH2C12, nur wenig 16s- 

iich in CC1 F. 
3 

Thermische Zersetzung von CF3J(N03)2 

0,607 g (1,9 m Mol) CF3J(N03)2 wurden im Vakuum zwischen 

-20~ und O°C zersetzt. Als Gasprodukte wurden CF3J (0,92 m Moi: 

und CF20 (0,92 m Moi) nachgewiesen. N2°5 lag im Sublimations- 

gleichgewicht vor. Beim Entfernen der Gasprodukte im dynami- 

schen Vakuum blieb ein gelber, schmieriger Riickstand wechseln- 

der st6chiometrischer Zusammensetzung, dessen Nitratgehalt von 

der Zersetzungsdauer abhing. Die Gesamtmenge des Rtickstandes 

betrug zwischen 42 und 48 Gew.$ des eingesetzten CF3J(N03)2 

(berechnet nach Gleichung (11): 42,2 Gew.$). Der Rtickstand 

enthielt Jod, hydrolysierbares Fiuor sowie Nitrat im unge- 

i'ahren Verhaltnis J:F:N = 1:1:2, die Oxidationsstufe des Jods 

betrug + 3. Aus der Farbe des Riickstands konnte gef'olgert 

werden, daB kein elementares Jod aus Disproportionierungsreak- 

tionen entstanden war. Bei Raumtemperatur erf'olgte weitere 

Zersetzung des Riickstandes unter Bildung von eiementarem Jod. 

Weiterhin waren J205, JF5 und N205 bzw. Folgeprodukte nach- 

weisbar. 
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