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DIE ELEKTROFLUORIERUNG VON CHLORMETHYLSULFOCHLORID 

P. SARTORI und W. HABEL 

Fachbereich 6 - Chemie, Universitat Duisburg Gesamthochschule, 

Bismarckstrafie St3 D 4jflQ agjsburg (R R~I-~~ \_._..-., 

ZUSAMMENFASSUNG 

Die elektrochemische Fluorierung von C1CH2S02C1 wurde bei 

verschiedenen Bedingungen untersucht. Die dabei entstehenden 

Hauptprodukte waren CF4, CFSCl, SOpF2, SF6, CF3S02F und 

C1CF2S02F. In geringeren Mengen entstanden auBerdem CFSH und 

CFZHCl sowie unter bestimmten Versuchsbedingungen Spuren von 

CFH2C1 und CF2H2. Die Ausbeute an ClCFZSOZF stieg mit sinkender 

Temperatur, abnehmender Konzentration und 

SUMMARY 

Stromdichte an. 

The electrochemical fluorination of C 1CH2S02C1 was studied. 

The main products were CF4, CF,Cl, SO,F,, 

C1CF2S02F. Also minor amounts of CFgHLaid 

SF,, " CFSSO,F and 
‘_ 

CF2HC1 were formed 

as well as traces of CFH2C1 and CF2H2 under certain conditions. 

The yield of C1CF2S02F increased with descending temperature, 

concentration and current density. 

EINLEITUNG 

Mit der von H.J. Simons 111 entwickelten Technik der 

elektrochemischen Fluorierung ist es moglich, auf einfache 

Art und Weise eine Vielzahl anorganischer und organischer Ver- 

bindungen, sehr haufig unter Erhaltung funktioneller Gruppen, 

in die entsprechenden Perfluorverbindungen UberzufUhren. Im 

Mittelpunkt einer groBen Zahl der bisher erschienenen Arbeiten 

stand neben der technischen Bedeutung und Anwendung per- 

fluorierter Produkte die Untersuchung des wohl sehr komplexen, 

noch nicht aufgeklarten Reaktionsmechanismus. 
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Wahrend in der Anfangsphase der Elektrofluorierung aus- 

schlieblich perfluorierte Produkte identifiziert und auf ihre 

Verwendbarkeit untersucht wurden, zeigen die Ergebnisse neuerer 

Arbeiten such die Bildung interessanter, teifluorierter Pro- 

dukte an. Beispielhaft sei auf die elektrochemische Fluorierung 

von Methyl-l3-Methoxypropionat 121 , Nitroso- [3] und Alkyl- 

aminen [4j sowie verschiedener Thioie i5j i61 hingewiesen. 

Die Fluorierungsprodukte dieser genannten Verbindungen weisen 

eine mehr oder weniger groRe Zahl nicht substituierter Wasser- 

stoffatome auf. 

Ebenfalls erst in neueren Verbffentlichungen wurde die 

elektrochemische Fluorierung chlorhaltiger Verbindungen, wie 

Cl-substituierter Benzole, Pyridine, Anisole [71, Ether [81 

und Amine [gj beschrieben. Auch in diesen Arbeiten konnten in 

allen Fallen teilfluorierte, chlorhaltige Produkte nachge- 

wiesen werden. 

Eine weitere Moglichkeit, Perfluorchlorverbindungen dar- 

zustellen, wurde von T. Abe et.al. [lOI am Schwefel und Kohlen- 

stoffdisulfid angewendet und als elektrochemische Chlor- 

fluorierung bezeichnet. 

Da sich eine grol3e Zahl von Untersuchungen [Ill [I21 [131 

[I41 1151 vor allem unter dem Aspekt wirtschaftlicher Nutzung 

mit der Elektrofluorierung von Alkylsulfochloriden bzw. 

-fluoriden zu den entsprechenden Perfluoralkylsulfofluoriden 

beschaftigt hat, lag es in unserem Interesse, im Hinblick auf 

die oben erwzhnten Teilfluorierungsreaktionen ein chlor- 

haltiges Alkylsulfochlorid der elektrochemischen Fluorierung 

zu unterwerfen. Durch Elektrofluorierung des Chlormethylsulfo- 
chloi~ids sollt~ ..^.__..^L.~ .._..-l^r "el,uLIIL we, "ell) _I-- "^..r,..,..^r.,,~,,+r..,,,..,f,~ "a, TrIII"",~~II"IlllrL11yI~"I~"- 

fluorid darzustellen. 

ERGEBNISSE UND DISKUSSION 

Die Elektrofluorierung von ClCH2S02Cl wurde unter den in 

der Tabelle 1 aufgeftihrten, unterschiedlichen Versuchsbe- 

dingungen durchgefiihrt. Die Tabellen 2, 3 und 4 geben die 

Zusammensetzung der erhaltenen Fluorierungsprodukte sowie 

deren Stromausbeuten, die sich aus den folgenden, rein 

empirisch aufgestellten Gleichungen ergeben haben, wieder. 



Ta
be
ll
e 

1 

Ve
rs
uc
hs
be
di
ng
un
ge
n 

de
r 

el
ek
tr
oc
he
mi
sc
he
n 

Fl
uo
ri
er
un
g 

vo
n 

Cl
CH
2S
02
Cl
 

Ve
rs
uc
h 

Cl
CH
2S
02
Cl
 

Cl
CH
2S
O2
Cl
 

T 
Ld
su
ng
 

Ll
 

St
ro
md
ic
ht
e 

St
ro
mm
en
ge
 

Ze
it
 

Fl
uo
rp
r.
 
Ge
sa
mt
au
s-
 

Nr
. 

g 
mo
l 

"C
 

Ko
nz
 
% 

V 
A/
cm
2 

A-
h 

mi
n 

g 
be
ut
e 

% 
a)
 

1 
IO
 

0,
06
7 

- 
5 

6,
7 

5,
8 

0,
00
4 

25
,3
5 

20
30
 

12
,3
 

12
8,
3 

2 
20
 

0,
13
5 

- 
5 

12
,4
 

5,
8 

0,
00
5 

37
,0
6 

26
50
 

20
,o
 

13
4,
3 

3 
IO
 

0,
06
7 

+I
5 

6,
7 

5,
8 

0,
00
5 

22
,9
6 

13
80
 

12
,l
 

14
6,
4 

4 
20
 

0,
13
5 

+I
5 

12
,4
 

5,
8 

0,
00
6 

28
,3
8 

16
30
 

16
,O
 

11
7,
8 

b,
 

__
_ 

a)
 
be
re
ch
ne
t 

na
ch
: 

(G
es
am
tm
ol
e 

de
r 

Fl
uo
ri
er
un
gs
pr
od
uk
te
/M
ol
e 

um
ge
se
tz
te
s 

C1
CH
2S
02
C1
) 

x 
10
0 

b)
 
st
ar
ke
 
In
ak
ti
vi
er
un
g 

de
r 

An
od
e 

du
rc
h 

po
ly
rr
er
e 
Pr
od
uk
tb
il
du
ng
 

im
 
Re
ak
ti
on
sv
er
la
uf
 

Ta
be
ll
e 

2 

Zu
sa
mm
en
se
tz
un
g 

de
s 

Fl
uo
ri
er
un
gs
pr
od
uk
te
s 

in
 
Ge
w.
% 

Nr
. 

an
de
re
 
Pr
. 

CF
 4
 

CF
3H
 

CF
2H
2 

CF
3C
1 

CF
2H
C1
 

CF
H2
C1
 

S0
2F
2 

SF
6 

CF
3S
02
F 

C1
CF
2S
02
F 

C1
CH
2S
02
C1
 

1 
23
9 

4,
5 

2,
0 

- 
6,
9 

2,
4 

- 
8,
1 

14
,6
 

5,
7 

52
,9
 

2 
23
9 

4,
6 

1,
7 

- 
6,
7 

2,
5 

- 
7,
3 

15
,2
 

5,
0 

37
,5
 

16
,6
 

3 
13
,7
 

9,
2 

I,
5 

0,
8 

IO
,3
 

I,
9 

0,
8 

14
,5
 

22
,9
 

8,
4 

83
4 

73
6 

4 
IO
,7
 

8,
7 

1,
7 

0,
7 

8,
7 

1,
9 

0,
5 

13
,o
 

20
,8
 

5,
3 

59
3 

22
,7
 

h)
 



Ta
be
ll
e 

3 

Zu
sa
mm
en
se
tz
un
g 

de
s 

Fl
uo
ri
er
un
gs
pr
od
uk
te
s 

in
 
mo
l 

% 

Ve
rs
uc
h 

CF
4 

CF
3H
 

CF
2H
2 

CF
3C
1 

CF
2H
C1
 

CF
H2
C1
 

S0
2F
2 

SF
6 

CF
3S
02
F 

C1
CF
2S
02
F 

C1
CH
2S
02
C1
 

1 
7,
3 

4,
l 

- 
93
5 

4,
0 

- 
II
,3
 

13
,9
 

5,
3 

44
,6
 

2 
7,
6 

3,
5 

- 
83
7 

4,
l 

- 
93
9 

14
,5
 

43
7 

31
,4
 

15
,6
 

3 
14
,2
 

3,
l 

2,
l 

13
,5
 

39
1 

19
6 

19
,4
 

21
,4
 

7,
6 

73
0 

73
0 

4 
13
,4
 

3,
2 

I,
9 

II
,3
 

33
1 

I,
0 

17
,3
 

19
,2
 

43
7 

4,
2 

20
,7
 

_ 

Ta
be
ll
e 

4 

St
ro
ma
us
be
ut
e 

de
r 

Fl
uo
ri
er
un
gs
pr
od
uk
te
 

in
 
% 

- 

Ve
rs
uc
h 

CF
4 

CF
3H
 

CF
2H
2 

CF
3C
1 

CF
2H
Cl
 

CF
H2
C1
 

S0
2F
2 

SF
6 

CF
3S
02
F 

C1
CF
2S
02
F 

To
ta
la
us
be
ut
e 

1 
4,
7 

I,
9 

- 
43
3 

I,
1 

- 
33
1 

13
,9
 

33
9 

24
,6
 

57
,5
 

2 
6,
6 

2,
2 

- 
53
4 

1,
5 

- 
39
7 

19
,9
 

43
6 

23
,4
 

67
,3
 

3 
II
,1
 

I,
8 

0,
7 

7,
5 

13
1 

0,
2 

6,
5 

26
,3
 

63
8 

42
7 

66
,7
 

4 
13
,6
 

2,
4 

0,
8 

8,
2 

I,
3 

0,
2 

7,
5 

30
,6
 

5,
4 

3,
7 

73
,7
 

__
__
~ 

__
_ 



269 

- CH2Cl 

- CH2Cl 

- CH2Cl 

- CH2Cl 

- CH2Cl 

- CH2Cl 

- SO2Cl 

- SO*Cl 

+ 7F'- 

+ 5F*- 

t 5F.- 

+ 3 Fe-----, 

t 3 Fe-----_* 

+ Fe-----* 

+ 3 F*- 

t 11 F.- 

ClCH2S02Cl t 8 F.- 

ClCH2S02Cl t6F._ 

cF4 
t 2HF t ClF 

CF3Cl t 2HF 

CF3H t HF t ClF 

CF2HC1 t HF 

CF2H2 t ClF 

CFH2C1 

S02F2 + ClF 

sF6 
t 2 OF2 t ClF 

CF3S02F t 2 HF t 2ClF 

C1CF2S02Ft 2 HF t ClF 

Die Ergebnisse der Tab. 2 und 3 zeigen, da8 bei konstan- 

ter Temperatur mit wachsender Konzentration an C1CH2S02C1 

die Mol- und Gewichtsprozente gebildeter Cl-F-Methane an- 

nahernd gleichbleiben. Diese Werte geben aber nicht den 

wahren Anteil der Cl-F-Methane an den gebildeten Fluorierungs- 

produkten wieder. Dieser 1aBt sich besser als das Verhaltnis 

der Molsumme aller Cl-F-Methane zu der Gesamtmolzahl der 

Fluorierungsprodukte definieren. Die hieraus resultierenden 

in der Tabelle 5 abgebildeten Daten zeigen mit wachsender 

Konzentration an Chlormethylsulfochlorid eine Zunahme des 

Cl-F-Methan-Anteils an, die vor allem bei tieferer Temperatur 

(- 5 "C) offensichtlich ist. 

Tabelle 5 Anteile der Cl-F-Methane in den 

fluorierten Produkten in % * 

Versuch Cl-F-Methane Differenz 

1 24,9 
A 14.0 
2-l . 

2 38,9 

3 40,4 
A 233 
4-3 

4 42,7 

* berechnet nach: (Gesamtmole Cl-F-Methane/ 

Molsumme aller fluorierten Produkte) x 100 

Mit wachsender Konzentration an C1CH2S02C1 wird demnach 

die C-S-Bindung in starkerem MaBe gespalten. 
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In gleicher Richtung macht sich der Temperatureinflub auf 

die Cl-F-Methan-Bildung bei konstant bleibender ClCH2S02Cl- 

Konzentration bemerkbar (Tab. 6). 

Tabelle 6 

TemperatureinfluB auf die Cl-F-MethanBildung 

Versuch Cl-F-Methane Differenz 

24,9 
A 15.5 
3-l _ 

3 40,4 

2 38,9 
A 335 
4-2 

4 42,7 

Ein Vergleich der Molanteile von CF4 und CF3C1 (Tab. 7) 

1BRt einen interessanten Temperatureffekt auf die Oxidation 

des Cl-Atoms in der C1CH2-Gruppe erkennen. 

Tabelle 7 

Vergleich der Molanteile von CF4 und CF3C1 (in X) 

Versuch CF4 a) CF3C1 b, 

1 733 935 

2 930 IO,3 

3 15,3 14,5 

4 16,9 14,2 

Berechnet nach: a) (Mole CF4 /Gesamtmolzahl) x 100 

b) (Mole CF3C1/Gesamtmolzahl) x 100 

WPhrend in den Versuchen 1 und 2, also bei - 5"C, die 

Bildung von CF3C1 noch urn das 1,3- bzw. l,lfache bevorzugt 

wird (Molanteil CF3Cl/Molanteil CF4), liegen die Verhaltnisse 

in den Versuchen 3 und 4, also bei + 15"C, bedingt durch 

erhiihte Oxidation des Chloratoms umgekehrt. Dieses Ergebnis 

wird such durch die erst bei hoherer Temperatur eintretende 

Bildung von CF2H2 bestatigt. 
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Zusatzlich wird durch Temperaturzunahme die Fluchtigkeit 

der teilfluorierten Cl-F-Methane vergroBert und dadurch die 

Bildung von CFH2Cl und such von CF2H2 begiinstigt sowie die 

Gesamtausbeute an teilfluorierten Produkten gesteigert. Die 

Werte der Molanteile in der Tabelle 8 verdeutlichen, da6 der 

EinfluB der Temperaturerhbhung auf die Bildung teilfluorierter 

Cl-F-Methane etwa 3,Zmal grbBer ist als der einer ClCH2S02Cl- 

Konzentrationszunahme. Im Falle der CF4- und CF3Cl-Ausbeute 

ist der Temperatureffekt sogar 4,8- bzw. 6,2mal starker. 

Tabelle 8 

Molanteile der teilfluorierten Cl-F-Methane 

ohne Berticksichtigung des CF3C1 

Versuch Cl-F-Methane a) 

1 832 
2 930 

3 10,7 

4 II,6 

a) Berechnet nach: (Mole der teilfluorierten 

Produkte ohne CF3C1/Gesamtmolzahl) x 100 

In Analogie zur Temperatur- und Konzentrationsabhangigkeit 

der Cl-F-Methan-Bildung verlauft zwangsllufig such die der 

Schwefelfluoride. 

Die mit steigender Konzentration und Temperatur stark er- 

hbhte Spaltung der C-S-Bindung fiihrt zu einer Abnahme der 

Sulfofluoridbildung. 

Tabelle 9 

Molanteile der Sulfofluoride (in %) 

Versuch Sulfofluoride a) C1CF2S02F CF3S02F 

1 49,9 44,6 533 

2 42,8 37,2 536 

3 15,7 735 8,2 

4 11,3 5,4 539 

a) Berechnet nach: (Mole CF3S02F + Mole C1CF2S02F/ 

Gesamtmolzahl) x 100 
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Diese Daten zeigen zwei verschiedene, den Gehalt an Sulfo- 

fluoriden bestimmende Tendenzen. 

1. Mit steigender ClCH2S02Cl-Molzahl und Temperatur eine er- 

hohte Spaltung der C-S-Bindung und eine dadurch bedingte 

Abnahme des Sulfofluoridanteils. 

2. Mit steigender Temperatur und Konzentration wird das Cl- 

Atom in der ClCH2-Gruppe des Sulfochlorids leichter oxi- 

diert. Dies bedingt wiederum die relative Konstanz des 

prozentualen CF3SO2F-Molanteils im Vergleich zum ClCF2SO2F. 

Whhrend bei einer Reaktionstemperatur von - 5°C die beiden 

Wasserstoffatome des ClCH2S02Cl 8,4- (1) bzw. 6,6- (2) ma1 

leichter durch Fluor substituiert werden als das Chloratom, 

wird bei + 15°C das Chloratom 1,lmal haufiger substituiert. 

Dieser Wert liegt in der GroDenordnung der Chlorsubstitution 

in der ClCH2-Gruppe nach Dissoziation der C-S-Bindung. 

Tabelle 10 

Haufigkeit der Cl- und H-Substitution 

Versuch Spaltung der Erhalt der 

C-S-Bindung a) C-S-Bindung b) 

1 I,3 894 

2 191 696 

3 0,g 099 

4 098 099 __~~ 

Berechnet nach: a) Molanteil CF3C1/Molanteil CF4 

b) Molanteil C1CF2S02F/Molanteil CF3S02F 

Die aufgeftihrten Werte der Tabelle 10 zeigen, daR die Cl- 

Substitution nach Spaltung der C-S-Bindung bei - 5°C 6,6mal 

haufiger ablauft als im nicht dissoziierten C1CH2S02C1-Molekul, 

oder umgekehrt, da8 eine Wasserstoffsubstitution 6,6mal 

hlufiger im C1CH2S02C1-Molekul als nach der C-S-Bindungs- 

spaltung in den Cl-Methanen stattfindet. Mit erhohter Tempe- 

ratur (Versuch 3 und 4) wird die Wahrscheinlichkeit der Wasser- 

stoff- und Chlorsubstitution im nicht dissoziierten und in den 

dissoziierten Moleki.ilbruchstUcken gleich groB. 

In keinem der durchgeflihrten Versuche konnten wasserstoff- 

haltige, teilfluorierte Sulfofluoride nachqewiesen werden. Dies 

1;iBt darauf schlieBen, daB die Verweilzeit des C1CH2S02C1- 
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Molekiils an der Elektrode vie1 grdBer ist als die fiir die 

wohl sehr schnell ablaufende Substitution der beiden Wasser- 

stoffatome benotigte Zeit. 

Auch die Bildung von CF3SF5 konnte nicht beobachtet werden. 

Daraus folgt, da8 erst nach der Spaltung der C-S-Bindung die 

Oxidation der Sauerstoffatome zum OF2 hin und die dadurch be- 

dingte SF6-Bildung ablauft. 

Die Gesamtstromausbeute wachst mit steigender Konzentration 

und Temperatur und erreicht ein Maximum unter den Bedingungen 

des Versuches 4 (Tab. 4). Mit wachsender Gesamtstromausbeute 

sinkt jedoch der prozentuale Molanteil des C1CF2S02F stark ab 

und erreicht sein Minimum bei maximaler Gesamtstromausbeute 

(Tab. 9). Die optimalen Darstellungsbedingungen fiir Perfluor- 

chlormethylsulfofluorid sind die unter Versuch 1 (Tab. 1) be- 

schriebenen. 

Der im folgenden durchgeftihrte Vergleich mit verschiedenen 

Literaturangaben fiir die CF3S02F-Darstellung spiegelt den Ein- 

fluB des Chloratoms im C1CH2S02C1-MolekDl wider, der zu einer 

Schwachung der C-S-Bindung und damit zu einer geringeren Aus- 

beute an C1CF2S02F fiihrt. 

Tabelle 11 

Literaturvergleich 

Lit. Ausgangs- Produkt Konz. U Stromdichte Stromausbeute Ausbeute 

verbindung % v A/cm2 % Y a) 0 

[Ill CH3S02Cl cF3s02F 4,3 5 0,0014 

[141 CH3S02C1 cF3s02F 4,0 516 0,oz b, 

66,6 b, 87 

48,6 b, 64,3 

ClCH$O$l c1cF2s02F 6,7 5,8 0,004 24,6 57,3 
- 

a) bezogen auf lOO%ige Bildung von Perfluormethylsulfo- 

fluoriden 

b) anhand gegebener Literaturdaten errechnet 

EXPERIMENTELLES 

Apparatur: Die Elektrofluorierungen wurden in einer 160 ml 

fassenden, zylindrischen Nickelzelle durchgeftihrt. Die zylindri- 

sche Nickelanode mit einem Radius von 2,6 cm war in der Zellen- 

mitte plaziert und besal eine Flache von 189,3 cm2. Als Kathode 
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wurde die Zelleninnwandung geschaltet. Ein externes Ktihlsystem 

gestattete die Einhaltung der jeweiligen Fluorierungstemperatur. 

Die KUhltemperatur des auf der Zelle angebrachten RLickfluBkUhlers 

entsprach der Zelltemperatur. An den KUhler schlossen sich zwei 

KF-Wannen zur HF-Absorption und ein Na2S203-KJ-Rohr zur Bindung 

von OF2, Cl2 und ClF an. Die entstehenden Fluorierungsgase 

kondensierten in Kiihlfallen bei - 78°C und - 196°C aus. Das 

System war durch einen H2S04-VerschluB gesichert. 

Chlormethylsulfochlorid: Chlormethylsulfochlorid wurde 

nach einer Vorschrift von Z. El Hewehi [16j dargestellt. 

1200 cm3 konz. Salzsaure wurden mit 1500 g Na2S203 . 5 H20, 

gelost in 150 cm3 H20 und 600 cm3 Formalin, innerhalb von 

45 min versetzt. Nach 1,5stUndigem RUhren wurde auf - 10°C 

gekiihlt und bis zur Klarung der Losung chloriert. Das auf 

Eiswasser gegossene und mit Ether extrahierte Reaktionspro- 

dukt wurde mit H20 gewaschen. Nach Abdestillation des Ethers 

konnten 250 g (ca. 28 % d. Theorie) farbloses, stechend 

riechendes Chlormethylsulfochlorid durch Vakuumdestillation 

bei 70 "C/15 mm gewonnen werden. D22 = 1,654. 

Elektrochemische Fluorierung des ClCH,SO,Cl: 140 ml kommer- 

ziell erhaltliches, wasserfreies HF wurden bei - 30°C in die 

Zelle eingebracht. Die jeweilige Menge an ClCH2S02Cl (10 g bzw. 

20 g) wurde ebenfalls gekiihlt und dazugegeben. Nach Erreichen 

der benotigten Fluorierungstemperatur von - 5°C bzw. + 15 "C 

begann die elektrochemische Umsetzung bei einer Spannung von 

5,8 V und einer Stromdichte, die zwischen 0,004 und 0,006 

A/cm2, je nach Konzentration und Temperatur, schwankte. Die 

gebildeten gasftirmigen Fluorierungsprodukte kondensierten bei 

- 78°C bzw. - 196'C in den jeweiligen Kiihlfallen aus. Schwerer 

flijchtige Fluorierungsprodukte wurden als Zellenriickstand nach 

Abdestillation des HF isoliert und untersucht. 

IR-, I9 F-NMR- und Massenspektroskopie dienten zur Unter- 

suchung und Identifizierung der Fluorierungsprodukte. Die 
19 

F-NMR-Werte der identifizierten Substanzen sind im folgenden 

aufgefiihrt (Tab. 12). 

Die Produktanteile werden gaschromatographisch, MS- und 

NMR-spektroskopisch bestimmt. 
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Tabelle 12 

19 
-F-NMR-Werte der Fluorierungsprodukte 

Verbindung 
19 

F (ppm) JH-F JF-F (Hz) 

cF4 66 

CF3H 78,6 79 

CF2"2 143,6 50,l 

CF3Cl 30 

CF2HCl 72,8 62,7 

CFH2C1 168,7 49,4 

SDzF2 - 33,5 

sF6 - 50 

CF3S02F 72,8 
18,l 

CF,SO,c - 38,3 

C1c2S02F 59,5 
837 

ClCF,SO,r - 31,6 

Standard CC13F (intern) 

Perfluorchlormethylsulfofluorid C1CF2S0,F (n.V.): Diese 

Verbindung konnte aus der auf - 78 "C gekijhlten Falle durch 

Destillation iiber eine Drehbandkolonne als farblose Fliissig- 

keit Kp. t II,7 'C isoliert werden. 

Durch Reaktion mit IOproz. Natronlauge bei 20 "C im 

geschlossenen GefBO erfolgte in 6 Stunden Verseifung zum 

Natriumperfluorchlormethylsulfonat (n.V.) in 73%iger Ausbeute. 

C1CF2S03Na ist in Aceton lijslich und bis ) 300 "C ohne Schmelzen 

bestandig. 

"F-NMR 63,l ppm (in CD3COCD3 gegen CC13F). 

IR: -II -1 
(cm 1 v -1 

as - so2 - S -S02_(cm 1 

ClCF2SO2F 

CF3S02F 11) 

C1CF2S03Na 

CF3S03Na 11) 

1460 1244 bzw. 1137 

1477 1239 bzw. 1150 

1263 1053 

1279 1042 
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