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2.1 Apparative und praparative Methoden

Fir die Synthese der fluoridhaltigen Selten-Erd-Fluoridsulfide, Selten-Erd-
Oxidfluoridsulfide und -Oxidfluoridselenide bei Temperaturen bis iiber 1000°C
erwiesen sich Niob- bzw. Tantal-Metallampullen als ausreichend inert und wurden fiir
die Priparation der hier vorgestellten Verbindungen gewéhlt. Bei der gezielten Zugabe
von molaren Mengen an Ta,0s lassen sich auch Verbindungen der Zusammensetzungen
M;FSeTaO4 bzw. M3F,Se,TaO4 aus Tantal-Ampullen erhalten. Fiir die Praparation der
Verbindungen CuEuFS und CuSmFSe, welche Kupfer als elektropositives Element
enthalten, wurde eine Platin-Iridium-Legierung als Ampullenmaterial verwendet, um

. . + .
eine Reduktion von Cu’ zu elementarem Kupfer zu vermeiden.

2.1.1 Arbeiten mit Metallampullen

Niob- oder Tantalrohre (Durchmesser: 0,8 mm) werden in Stiicke von ca. 4 cm Lénge
geschnitten und diese in ein Gemisch aus konzentrierter Schwefel-, Salpeter- und
Flusssdure getaucht, um sie von anhaftenden Oberflichenoxiden zu befreien. Ein so
gereinigtes Rohrstiick ldsst sich an einem Ende zukneifen und in einer

LichtbogenschweiBBanlage [7] (Abb. 1) gasdicht verschlief3en.

Wolframelektrode ? Sichtfenster Ofinung zum
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Abb. 1: Lichtbogenschweianlage fiir Niob- und Tantalampullen
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Nachdem Befiillen der Ampulle wird mit dem anderen Ende ebenso verfahren, bevor sie
zum Schutz vor Oxidation durch Luftsauerstoff unter Vakuum in eine
Kieselglasampulle eingeschlossen wird (Abb. 2). Die abgeschmolzenen Ampullen
werden aufrecht in einen elektrisch beheizten Muffelofen gestellt. In Einzelfillen

konnen sie auch in einem schrig gestellten Rohrenofen platziert werden.

Abb. 2: Als Reaktionsgefile verwendete Metallampullen (Niob, Tantal, Platin-

Iridium-Legierung und Kupfer) (1); in Kieselglas eingeschmolzene

Metallkapseln (2 — 4)
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Tab. 1:

Verwendete Ampullenmaterialien

Material Zusammensetzung Anbieter

Niob, Tantal 99,9% Plansee (Reutte, Osterreich)
Kupfer 99,9% Ameco (Moglingen)
Platin-Iridium-Legierung 90% Pt, 10% Ir Degussa (Wolfgang bei Hanau)
Kieselglas (Quarzglas) Si0, Merck Eurolab (Bruchsal)

2.1.2 Arbeiten in der Argon-Glove-Box

Fiir Préparationen unter Luft- und Feuchtigkeitsausschluss ist die Arbeit in einer Argon-

Glove-Box unerldsslich. Darin befinden sich auBler einer Reinigungsausstattung und

einem Regal zur Chemikalienauftbewahrung noch eine elektronische Waage und je nach

Abb. 3:

Atmosphéarenkontrollgerit
Frontscheibe
Schleusensystem

Bedienelemente
Handschuhe

Regenerationskreislauf

Argon-Glove-Box (Labmaster MB 130; M. Braun, Garching bei Miinchen)
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Ausstattungstyp noch ein Mikroskop zur Untersuchung luft- und wasserempfindlicher
Produkte. Abbildung 3 zeigt den schematischen Aufbau einer solchen Glove-Box. Uber
ein Schleusensystem ist es moglich, Arbeitsgerdte, Reaktionsbehidlter und
Vorratschemikalien in die Glove-Box ein- und auszubringen. In die
Plexiglasfrontscheibe sind zwei armlange Gummihandschuhe eingelassen, mit deren
Hilfe der gesamte Innenraum zu erreichen ist. Beim Arbeiten in der Glove-Box ldsst
sich der Innendruck mittels FuBpedalen kontrolliert. Um eine stéindige luft- und
wasserfreie Schutzgasatmosphére aus Argon (Ar mit Reinheit 4.8; Messer-Griesheim)
zu gewihrleisten, wird diese durch eine Umwélzanlage permanent an einem beheizten
Kupferkatalysator vorbeigefiihrt, der etwaige Verunreinigungen entfernt. Die Anteile an
O, und H,O werden durch ein Atmosphérenkontrollgerit iiberwacht. Bei Messwerten
oberhalb 1 ppm wird der Kupferkatalysator durch Regeneriergas (Ar mit 7,5% Hoy;

Messer-Griesheim) gereinigt.

2.1.3 Vakuumpumpstand

Das Abschmelzen der als Oxidationsschutz benutzten Kieselglasampullen findet unter
dynamischem Vakuum statt. Mittels eines "Quick-Fits" werden die Ampullen an einen
Pumpstand mit Drehschieber-Vakuumpumpe angeschlossen. Die verwendete Pumpe ist
in der Lage, einen Restdruck von 10~ mbar in den Ampullen zu erzeugen. Wenn
niedrigere Enddriicke benotigt werden (prest = 10> mbar), besteht die Maglichkeit einen

Pumpstand mit angeschlossener Turbomolekularpumpe zu verwenden.

2.1.4 Verwendete Edukte

Sédmtliche Ausgangsstoffe, die im Rahmen dieser Arbeit fiir die beschriebenen
Reaktionen verwendet wurden, sind im Handel erhiltlich, in Tabelle 2 aufgefiihrt und
kamen, wenn bei der Versuchsbeschreibung nicht ausdriicklich anders vermerkt, ohne
Vorbehandlung zum FEinsatz. Alle Chemikalien wurden unter Argon aufbewahrt.
Promethium ist im Rahmen der Moglichkeiten des Instituts als radioaktives Element
weder zuginglich noch handhabbar und soll deshalb aus der weiteren Diskussion

ausgeschlossen bleiben.
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Tab. 2: Verwendete Chemikalien

Substanz Reinheit  Anbieter
Selten-Erd-Metall-Pulver bzw. -Spéne, 99,9% ChemPur, Karlsruhe
M(M=La—-Nd,Sm-Lu,Y)

Trifluoride der Selten-Erd-Elemente, 99,9% ChemPur, Karlsruhe

MF; M =La—Nd, Sm—Lu, Y)

Oxide der Selten-Erd-Elemente, M>O3; 99,9% ChemPur, Karlsruhe

(M =La,Nd, Sm-Gd, Dy—Lu, Y)

sowie CeO,, PrsO;1, Tb O~

Schwefel, S und Selen, Se 99,999%  Alfa-Aecsar, Karlsruhe
Alkalimetallchloride, ACl 99,9% ChemPur, Karlsruhe

(A =Na-Cs)

Niob(V)-Oxid, Nb,Os 99,9% ChemPur, Karlsruhe
Tantal(V)-Oxid, Ta,0s 99,9% ChemPur, Karlsruhe

Kupfer, Cu 99,9% ChemPur, Karlsruhe
Caesiumfluorid, CsF 99,999% ChemPur, Karlsruhe

konz. Salpetersdure (HNOs3) p.a. E. Merck, Darmstadt

konz. Schwefelsdure (H,SOy) p.a. Riedel-deHaén, Seelze

Flusssdure (HF, 40%-ig) 99% Riedel-deHaén, Seelze

Argon, Ar 99,998% Messer-Griesheim, Kornwestheim
Helium, He 99,99%  Messer-Griesheim, Kornwestheim

Regeneriergas (92,5% Ar, 7,5% He)

Messer-Griesheim, Kornwestheim
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2.2 Charakterisierung

2.2.1 Strukturuntersuchungen mittels Rontgenbeugung

Ziel von Rontgenbeugungsexperimenten ist es, genaue Informationen iiber Metrik,
Symmetrie und Anordnung der Atome in der asymmetrischen Einheit zu erhalten. Dies
ist moglich, da die Wellenldinge von Rontgenstrahlung gréfenordnungsmifig den
Netzebenenabstdnden in Kristallen entspricht und jene sich daher dieser gegeniiber wie
dreidimensionale optische Gitter verhalten, die Strahlung also beugen. Das wird

beschrieben durch die Bragg'sche Gleichung:

n-A=2-dyq - sinOpy

mit n: 1, 2, 3, ... (Beugungsordnung),
A: Wellenldnge (in pm),
dhki: Netzebenenabstand (in pm),

Onk: Ein- bzw. Ausfallswinkel (in grd).

Da dies formal einer Reflexion des Primirstrahls an der Netzebenenschar (hkl)
entspricht, hat es sich eingebiirgert, die abgebeugten Strahlen als Reflexe zu bezeichnen.
Die Lage der Reflexe hdngt nur von den Gitterkonstanten ab, die Intensititen hingegen
werden durch die Verteilung der Atome in der Elementarzelle bestimmt. Daher konnen
aus Lage und Intensititen der Rontgenreflexe prinzipiell Kristallstrukturen ermittelt
werden (fiir eine genauere Beschreibung siehe [8, 9]). Grundsétzlich lassen sich solche
Messungen an Pulverproben oder Einkristallen durchfiihren. Pulverproben sind aus dem
Reaktionsgemenge  normalerweise ohne  Weiteres  erhéltlich. Dafiir  sind
Rontgenbeugungsdaten aus Pulverproben deutlich weniger aussagekréftig als solche aus
Einkristallen: Alle symmetriedquivalenten Reflexe fallen zusammen, weswegen
insgesamt deutlich weniger Reflexe vorhanden sind als bei einer Einkristallmessung,
und hiufig kommen auch indquivalente Reflexe iibereinander zu liegen, was bei
unbekannten Substanzen die Bestimmung der Elementarzelle oder gar der Struktur sehr
erschwert. Andererseits wird bei der Pulverdiffraktometrie iiber eine grofe Zahl von
Kristalliten gemittelt. Hat man eine "rontgenreine" Probe einer bekannten Verbindung,
so sind daher die aus Pulverdaten ermittelten Gitterkonstanten als zuverldssiger

anzusehen als diejenigen, die aus Einkristalldaten gewonnen wurden. Aus
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Einkristalldaten sind sowohl Bravais-Gitter als auch Reflexintensititen ohne grofle
Schwierigkeiten zu erhalten, jedoch fallen Kristalle bei der Praparation nicht immer in
ausreichender GroBe und Qualitit an. Die im Rahmen dieser Arbeit angewandten

Rontgenmethoden werden im Folgenden kurz vorgestellt.

2.2.2 Pulverdiffraktometrie

Zur schnellen und einfachen Identifizierung der Bestandteile polykristalliner Proben
(Anteil >5%) dienen RoOntgenpulveruntersuchungen. Das verwendete Diffrakto-
metersystem STADI 4 (Stoe; Darmstadt, Transmissionsanordnung; Abb. 4) verfiigt iiber
einen ortsempfindlichen Detektor (OED, englisch: PSD) mit ca. 7° Aufnahmebreite und

einer Auflosung von 0,01° (jeweils in 20).

Q@ =5 5

Abb. 4:  Pulverdiffraktometer (STADI 4, Stoe; Darmstadt)

Fiir die Probenpréparation werden die feingemahlenen Kristallite auf eine Adhésivfolie
("Scotch-Klebeband") aufgebracht und diese in einen Flachbettprobentriger
eingespannt, welcher in die dafiir vorgesehene Halterung des Diffraktometers eingesetzt
wird. Die Folie mit der Probe, die zur Einschrinkung von Textureffekten wéhrend der
Aufnahme gedreht wird, ist stets so orientiert, dass die detektorseitige Normale auf der
Probenebene den Winkel zwischen der Verbindungslinie Probe — Detektor und dem
Primérstrahl halbiert. Die Auswertung der erhaltenen Diffraktogramme erfolgt mit Hilfe
der mitgelieferten Software [10]. Durch Verwendung monochromatischer
Rontgenstrahlung (hier: Cu-Koy, A = 154,04 pm, Germanium-Monochromator) und der

regelméfBigen Kalibrierung des Geréts durch Messung von Standardsubstanzen (z. B.



20 2 Allgemeiner Teil

Silicium) eignet sich dieses Verfahren sehr zur Bestimmung und Verfeinerung von
Gitterkonstanten. In Abbildung 5 ist der Vergleich eines gemessenen Rontgen-
pulverdiffraktogramms mit dem eines theoretisch berechneten wiedergegeben, wobei

offensichtlich eine sehr gute Ubereinstimmung besteht.
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Abb. 5: Gemessenes Rontgenpulverdiffraktogramm (oben) im Vergleich mit einem

theoretisch erstellten (unten) am Beispiel von DyFS (A-Typ)
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2.2.3 Einkristallmethoden

2.2.3.1 Filmmethoden

Im Wesentlichen existieren drei Verfahren, um das reziproke Gitter eines Einkristalls
auf fotografischen Filmen abzubilden: Buerger-, DeJong-Bouman- und Weissenberg-
Aufnahmen [8]. Allen dreien ist gemeinsam, dass man den zu untersuchenden Kristall
in einer Glaskapillare (Markrohrchen, Durchmesser: 0,1 mm) fixiert, die selbst auf
einen Goniometerkopf montiert wird. Dieser erlaubt mittels zweier zueinander
senkrecht stehender Planschlitten die genaue Platzierung des Kristalls vor dem
Rontgenstrahl, wihrend er durch zwei ebenfalls senkrecht zueinander stehende
Bogenschlitten korrekt orientiert werden kann. Die richtige Orientierung wird bei dem
im Rahmen dieser Arbeit bevorzugt genutzten Weissenberg-Verfahren folgendermaf3en
ermittelt: Der Kristall wird wihrend der Justieraufnahme, aus der sich bereits

Riickschliisse auf die Qualitét des Kristalls ziehen lassen, um =+ 5° geschwenkt.

Drehachse

Reflexe

Abb. 6: Entstehung der Schichtlinien auf Schwenkaufnahmen
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Wie aus Abbildung 6 hervorgeht, liegen die Reflexe auf zueinander parallelen Linien,
den Schichtlinien. Der Winkel, den die nullte Schicht mit der Waagerechten einschlief3t,
ist die zu korrigierende Dejustierung des Kristalls. Liegt die nullte Schicht exakt
waagerecht, so ist eine reale Achse des Kristalls parallel zu Drehachse ausgerichtet. Mit
Hilfe zylindrischer Blenden werden nun alle Schichtlinien bis auf die im einfachsten

Fall nullte ausgeblendet (Abb. 7).

Blende

/

Réntgenstrahlung

verschiebbarer Wagen
Abb. 7: Schematischer Aufbau einer Weissenberg-Kamera

Von dieser erhdlt man durch Kopplung der Drehung des Kristalls mit der Verschiebung
des Films ein verzerrtes Abbild, das sich durch Ubertragung auf Polarkoordinatenpapier
mittels eines Buerger-Dreiecks "entzerren" ldsst. Man gewinnt so zwei reziproke
Achsen und den von ihnen eingeschlossenen Winkel. Zusitzlich liefern systematische
Ausloschungen Informationen {iber das Bravais-Gitter bzw. die Raumgruppe.
Intensititsdaten wéren aus Filmaufnahmen nur iiber eine aufwendige Auswertung der
Filmschwirzung mittels Mikrodensitometern moglich, weswegen diese Daten heute

eher durch Messungen mit rechnergesteuerten Diffraktometern gewonnen werden.
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2.2.3.2 Einkristalldiffraktometrie

Auch wenn mit Hilfe von Filmaufnahmen die Elementarzelle eines Kristalls hédufig
eindeutig bestimmt werden kann, hat ein Diffraktometer den Vorteil, Intensititen
wesentlich schneller und genauer zu registrieren. Man unterscheidet zwei Typen von
Einkristalldiffraktometern: Zu den Mehrkreisgerdten gehoren die nach dem Prinzip der
Eulerwiege konstruierten Diffraktometer (Eulergeometrie, Vierkreiser) sowie die
Kk-Achsen-Diffraktometer (Kappa-Geometrie, CAD 4), die alle iiblicherweise mit
Proportionalitdtszdhlrohren oder Szintillationszéhlern als Detektoren betrieben werden,
welche sich auf einer Kugelfliche um den Kristall bewegen. Zunichst werden ca. 20
Reflexe aufgenommen, aus denen sich die Gitterkonstanten bestimmen lassen. Danach
berechnet der Computer, wo weitere Reflexe auftreten konnen, die der Detektor dann
einzeln ansteuert. Daran schlieft sich ein y-Scan fiir bis zu 20 Reflexe an; dies
bedeutet, dass jeder dieser Reflexe bei mehreren Orientierungen des Kristalls vermessen
wird, was eine empirische Absorptionskorrektur ermoglicht. Es liegt auf der Hand, dass
bei groflen Elementarzellen, gleichbedeutend mit zahlreichen Reflexen, eine lange

Messzeit von bis zu einigen Tagen resultiert.
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Abb. 8: Schematischer Aufbau eines Imaging Plate Diffraction Systems (IPDS)
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Durch Verwendung von Flichendetektoren, die mehrere Reflexe gleichzeitig erfassen
konnen, ldsst sich das Verfahren der Datensammlung deutlich beschleunigen. Das
Imaging Plate Diffraction System (IPDS; Abb. 8), das im Rahmen dieser Arbeit fiir Ein-
kristallmessungen vorwiegend genutzt wurde, stellt ein Einkreisdiffraktometer dar. Das
heif3t, dass der Kristall wéhrend der Messung um nur eine Achse gedreht wird, die aus
Griinden der Informationsgewinnung {iber systematische Ausldschungen nicht mit einer
realen Achse des Kristalls identisch sein sollte. Das Beugungsmuster wird auf einer
Platte abgebildet, die mit Eu*"-dotiertem BaFCl beschichtet ist. Dieser Detektor ist
erheblich empfindlicher als die bei Mehrkreisgerdten haufig verwendeten Zéhlrohre,
weswegen hier deutlich kleinere Kristalle vermessbar sind. Die Reflexintensititen
werden dann mit einem LASER-Strahl ausgelesen ("Scanning") und die Platte
anschlieend mit einer starken Lichtquelle geloscht. Nach Drehen des Kristalls um
einen bestimmten Betrag (iiblicherweise 0,5 — 1,0°) wird der Routineablauf aus
Rontgenbelichtung, Scannen und Loschen wiederholt. Nach etwa 200 — 400 solcher

Aufnahmen sind geniigend Informationen fiir eine Strukturlosung gesammelt.

Detektor q
Primér-
strahl-
fanger 0-Kreis
K-Kreis
Kristall in
Kapillare A

v W‘ o-Kreis

Abb. 9: Aufbau des NONIUS k-CCD-Diffraktometers
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Bei dieser Methode ist die Messzeit nur noch von der Streuméchtigkeit des Kristalls,
nicht mehr jedoch von der GroBe der Elementarzelle abhédngig und betrigt
normalerweise ca. 24 Stunden. Zwischen- und Fremdreflexe (beispielweise X/2-Reﬂexe)
werden zundchst stets beriicksichtigt und konnen zu falschen Vorschlidgen fiir die
Gitterkonstanten fiihren, lassen sich bei der Wahl der "richtigen" Elementarzelle aber
vernachldssigen. Den grofSten Nachteil stellt die fehlende Moglichkeit einer empirischen
Absorptionskorrektur dar, was vor allem bei Kristallen mit stark absorbierenden
Elementen wie den Lanthaniden Schwierigkeiten verursacht. Durch Verwendung des
Programms X-SHAPE [11] ldsst sich dieser Nachteil jedoch weitgehend kompensieren,
sofern gentligend Reflexe zur Verfiigung stehen. Dieses Programm ndhert die mogliche
Gestalt des Kristalls auf der Grundlage dquivalenter Reflexe bei vorgegebener
Raumgruppe und Zusammensetzung iterativ an. Basierend auf diesem mdglichen
Habitus werden im nichsten Schritt die Intensitdten aller Reflexe korrigiert.

Im Gegensatz zum IPDS handelt es sich bei dem NONIUS x-CCD um ein
Mehrkreisdiffraktometer mit einem CCD-Fliachendetektor (Abb. 9), welches die
Vorteile eines klassischen Vierkreisdiffraktometers mit der Schnelligkeit der CCD-
Technik (CCD: charge coupled device) verbindet.

2.2.3.3 Strukturlosung und -verfeinerung

Aus den vorhandenen Informationen {iiber Reflexintensititen, Kristallsystem und
Raumgruppe ist nun die Lage der Atome in der asymmetrischen Einheit zu bestimmen,
also ein Strukturmodell zu erstellen. Mit dem Computerprogramm SHELXS-86 [12]
bzw. dessen Nachfolger SHELXS-97 [13] sind Losungsansitze entweder iiber
"Patterson-Synthesen" oder mit Hilfe von "Direkten Methoden" zu erhalten. In beiden
Féllen wird mittels Fourier-Transformation aus den Intensititsdaten eine
Elektronendichtefunktion ermittelt, deren Maxima den atomaren Bausteinen
entsprechen. Wegen gewissen grundsdtzlichen Schwierigkeiten (Phasenproblem [9])
lassen sich im Allgemeinen so nur die Schweratomlagen ermitteln. Dieses anfiangliche
Modell wird mittels SHELXL-93 [14] (bzw. SHELXL-97 [13]) verfeinert und eine
Differenz-Fourier-Synthese erstellt, aus der sich die restlichen Atomlagen ermitteln
lassen. Das nun vollstindige Strukturmodell lédsst sich durch weitere Verfeinerung von
Atomlagen und zunichst isotropen, spéter meist auch anisotropen Temperaturfaktoren

nach der Methode der kleinsten Fehlerquadrate sukzessive optimieren. Zur Abschétzung
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der Qualitdt der Daten werden mit den Programmen SHELXL-93 und SHELXL-97
Residual- oder R-Werte fiir Rj,, der eine Abschitzung fiir die Ubereinstimmung
symmetriedquivalenter Reflexe liefert, und R, der eine Aussage iiber das
durchschnittliche Verhiltnis von Intensitit zu Standardabweichung der Reflexe macht,

berechnet. Diese sind wie folgt definiert:

n —_—

F’-F’
Rint = = "
L F;
i=1
mit n: Zahl der gemessenen Reflexe,
F’: beobachtetes Quadrat des Strukturfaktors,
F’: aus symmetriedquivalenten Reflexen gemitteltes Quadrat des
Strukturfaktors und
> o(E)
RG — =l

SE?
i=1

mit o(F?): Standardabweichung der Strukturfaktoren.

Uber die Ubereinstimmung von Datensatz und Strukturmodell geben verschiedene
Giitefaktoren Auskunft. Der von SHELXL-93 bzw. SHELXL-97 direkt minimierte
Wert ist wR, und wie folgt definiert:

n

Z:W(FO2 ~F?)?

WR2 = =l .
D wE})’
i=1
mit F’: aus dem Strukturmodell berechnetes Quadrat des Strukturfaktors,
w: Wichtungsfaktor, wobei letzterer definiert ist als
1
W =

o*(F? )+ (aP)’ —bP
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mit  P="/3(F +2F?)

sowie a und b als aus der Verfeinerung ermittelte Gréfen, und somit die einzelnen
Reflexe nach den Quadraten ihrer Standardabweichung wichtet. Daneben wird in dieser

Arbeit auch noch der konventionelle R-Wert (R) angegeben, der als

F

o

F

c

n
— =l
>

i=1

definiert ist und nicht auf den Quadraten der Strukturfaktoren, sondern auf deren (nicht

F

o

observablen!) Betrdgen beruht. Ein weiteres Qualitditsmerkmal flir das Strukturmodell

ist der "Gitefaktor" (englisch: "Goodness of Fit", GooF):

ZW(FOZ ~-F?)?
GooF =S = ||-=

n—p

mit p als Zahl der verfeinerten Parameter. Dieser unterscheidet sich von allen anderen
Kennzahlen dadurch, dass sein Optimalwert 1 ist, wéhrend alle anderen 0 als

bestmoglichen Wert aufweisen.

Die in den jeweiligen Unterkapiteln aufgefiihrten Strukturdaten fiir die thermischen

Auslenkungsparameter (Temperaturfaktoren) sind fiir den allgemeinen Fall in der Form

Ueq = exp [—21'52 (a*2 h2 U + b*2 k2 Uy, + C>I<2 12 Uszs 2b*c* k11U
1 2a%c*h1Up; +2a* b*hk Upy)]

definiert.
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2.3 Verwendete Gerate und Computersoftware

Die bei der Erstellung dieser Arbeit verwendeten Computerprogramme und Geréte sind
in Tab. 3 und 4 zusammengestellt und im Arbeitskreis von Prof. Dr. Thomas Schleid
(erstere, sofern erforderlich, als Lizenzversionen) vorhanden. Computerberechnungen

wurden auf handelsiiblichen Personal-Computern durchgefiihrt.

Tab. 3: Verwendete Computersoftware und ihre Funktion

Programm Funktion

Stoe Visual XP*" [10]  Programmpaket zur Auswertung und Simulation von
Pulverdiffraktogrammen und zur Steuerung des
Pulverdiffraktometers STADI P (Stoe, Darmstadt)

X-SHAPE [11] Programm zur Berechnung eines mdglichen Kristallhabitus
mittels symmetriedquivalenter Reflexe

SHELXS-86 [12] Programm zur Losung von Kristallstrukturen mittels Patterson-
Synthese oder Direkten Methoden aus Rontgenbeugungsdaten

SHELXL-93 [14] Programm zur Verfeinerung von Kristallstrukturen

SHELX-97 [13] Programmpaket als Weiterentwicklung von SHELXS-86 und
SHELXL-93

XRED [15] Programm zur Raumgruppenbestimmung sowie zur

numerischen Absorptionskorrektur

X-STEP [16] Arbeitsoberfldche, die die Programme SHELXS-86 und
SHELXL-93 nutzt

MAPLE 4.0 [17] Programm zur Berechnung von Teilchenabstianden,
Bindungswinkeln und Gitterenergiewerten (MAPLE:
Madelung Part of the Lattice Energy) aus Strukturdaten

Schakal 97 [18] Programm zur graphischen Darstellung von Kristallstrukturen

DIAMOND 2.1d [19]  Programm zur graphischen Darstellung von Kristallstrukturen
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Tab. 4: Verwendete Gerite

Geritetyp

Modell

Hersteller

Mikroskop
Weissenberg-Kamera
Pulverdiffraktometer
Einkristalldiffraktometer

Einkristalldiffraktometer

Argon-Glove-Box

SZ 40

WB-Goniometer 100

STADI P

IPDS

k-CCD

Labmaster MB 150B-G-I
Labmaster MB 130

Olympus, Hamburg
Huber, Miinchen

Stoe & Cie, Darmstadt
Stoe & Cie, Darmstadt

Nonius, Delft (Niederlande)

M. Braun, Garching
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3 Spezieller Teil




