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Zusammenfassung

Mit Hilfe der Effusionsmethode wurden die Dampfdrucke von
Uran-tricyclopentadienyl-chlorid, der Tricyclopentadienyl-
Verbindungen von Pr, Nd, Ho und Tm, sowie Gadolinium-dicyclo-
2 pis 10™° Torr und
Temperaturen zwischen 65 und 190°C gemessen. Die Sublimations-

pentadienyl-chlorid im Druckbereich 10~

enthalpien dieser Verbindungen sind 27,7; 31,3; 32,2; 28,63
26,1 und 33,7 kcal/Mol (Fehler ca. * 0,5 kcal/Mol).

In der Reihe der Tricyclopentadienylverbindungen der Seltenen
Erden nimmt die Fliichtigkelit mit steigender Ordnungszahl des
Metalls 2zu.

Abstract

Vapour pressures of uranium-tricyclopentadienyl-chloride, the
tricyclopentadienyl compounds of Pr, Nd, Ho and Tm and gado-
linium-dicyclopentadienylchloride were measured by the effusion
method in the pressure range :I.O'2 to :LO"'5 Torr and tempera-

tures between 65 and 190°C.

The enthalpies of sublimation of these compounds were found to

be 27.7; 31.3; 32.2; 28.6; 26.1; and 33.7 kcal/mole, respectively
(approximate error + 0.5 kcal/mole). Within the rare earth

series the volatility of the tricyclopentadienyl compounds
increases with higher atomic number of the metal.
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1. Einleitung

Die Reindarstellung der Cyclopentadienylkomplexe der Lantha-
niden und Actiniden erfolgt gewbhnlich durch Sublimation im

Feinvakuum.

Die bemerkenswerte Fliichtigkeit bel niedrigen Temperaturen
G<2OOOC) gab AnlaR, die Dampfdruckkurven solcher Verbindun-
gen zu messen+). J.P. DUNCAN und F.G. THOMASl)’
liber Dampfdruckmessungen von Neodymiumtricyclopentadienyl, er-
hielten jedoch stark streuende, wenlg reproduzierbare Werte.

berichteten

2. Experimenteller Tell

Zur Bestimmung kleiner Dampfdrucke nach der Effusionsmethode
befindet sich die Substanz in einem isothermen Behdlter und
strémt durch eine kleine Offnung an elner dinnwandigen Stelle
ins Hochvakuum. Innerhalb des Tiegels wird sich ein Gleichge-
wicht zwischen Dampf und kondensierter Phase einstellen. Die
Zahl der Moleklle, die pro Sekunde durch das kleine Loch ins
Vakuum strdmt, ist nach der kinetischen Gastheorie durch den
Dampfdruck, die Temperatur, das Molekulargewicht des ausstrd-
menden Dampfes und die Geometrie von Offnung und Tiegel be-

stimmt.

Darstellung der Préparate

Die Substanzen wurden von Dr. B. KANELLAKOPULOS nach den in
der Literatur beschriebenen Methoden (im einzelnen: U(C_H_)_.J_S)j
ga(c.u.).c1%7, pr(c )19, Na(c.H.).19), Ho(C.H.) 17,3 °

575 211) ’ 57573 ? 57573 ? 57573
Tm(CSHS)B ) synthetisiert. Die Verfahren wurden dahingehend
modifiziert, dal® in allen Fdllen KCSH5 in Benzol verwendet

wurde12).

L0 P .
Die hier berichteten Messungen wurden im Juni 1969 abgeschlossen.



Effusionsapparatur

Der Gewichtsverlust des Effusionstiegels wurde durch Verwen-
dung einer Elektro-Mikrowaage im Vakuum kontinulerlich ge-
messen. Die Versuchsanordnung ist schematisch in Fig. 1 dar-
gestellt. Die Waage wurde im Hinblick auf Messungen mit radio-
aktiven Actinidenelementen in einem eigenen Plexiglaskasten
liber einer Glovebox filir Arbeiten mit «-Strahlern untergebracht
und auf einem an der Wand des Labors befestigten Arm er-
schiitterungsfrei aufgestellt.

Effusionstiegel

Da die zulidssige Gesamtbelastung der Elektrowaage nur 1 Gramm
war, multen die Effusionstiegel so gebaut werden, daR® ihr Ge-
wicht €800 mg war. Als Material fiir Tiegel mit 8 mm Innendurch-
messer und 10 mm HOhe eignete sich Aluminium, das auf Wand-
stirken von 0,2 bis 0,4 mm abgedreht worden war.

Die Effusionsdffnung im Deckel (fiir die meisten Messungen
0,2011 mm Durchmesser) wurde in ein 0,1 mm starkes Bronze-
plédttchen gebohrt. Sie wurde kegelfOrmig erweitert, bis eine
restliche Kanalldnge von ca. 0,01 mm verblieb. Die Pl&attchen
wurden mit Silberlot in einen diinnen Gewindering aus Messing
eingeldtet.

Einfiillen der Substanz

Tiegel und Schraubdeckel waren so gebaut, daB der Deckel in
einem Glasrohr unter stidndliger Spililung mit trockenem Argon
gedffnet, die Substanz aus einem Schlenkrohr eingefiillt und
der Deckel wieder aufgeschraubt werden konnte.



[ ———

——VU [

e G Gneama MM S v—— i —— —— —— —— —— — a— . ST GEAE—— S (Cm— ——
HIZ i}

[_.__ ————— —_ - S S, —
i B
! Hochvak

Fliissiger Stickstoff ‘ %u‘:;’p”;

Heizspirale (/ ]
¥ \
Effusionstiegel gl Kupferblock - Ofen

\

Handschuh -
kasten

Thermoelement




Temperaturmessung

Die Forderung der Theorie, daR der Dampf in den weiten freien
Raum ausstrdmen kann, bringt die Gefahr mit sich, daR die
Effusionszelle auf der Seite des Lochs durch Verlust an Strah-
lungswidrme abkiihlt, wenn dies nicht durch geeignete MaRnahmen
ausgeglichen wird. Der frei an der Waage hingende Tiegel wurde
aus gut widrmeleitendem Material (Aluminium) gefertigt und der
Verlust an Strahlungswdrme durch eine Heizspirale um den Auf-
hingefaden kompensiert. Dadurch wurde gleichzeitig die Konden-
sation des ausstrimenden Dampfes am Aufhdngefaden vermieden.

In allen Fdllen, bei denen die Temperatur des Effusionstiegels
mit einem Thermoelement gemessen wird, muf berilcksichtigt wer-
den, daf ein Thermoelement im Hochvakuum auch in unmittelbarer
Nachbarschaft des Tiegels nur die Temperatur seiner eigenen
MeBstelle und nicht diejenige des Tiegels mifst. Es wurde daher
gegen ein zweites Thermoelement, das im Effusionstiegel ein-
gesetzt war, geeicht.

ROntgenbeugungsaufnahmen

Um festzustellen, welche Modifikationen vorlagen, wurden von den
Substanzen DEBYE-SCHERRER-Aufnahmen mit CuKe~Strahlung in 114,6 mm
Pulverkammern angefertigt. Starke Untergrundschwédrzung im Falle

3 und Nd(C5H5)3
dinner Aluminiumfolie weitgehend reduziert werden.

von Pr(CSH5) konnte durch Abdecken des Films mit



3. bErgebnisse

Die Daten wurden mit einem Rechenprogramm, das fir das IBM
System/360 geschrieben war, nach der Methode der kleinsten
Fehlerquadrate gerechnet.

Die Berechnung der Dampfdrucke erfolgte nach der bekannten
Effusionsgleichung (1), die auf M. KNUDSENZ)
von P.CLAUSINGB) flir endliche Kanalldngen der Effusions-

zuriickgeht und

O0ffnung modifiziert wurde

-4
_ 2.85726-10 G
T T A LT - g VT (1)

Hierbel ist p [Torf] der Dampfdruck im Tiegel, G ngj der Ge-
wichtsverlust durch Effusion in der Zelit t Lmlqj durch die
Offnung mit der Flédche A [pm ] LOKJ ist die absolute Tem-
peratur, M ’g Mol -1 das Molekulargewicht des Dampfes und f ein
ﬁorrekturfaktor nach CLAUSINGB) flir die Geometrie der Offnung.
Filir das Molekulargewicht wurde der Wert eingesetzt, der der
monomolekularen chemischen Formel entspricht. Bel molekularer
Strémung durch kreisfoérmige Offnungen vom Radius r, der klein
gegen die freie Weglinge des Gases ist, erfolgen praktisch

nur Stdhe mit der Wand. Durch Stofe von Moleklilen an der Wand
der kurzen aber nicht vernachlidssigbaren Kanalldnge der Offnung
wird ein Teil der Molekilile in den Tiegel zurlickreflektiert.

Dem wird durch den "CLAUSING-Faktor" f, der filir verschiedene
Verhidltnisse von Linge zu Radius des Lochs L/r tabelliert ist,

Rechnung getragen.

Durch die Offnung im Tiegel wird das Gleichgewicht zwischen
kondensierter Phase und gesédttigtem Dampf gestdrt. Um diese
Stérung klein zu halten, muf die Verdampfungsrate viel grdler
als die Effusionsrate sein, d.nh. dle effektive Verdampfungs-
flédche im Tiegel mul sehr viel grdfRer als die effektive Flédche

des Lochs sein.



Den Einflufl von Grundfl&dche und HOhe des Tiegels hat zuerst
C. WHITMANM) berechnet. Fir eine praktische Anwendung besser
geeignet ist die von K. MOTZFELDT5) angegebene Formel.

Danach ist der Gleichgewichtsdruck des gesdttigten Dampfes peq

£, « A
- A 1,1 _

wobei p der Dampfdruck aus der Effusionsgleichung (1), fA und
fB die CLAUSING-Faktoren der Lochfldche A und Tiegelfl&che B
und & der (LANGMUIR'sche) Verdampfungs- bzw. Kondensationsko-

effizient sind.

Wenn das Verh&dltnis von effektiver Lochfléche zur Verdampfungs-
fléche

sehr klein wird, ndhert Peq sich p entsprechend Gleichung (1),
und zwar weltgehend unabhingig von &, wenn dieses nicht extrem
stark von 1 abweilcht.

Fir =1 und eilner Zelle, der Durchmesser und HOhe annihernd
gleich grof sind, ist fy ca. 0,5 und (1/& + 1/f;-2) geht gegen 1.

Wenn o kleiner 1 (aber nicht extrem klein) ist, so kann man dies
dann vernachlissigen, wenn das Verh#ltnis von Tiegelfléche zu
Lochfliche grof (100 bis 1000) wird. Bei einem Wert von

1> & 20,06 und einem Verhiltnis von ca. 1600 (wie fir unseren
Tiegel) ist der Fehler <13%.

Die MeRergebnisse sind in den Tabellen im Anhang zusammengefaft.
In Fig. 2 wurden die Logarithmen der Dampfdrucke gegen die re-
ziproke Temperatur aufgetragen. Das Diagramm enthdlt zum Ver-
gleich noch die extrapolierten Dampfdruckkurven der Chelate

der gleichen Lanthanidenelemente mit 2,2,6,6-Tetramethyl-3,5-
heptandion (abgekiirzt thd), die von SICRE, DUBOIS, EISENTRAUT
und SIEVERSG) publiziert wurden.
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Die Sublimationsenthalpien wurden nach der CLAUSIUS-CLAPEYRON-

Gleichung (3)

bzw. nach Zusammenfassung der Konstanten

log p = -

logp = A B

AH

T

sub
2,503-R-T

+ const.

(3)

(4)

aus der Steigung der Dampfdruckkurven, die innerhalb des un-

tersuchten Temperaturbereichs linear verliefen, berechnet.

Sie sind zusammen mit den Parametern A und B der Dampfdruck-

gleichung (4), in der p in Torr und T in °K gesetzt wurde,

in Tabelle 1 aufgefihrt.

Tabelle 1: Sublimationswdrmen AHsub
Substanz A B Temp.-Ber. Mittl. AHsub 4Abweichung
Cor | T | [keat]  #
Mol

U(CgHg)5Cl | 11,98 | 6048 | 91,8-127,6 | 109,7 | 27,7 | * 0,01
GAd(CgHg) ,CL | 14,16 | 7361 | 144,6-289,6| 167,1 | 33,7 | + 0,02
Pr(Cgig) 13,47 | 6843 | 135,5-170,7| 153,1 | 31,3| + 0,01
Na(CgHy) 5 14,17 | 7053 | 125,7-164,5| 145,1 | 32,3| + 0,02
Ho(CgHy) 5 13,80 | 6243 | 95,0-127,9 | 111,5 | 28,6 | + 0,01
Tm(C5H5)3 12,96 5695 65,6-114,8 90,2 26,1 + 0,01

Die angegebenen Fehler sind nach der Methode der kleinsten Feh-
lerquadrate errechnet, wobel der Temperaturwert flr die rech-
nerische Ermittlung vonziHSub als fehlerfrei angesehen wurde.
Der Fehler in der Temperaturmessung betrug jedoch + 1,50. Pem-
entsprechend liegt der Fehler vonAHsub bei ca. * 0,5 kcal/Mol.



4, Diskussion der Ergebnisse

Fig. 2 zeigt, dak die Tricyclopentadienyl-Verbindungen der Sel-
tenen Erden einen Dampfdruck von 0,01 Torr im Temperaturbereich
von 95 und 185°C besitzen. Die Messungen mit Tricyclopentadie-
nyl-neodymium unterscheiden sich deutlich von den Werten, die
DUNCAN und THOMASl) berichteten. Die Werte dieser Autoren
streuen stidrker und scheinen mit einer systematischen Abweichung

behaftet zu sein.

Aus Filg. 2 ist zu ersehen, daf die Tricyclopentadienylkomplexe
der Lanthaniden mit steigender Ordnungszahl des Metalls 2zuneh-
mend leichter fllichtlg werden. Steigende Fliichtigkeit (hier ver-
standen als niedrigere Temperatur zur Erreichung eines bestimmten
Dampfdruckes) eines 7[- oder Chelatkomplexes mit zunehmender
Ordnungszahl des Metalls scheint eine allgemelne Regel in der
Lanthanidenreihe zu sein. SICRE et al. 6) filhren als Erkl&rung an,
daR mit abnehmendem Metallionenradius (als Folge der Lanthani-
denkontraktion lokale und indugzierte Dipolkr&fte und die An-
ziehungskréfte zwischen Nachbarmolekiilen kleiner werden.

LAUBEREAU und BURNS7) beobachteten flr Tm(CSHS)B eine andere
orthorhombische Kristallstruktur als sie bei den Tricyclopenta-
dienyl-Verbindungen der leichten Seltenen Erden auftritt. DEBYE-
SCHERRER- Aufnahmen der in dieser Arbeit verwendeten Verbindun-
gen Ho(CSH5)3 und Tm(05H5)3 zelgen, daB der Holmiumkomplex noch
die orthorhombische Kristallstruktur der leichteren Lanthaniden-
tricyclopentadienyle, Tm(CSHS)B Jjedoch eine andere Struktur be-
sitzt. Der Ubergang zwischen den beiden Strukturtypen der Tri-
cyclopentadlenyl~Komplexe der Seltenen Erden findet somit beim
Erbium oder Thulium statt. Ein auffallender Unterschied in der
Tendenz der Fliichtigkeit ist zwischen Holmium- und Thuliumtri-
cyclopentadienyl nicht zu sehen.

Bel der Darstellung und Sublimation von Tricyclopentadienyl-Sa-
marium beobachteten LAUBEREAU und BURNS7) die Bildung zweler
Substanzen, von denen rdntgenographisch die leichter fliichtige

als Sm(CSH5)3, die schwerer fliichtige Fraktion als Sm(CSH5)2Cl
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identifizlert werden konnte.

Ubereinstimmend damit sind die Dampfdruckmessungen des Gado-
linium~dicyclopentadienyl-chlorids. W&hrend das Gd(C5H5)3
leichter flichtig als Nd(CSHS)3 sein miBte, ist nach den Dampf-
druckmessungen das Gd(05H5)2Cl schwerer flichtig als die Tri-
cyclopentadienylverbindungen der lelchten Seltenen Erden Pra-
seodymium und Neodymium. Auch im Falle des Gd(C5H5)2CI wurde
fir dile verdampften Molekiile das Molekulargewicht der monomeren
Spezies angenommen, da keine massenspektrometrischen Analysen
in diesem Temperaturbereich vorlagen, die auf den Grad einer mdg-
lichen Dimerisation, wie sie fiir Yb(C5H5)20113) gefunden wurde,
anzugeben gestatten.-

Fiir eine Interpretation des DEBYE-SCHERRER-Dlagramms von
Tm(CBHS)B wurden bisher keine MILLER'schen Indizes angegeben.
Es gelang jedoch mit den von LAUBEREAU und BURNS7)
Gitterkonstanten das Pulverdiagramm unseres Tm(CBH5)3 zu indi-
zieren und damit einen deutlichen Hinweis flir die gleiche

angegebenen

Struktur zu erhalten.

Die R&ntgenbeugungsaufnahme des HO(CSHS)B’ deren Wertetabelle
im Anhang aufgeflihrt ist, konnte mit den an Einkristallen von
Sm(CSH5)3 gewonnenen Indizes7) interpretiert werden. Fir die
Gitterkonstanten wurden folgende Werte errechnet:

a=14,02% 0,08 b =17,530%0,10 ¢ = 9,65 < 0,06 &
Volumen der Elementarzelle = 2340 33

Die Sublimationsenthalpien der Tricyclopentadienylverbindungen
der Lanthaniden nehmen mit steigender Ordnungszahl und damit
fallendem Ionenradius des Metalls ab. Die gleiche Tendenz war bei
den 2,2,6,6—Tetramethyl—3,5—heptandionchelaten6) festzustellen.
'Die Sublimationswirmen der Tricyclopentadienylkomplexe liegen
jedoch um ca. 8 bis 3 kcal/Mol niedriger als beil jenen Chelat-

komplexen.
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Das Tricyclopentadienyl-uran(IV)-chlorid besitzt im Vergleich'
zu den Tricyclopentadienylverbindungen der Lanthaniden im
gleichen Temperaturbereich flr das erheblich hdhere Molekularge-
wicht relativ hohe Dampfdrucke. Massenspektren des verwendeten

12)

U(CSH5)BCI—Préparats ergaben in Ubereinstimmung mit der Li-

14)

teratur , daR gasfdrmiges U(C5H5)3Cl als monomere Spezies

vorliegt.

Die hohe Flichtigkeit im Zusammenhang mit der groRen thermischen
Stabilitdt des U(C5H5)3C1 148t diese Verbindung fir die Anwendung
in der Ionenquelle eines Schwerionenbeschleunigers geeignet er-
scheinen.
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6. Anhang:

MeRergebnisse der Verbindungen:
U(05H5)3Cl
Gd(C5H5)2Cl
Pr(05H5>3
Nd(C5H5)3
HO(05H5)3
,Tm(CSH5)3

Réntgenpulveraufnahme von Ho(CSH5)3
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URAN-TRICYCLCPENTACIENYL-CHLCRICD

MCLEKULARGEWICHT = 468.77

LCCHOURCHMESSER = 0.0321C CM

T (Q) 177 {(K) P GEM (TCRR)
1C4.5 C.002645 £.000128
106.7 0.602633 0.000114
1CE.4 0.002621 C.00C151
114.2 0.G025€2 0.000219
116.1 £.002556 0.000365
12C.8 0.002538 0.000511
125.5 0.002506 €.000602
12843 0.002451 G.000926
135.3 6.002448 0.00183
136.5 0.002423 0.060207
141.9 6.€0240S 0.00242
152.8 0.602348 0.00488
153.3 C.602345 0.00617

A = 11.234  +-

B = =-5742.73 +— {4+ 0.01

LCG P = -5742.7 /T +  11.234

SUBLIMATICNSWAERME CAL/MCL

L = -26277.0 3.5 {""" 0.01

I¥ TEMFERATURBEREIGH

CLAUSING FAKTCR

P BER (TORR)

0.000111

0.000131

 0.000152

0.000256
0.000360
0. 000454
C.000697
0.000849
0.00149
0.00208
0.00250
0.00565

0.00586

{+- 0.02 PROZENT)

104.9 BIS

PROZENT)

PRCZENT)

153.3 GRAD C

0.680



GADOLINIUM-DICYCLOPENTADIENYL-CHLDORID

MOLFKULARGEWILHT =
LOCHDURCHMESSER =
T 10 1/7 (K}
144,56 0.002394
148 .8 0.002370
164.0 0.002288
171.0 0.002251
173.0 D.002241
173.8 0.002237
176.3 D.002225
179.2 n,002211
189.6 0.002151
A = 1‘!‘:174 +-
B = -7361.29 +-
LDG P -7361.3 /T +

SUBLIMATIONSWAFRME

i =

IM TEMPERATURRBEREICH

-33683.0

322.90

0.02011

- 15 -

cM

P GEM {TORR})

0.000357

0.00D559

0.,00202

2.00373

0.00543

0.00484%4

0.0058D

0.00841

0.0188

{+- D.03
14,174
CAL/MOL

8.8 {+- 0,03

144.6 BIS

CLAUSING FAKTDOR

P BER [ TDRR)

0.000357
N.000535
D.00216
0.00398
0.00473
0,00506
0.00625
0.00796

0.D0185

PROZENT)

PROZENT)

PROZENT)

189.6 GRAD C

0.928
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PRASECEYVMIUM-TRICYCLCPENTADIENYL

MOLEKULARGEWICET = 33€.16
LCCHOURCHMESSER = €.02011 CM
T (C) 1/7 {X) P GEM (TORR)
135.5 C.002447 0.000568
l41l.4 £.002412 C.000854
151.¢C C.00235¢8 0.00217
160.4 0.G02307 0.0048¢6
162.5 €.C02295 0.00601
17C.7 G.G02253 0.0114
A= 13.474 + (.001 {+- 0.01
B = =-6843.35 += (.60 (+ 0.01
LCG P = =—6843.4 /T + 13.474
SUBLIMATICNSWAERME CAL/MCL
L = =31313.3 +-

IF TEMFERATURBEREICH

{+- 0.01 PROZENT}

135.5 BIS

CLAUSING FAKTOR

P BER {TORR)

0.000534
0.000924
C.00218
0.00489

C.00583

C.0114

PROZENT)

PROZENT)

170.7 GRAD C

0.928
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NECCYMIUN-TRICYCLCPENTADIENYL

SCLEKU

LCCHDU

T {C)

125.7
137.2
147.C
124.2
158.8

1€4.5

-3
it

o
it

LeG P

SUBLIM

L =

IM TEMFERATURBEREICH

LARGEWICHT = 235.53

RCHMESSER = C.02011 CM
177 (K) P GEM (TCRR)
0.002507 6.000290
€.002437 0.000999
0.80238¢C 0.00253
€.60234C 0.00427
€.002315 0.00667
6.002285 0.0114

L4.165 +- (0.003 {(+- 0,02

7€53.25 +-

= ~7653.3 /7T +

ATICNSWAERME

—=32213.5

1924 {"’" 0002

14.165

CAL/MCL

So? "" 0002

125.7 BIS

CLAUSING FAKTOR

P BER (TORR)

€.060303
0;000948
C. 002359
0.00458
0.00686

"0.0112

PROZENT)

PROZENT)

PROZENT)

164.5 GRAD C

=

0.928
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BLLMIUM-TRICYCLCPENTALIENYL

FOLEKULARCEWICHT = 360.22
LCCHOURCHMESSER = C.C2011 CM CLAUSING FAKTCR
T {(C) 1/7 (K) P GEM (TORR) P BER (TORR})
$5,.C 0.80271¢ 0.COC6E5 C.0C07CC
1C4.4 C.002¢€4S C.C01G¢ c.0C185
iCe.1 €.0C286272 C.0G267 C.CG268
112.4 C.C025%4 C.C041C 0.C0C408
11€.3 C.C02555 C.C07C7 0.00716
122.C €.C02531 £.C0S5%89 C.010GC9
127.5 C.L02453 C.0171 0.0172
A= 13.8C3 +~ €.002 {+- 0.01 PRCZENT)
B = =6243.14 +- (.62 (+—- 0.01 PROZENT)
LCG P = -6£243.1 /T + 13,803
SUBLIMATICNSWAERME CAL/MCL
L = -2Z28566.7 +- 248 (+f 0.01 PROZENT)
I¥ TEMFERATURBEREICH $5.C RIS 127.5 GRAD C

0.928
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THULIUM-TRICYCLOPENTACIENYL

MOLEKULARGEWICKT = 3€4.,22
LCCHOURCEMESSER = 0.02011 CM CLAUSING FAKTOR = 0.928
T (C) 1/7 {K) P GEM (TGRR) P BER { TORR)
6€5.6 €C.C02652 €C.000138 C.000141
g€S.1 0.002761 C.C017S C.00174
$5.3 C.C02714 0.00325 0.00319
1C1.7 C.C0266¢E €.00593 0.00586
1CE.S €.€02617 C.Cl10 0.0113
114.8 €.002578 0.C190 0.0191
A = 12.9562 +-  (0.002 (+- 0.01 PROZENT)
B = -5&%5.38 +- (.56 (+- 0.01 PRGZENT)
LCG P = ~-56%5.4 /T + 12.962
SUBLIMATICNSWAERME CAL/MCL
L = -2606C.3 +=- 2.6 (+- 0.01 PRCZENT)

IM TEMFERATURBEREICH 65.6 BIS 114.8 GRAD C
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R6ntgenpulveraufnahme von Ho(CSH5)3

hkl1l I d d

gem ber
120 5 7.422 7.363
200 6 6.940 7.008
021 1 6.512 6.441
121 10 5.857 5.853
002 6 4.813 4,825
102 1 4.607 4.561
o040 2 4,36% 4,326
320 3 4.105 4,111
202} 3 3954 {3.974
ol1 1 3.946
400 2 3.450 3.504
o42 3 3.230 3.220
322} 1 3,122 {3'129
250 3.103
123} 4 2.942 {2'9“7
242 2.927
160 3 2.821 2.824
441 2 2.635 2.635
521 3 2.581 2.570
143 3 2.531 2.538
360 5 2.441 2.454

weitere 12 Linien, die nicht indiziert wurden

Symmetrieklasse: orthorhombisch; Raumgruppe: Pbcm
Elementarzelle:

a = 14,02 £ 0,088; b = 17,30 £ 0,10 8; ¢ = 9,65 < 0,06 &
Volumen: 2340 83



