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Structure des Complexes Peroxydiques des Métaux de Transition.
I. Structure Cristalline du Diperoxodioxalatoniobate d’Ammonium & une Molécule
d’Eau, (NH,);Nb(0,),(C,0,),H,0

PAR G.MATHERN ET R. WEIsS

Laboratoire de Cristallochimie associé au C.N.R.S., Institut de Chimie de Strasbourg,
BP 296/R8, 67-Strasbourg, France

(Regu le 8 octobre 1970)

The crystal structure of ammonium diperoxodioxalatoniobate (NH,),Nb(0O,),(C,0,),.H,0O has been
determined by X-ray diffraction. The crystals are monoclinic with a=12:09+ 002, b=7-85+0-01, ¢=
14:30+£ 002 A; =947+ 0-1°; Z=4; space group P2/c. The coordination polyhedron of niobium is a
dodecahedron. The two peroxide groups are in cis positions. The Nb(O,),(C,0,)3~ anion has C2 sym-
metry. The O—-O mean distance in the peroxide groups is 1-48 A.

Introduction

Les structures cristallines de plusieurs composés dipe-
roxydiques sont connues (Stomberg, 1964, 1965, 1968;
Mitschler, Le Carpentier & Weiss, 1968; Einstein &
Penfold, 1964). Dans tous ces composés, le métal est
un élément de transition de la colonne VI A. Sa coor-
dinence est de 6 ou 7. Le polyédre de coordination est
une pyramide pentagonale lorsque la coordinence du
métal est de 6 et une bipyramide pentagonale lors-
qu'elle est de 7. Les deux groupements peroxydiques
forment toujours deux des c6tés du pentagone équa-
torial.

Nous avons entrepris I’étude de la structure du di-
peroxodioxalatoniobate d’ammonium en vue de déter-
miner la stéréochimie du niobium dans ce composé.

Ce travail a déja fait I’objet d’une publication pré-
liminaire (Mathern, Weiss & Rohmer, 1969).

1. Préparation

Nous avons utilisé la méthode de Guerchais & Spin-
ner (1965) qui consiste & dissoudre 1’oxotrioxalatonio-
bate d’ammonium dans une solution d’eau oxygénée
430 %. Les cristaux de diperoxodioxalatoniobate d’am-
monium se déposent sous forme de plaquettes, par
évaporation lente a I’air de la solution. Il faut veiller &
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rajouter de temps en temps de petites quantités d’acide
oxalique de fagon a rendre la solution acide, d’une part
pour stabiliser I’eau oxygénée, d’autre part pour com-
penser les pertes d’oxalate par oxydo-réduction. Les
cristaux ainsi préparés présentent le méme diagramme
de poudre que le produit préparé par Guerchais &
Spinner (1965); mais apres analyse, il s’est avéré que la
formule (NH4);NbO,(C,0,);.H,O proposée par ces
derniers est erronée. La formule exacte est

(NH4);Nb(0,),(C,04),. H,0. Cette formule est con-
firmée par les résultats de Djordjevic & Vuletic (1968)
qui ont donné pour le sel de potassium la formule
K;Nb(0,),(C,04),. HyO. Les résultats de I’analyse sont
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% calculé % trouvé

Nb 2296 23,36
C 11,85 12,06
H 3,45 3,33
N 10,37 10,42
0 51,35 50,83

Le niobium a été dosé par gravimétrie de Nb,Os,
apres calcination du produit a 900°. Les éléments C,
H, N ont été dosés par analyse élémentaire classique.
Le pourcentage en oxygene a été obtenu par différence.

2. Données cristallographiques

les suivants:

Les cristaux appartiennent au systéme monoclinique.

Tableau 1. Paramétres atomiques

Les écarts-type sur les différents paramétres sont indiqués entre parenthéses. Les facteurs de température sont de la forme
exp [— (B1142 + B22k? + 3312 + 2B12hk + 28131+ 2B23k])]. Les coefficients BEQ sont les facteurs de température isotrope équi-

valents (A2), calculés i partir des .

x y z BEQ
Nb 0,21467 (4) 0,14316 (7) 0,39116 (3) 1,76
O(3B) 0,25596 (30) 0,27378 (60) 0,52221 (295) 3,14
C(3B) 0,35778 (46) 0,29948 (86) 0,54798 (39) 3,16
O’(3B) 0,39450 (34) 0,35992 (84) 0,62322 (28) 4,67
C(34) 0,24981 (90) 0,47277 (41) 0,47277 (41) 3,27
0’(34) 0,53674 (34) 0,27534 (83) 0,48801 (34) 5,26
0@34) 0,38958 (31) 0,18630 (61) 0,39711 (27) 3,43
O(2B) 0,21989 (30) 0,39785 (49) 0,34042 (27) 2,86
C(2B) 0,13239 (45) 0,49208 (77) 0,34413 (39) 2,73
O’(2B) 0,12470 (35) 0,64032 (66) 0,31913 (34) 4,13
C(24) 0,03402 (42) 0,39871 (72) 0,38488 (39) 2,59
0’(24) —0,05571 (34) 0,47049 (61) 0,38580 (36) 3,95
0(24) 0,05732 (30) 0,24767 (54) 0,41457 27) 2,82
0O(14) 0,14608 (34) —0,03065 (57) 0,46609 (29) 3,51
O(1B) 0,26432 (37) —0,06973 (64) 0,45501 (32) 4,17
O(4B) 0,13146 (36) 0,08043 (66) 0,27197 (29) 3,96
0@4A) 0,25270 (37) 0,05572 (61) 0,26775 (28) 3,74
N(1) 0,06237 (37) 0,16135 (72) 0,63050 (31) 2,81
N(2) 0,26136 (39) 0,29356 (71) 0,11659 (35) 3,36
NQ3) 0,36562 (41) 0,29365 (79) 0,81858 (36) 3,72
o(1) 0,50000 (0) 0,00842 (198) 0,25000 (0) 14,38
0(2) 0,50000 (0) 0,35313 (323) 0,25000 (0) 20,82
Ji3%) B2 B33 B2 B3
Nb 0,00312 (3) 0,00791 (6) 0,00193 (2) 0,00057 (6) 0,00057 (2)
O@3B) 0,00366 (25) 0,01924 (93) 0,00328 (19) 0,00041 (39) 0,00113 (18)
C(38) 0,00440 (38) 0,01753 (127) 0,00325 (29) 0,00105 (54) 0,00050 (26)
O’(3B) 0,00587 (31) 0,03158 (132) 0,00340 (20) —0,00017 (63) —0,00014 (20)
C(34) 0,00408 (37) 0,01861 (131) 0,00359 (29) 0,00167 (59) 0,00084 (26)
0’'(34) 0,00329 (27) 0,03771 (159) 0,00574 (29) 0,00009 (55) 0,00112 (22)
0(34) 0,00422 (26) 0,02204 (113) 0,00309 (19) 0,00176 (41) 0,00111 (18)
O(2B) 0,00410 (26) 0,01003 (80) 0,00469 (22) —0,00008 (32) 0,00089 (18)
C(2B) 0,00452 (37) 0,00979 (101) 0,00400 (29) —0,0003 (47) 0,00092 (26)
O’(2B) 0,00659 (33) 0,00997 (73) 0,00775 (31) 0,00043 (49) 0,00226 (25)
0(24) 0,00338 (33) 0,01120 (112) 0,00378 (27) —0,00056 (43) 0,00026 (23)
0()24) 0,00381 (29) 0,01412 (92) 0,00767 (32) 0,00108 (40) 0,00105 (24)
0(24) 0,00402 (26) 0,01107 (73) ! 0,00424 (22) —0,00013 (35) 0,00078 (19)
O(14) 0,00620 (32) 0,01248 (80) 0,00488 (24) 0,00086 (41) 0,00135 (22)
0O(18) 0,00718 (36) 0,01708 (95) 0,00535 (26) 0,00446 (49) 0,00226 (25)
O@4B) 0,00670 (35) 0,01872 (100) 0,00413 (23) —0,00099 (48) 0,00009 (23)
0(44A4) 0,00768 (37) 0,01651 (94) 0,00348 (21) 0,00127 (48) 0,00152 (22)
N(1) 0,00462 (31) 0,01220 (95) 0,00349 (22) 0,06151 (47) 0,00102 (20)
N(2) 0,00522 (38) 0,01589 (103) 0,00403 (26) —0,0040 (46) 0,00139 (25)
N(3) 0,00487 (35) 0,02064 (125) 0,00402 (27) 0,00126 (52) 0,00059 (24)
o) 0,02157 (158) 0,04316 (401) 0,02663 (168) 0,0 (0) 0,01668 (139)
0(2) 0,04602 (354) 0,06521 (715) 0,02382 (210) 0,0 (0) 0,00013 (220)

f23
0,00001 (5)
—0,00164 (35)
—0,00012 (46)
-0,00267 (51)
0,00025 (52)
—0,00150 (55)
—0,00038 (35)
0,00043 (30)
—0,0001 (43)
0,00177 (48)
—0,00001 (39)
0,00107 (43)
0,00104 (32)
0,00149 (35)
0,00309 (42)
—0,00215 (39)
—0,00063 (36)
0,00105 (33)
—0,00093 (42)
0,00143 (46)
0,0 (0)
0,0 (0)
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Les formes dominantes sont {100}, {011}, {001}, {111}, systématiques compatibles avec les groupes spatiaux
{201}. La forme la plus développée est {100}. Des cli- P2/c et Pc.

chés de rétigraphe nous ont permis de calculer les Les paramétres ont ensuite été affinés sur diffracto-
paramétres de la maille et ont révélé des extinctions meétre par une mesure précise des angles « correspon-

Tableau 2. Environnement des ions ammonium et des molécules d’eau

I:NQ1) I:N(2)

J EQ TX TY TZ D J EQ TX TY TZ D
O(4B) 4 0 0 0 28504 0oQR4) 3 0 0 0 28454
O’(2B) 2 0 1 1 2,886 044) 1 0 0 0 2866
o4 2 0 1 1 2,903 O(1B) 4 0 0 -1 2,895
0o(14) 2 0 0 1 2,957 0’'(34) 3 1 0 0 2969
0o(14) 1 0 0 0 3,057 O3B 4 0 1 -1 3,160
O(3B) 1 0 0 0 3,04
O@2B) 4 0 1 0 3,153
0(24) 1 0 0 0 3,158

I:N(3) 1:0(1)

J EQ TX TY TZ D J EQ TX TY TZ D
O’(3B) 1 0 0 0 2,892 0o(2) 1 0O 0 0 2708
o'34) 3 1 0o 1 2,921 0(34) 1 0 0 0 2937
O2B) 4 0 1 0 295 0(34) 3 1 0 0 2937
O(1B) 4 0 0 0 2975 0(44) 1 0 0 0 3,044
O’(3B) 3 1 0 1 2,996 0(44) 3 1 0 0 3,044
O(2B) 4 0 1 0 3,027 N(3) 2 1 0 1 3,081
o(1) 2 1 0 1 3,081 N(@3) 4 0 0 T 3,081
0(44) 4 0 0 0 3,124

1:0(2)
J EQ FX TY TZ D
o(1) 1 0O 0 0 2708A
0(34) 1 0 0 0 289
0(34) 3 1 0 0 2,89%
o@4d) 2 1 1 1 3,101
o34) 4 0 1 -1 3,101

D est la distance entre les atomes I et J. EQ est le numéro de la position équivalente de ’atome J, dans ’ordre ot elles sont
données dans International Tables for X-ray Crystallography (1969). TX, TY, TZ sont les translations apportées a I’atome J
uivant les axes, en unités relatives. Nous n’avons porté dans le Tableau que les distances D inférieures a 3,20 A.

Fig. 1. Disposition des atomes dans la maille (vue stéréoscopique)
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dant a une série de réflexions appartenant a la méme
rangée réciproque (méthode de Hornstra). Ils valent

a=12,09+0,02, 5=7,85+0,01, ¢=14,30+0,02A;
f=94,7+0,1°;
V=1352 A3; Z=4; M=405,1.

La densité mesurée par picnométrie dans le xyléne est
de 1,99 +0,03, la densité calculée est de 1,989.

3. Enregistrement des intensités

Les intensités diffractées ont été enregistrées & I'aide
d’un diffractométre linéaire automatique PAILRED.
Le cristal utilisé était une sphére taillée de 0,31 mm de
rayon. L’axe cristallographique b coincidait avec ’axe
w de Pappareil. Nous avons enregistré les strates #0/~
h9l. Le discriminateur d’énergie centré sur le pic Ko
du molybdéne laissait passer 95% du faisceau trans-
mis. La vitesse de rotation en w était de 2,5° min—1. Le
fond était mesuré pendant 20 sec de part et d’autre de
chaque réflexion. Le demi-angle de balayage variait
de 1,6 & 2° pour les taches élevées (y>24°) et de 2° &
3,2° pour les taches basses (y<24°). L’ouverture du
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compteur valait 2°. Nous avons conservé 1978 réflex-
ions indépendantes qui vérifiaient I'inégalité o(1)/1< 0,2
(Mathern & Weiss, 1971). La résolution est de 0,80 A
dans les trois directions, ce qui correspond a 260=152°.
Les corrections d’absorption n’ont pas été faites, car
la variation maximum du coefficient de transmission
n’excéde pas 1 %.

Résolution et affinement de la structure

L’aspect des sections de la fonction de Patterson
nous permet d’opter pour le groupe centrosymétrique
P2/c. En effet, nous avons observé des pseudo-atomes
Nb-Nb dans le plan situé en y=0. Nous avons pu
déterminer les coordonnées de ’atome de niobium a
partir des coordonnées des pseudo-atomes Nb-Nb de
la fonction de Patterson. Les autres atomes ont été
localisés a partir des sections de Fourier et de Fourier-
différence. Les facteurs de diffusion utilisés sont ceux
de Moore (1963); des facteurs de dispersion anomale
ont été attribués au niobium. Un affinement des coor-
données atomiques et facteurs d’agitation thermique

Tableau 3. Groupements oxaliques, distances et angles

Les écarts-type sont indiqués entre parenthéses.

Nb-O
Nb-O(24) 2,123(3) A
Nb-O(2B) 2,131 (3)
Nb-0(34) 2,136 (3)
Nb-O@3B) 2,158 (4)
C-0O’
0’(24)-C(24) 1,225 (6)
0’(2B)-C(2B) 1,219 (7)
0'(34)-C(34) 1,217 (6)
0’(3B)-C(3B) 1,225 (7)

Nb-O-C
Nb-0(24)-C(24)
Nb-O(2B)-C(2B)
Nb-0(34)-C(34)
Nb-O(3B)-C(3B)

O0-C-C
0(24)-C(24)-C(2B)

118,7 (0,3)°
118,4 (0,3)
118.2 (0.3)
118,5 (0,3)

114,0 (0,5)

O(2B)-C(2B)-C(24) 113,6 (0,5)
0(34)-C(34)-C(3B) 114,6 (0,5)
O@3B)-C(3B)-C(34) 113,6 (0,5)

Cc-0O

0(24)-C(24) 1,284 (7) A
O(2B)-C(2B) 1,296 (7)
0(3A4)-C(34) 1,286 (7)
O(3B)-C(3B) 1,272 (6)

C(A4)-C(B)
C(24)-C(2B) 1,551 (7)
C(34)-C(3B) 1,552 (8)

0-C-0’
0(24)-C(2A4)-0'(2A4) 126,1 (0,5)°
0O(2B)-C(2B)-0’(2B) 125,2 (0,5)
0(34)-C(34)-0°'(34)  125,8 (0,5)
0O(3B)-C(3B)-0’(3B) 126,0 (0,5)

O0’-C-C

0'(24)-C(24)-C(2B) 119,9 (0,5)

O(A4)-Nb-O(B)

0(2A4)-Nb-O(2B)
0(34)-Nb-O(3B)

Tableau 4. Groupements peroxydiques: distances et angles

Les écarts-type sont indiqués entre parenthéses.

Nb-O(A4)
0O(14), O(1B) 1,961 (4) A
0(44), O(4B) 1,982 (4)

Nb-O(4)-O(B)

0(14), 0(1B)
0(4A4), O(4B)

68,7 (0,2)°
67,5 (0,2)

0’(2B)-C(2B)-C(24) 121,3 (0,5)
0’(34)-C(34)-C(3B) 119,6 (0,5)
O’(3B)-C(3B)-C(34) 120,3 (0,5)
75,1 (0,3)°
74,5 (0,3)
Nb-O(B) 0(4)-0(B)
1,981 (4) A 1,480 (6) A
1,969 (4) 1,485 (6)
Nb-O(B)-0(4) O(A)-Nb-O(B)
67,2 (0,2)° 44,1 (0,2)°
68,4 (0,2) 44,1 (0,2)
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isotrope a conduit a une valeur de 0,065 pour le facteur
de reliabilité R;. Les bornes de pondération valaient
B,=10; B,=15; B;=200; B;=400 (Mathern & Weiss
1971). Par la suite, nous avons introduit des factears
d’agitation thermique anisotrope; les facteurs de relia-
bilité sont les suivants aprées le dernier cycle d’affine-
ment: R;=0,035, R,=0,042. Les déplacements au cours
de ce dernier cycle d’affinement sont inférieurs & 5% de
Iécart-type correspondant, sauf pour les parameétres
d’agitation thermique des atomes d’oxygéne des molé-
cules d’eau de cristallisation. La comparaison des fac-
teurs de structure observés et calculés montre que les
corrections d’extinction secondaire sont superfiues. La

hauteur des résidus sur la derniére série différence est
inférieure 4 0,5 e.A-3. Les paramétres atomiques finaux
sont groupés dans le Tableau 1.

Le Tableau 7 donne les facteurs de structure observés
et calculés.

Discussion

La structure cristalline du diperoxodioxalatoniobate
d’ammonium se compose d’ions NH; et
Nb(0,)(C,0,)3~ et de molécules d’eau de cristallisa-
tion. L’empilement des différents motifs dans la maille
est représenté sur la Fig, 1.

Les cations NH;" se placent dans les lacunes que

Tableau 5. Polyédre de coordinationg distances O-O

0(14)-0(24) 2,519 A
0(14)-0(2B) 3,952
0(14)-0(34) 3,608
0(14)-0(3B) 2,820
0(14)-0(44) 3,282
0(14)-O(4B) 2,902
O(1B)-0(24) 3,548
O(1B)-0O(2B) 4,046
O(1B)-0(34) 2,694
O(1B)-O(3B) 2,864
O(1B)-0(44) 2,860
0O(1B)-0O(4B) 3,195

0(2A4)-0(34) 4,073 A
0(24)-0(3B) 2,752
0(24) 0(44) 3,616
0(24)-0(4B) 2,644
O(2B)-0(34) 2,712
O(2B)-0(3B) 2,778
O(2B)-0(44) 2,920
O(2B)-0(4B) 2,854
0O(34)-0(44) 2,591
0(3A4)-0(44) 3,566
O(3B)-0(44) 4,020
O(3B)-0(4B) 4,063

Fig. 2. L’ion Nb(03)2(C204)23~; géométrie €t nomenclature des atomes.
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laissent les anions complexes plus volumineux. Les ronnement immédiat des ions NHj et des deux molé-
molécules d’eau se trouvent également dans ces lacunes; cules d’eau. Les distances les plus courtes correspon-
elles ne sont que faiblement liées, et sans doute parti- dent probablement 4 des atomes liés par liaison hy-
ellement désordonnées (leurs coefficients d’agitation drogéne et sont conformes aux distances couramment
thermique sont trés élevés). Le Tableau 2 donne I’envi-  admises pour ce type de liaison (Pimentel & MacClellan
1960). Ces distances sont également du méme ordre de
grandeur que celles observées dans (NH,),C,0,.H,0
(Padmanabhan, Shrikanta & Mehdi Ali, 1965).
008 e La géométrie de I'ion Nb(0O,),(C,0,);~ est représen-
3B . tée sur la Fig. 2.

2 Cette Figure a été obtenue a I’aide du programme
<& ORTEP (Johnson, 1965). Les deux groupements per-
& oxydiques sont en position ¢is’un par rapport a I’autre.
- Il en est de méme pour les deux groupements oxaliques.
p Ce résultat est remarquable car dans tous les composés
‘ diperoxydiques dont la structure est connue, les deux

groupements peroxydiques sont en position trans
2 (Stomberg, 1964, 1965, 1968; Mitschler, Le Carpentier
& Weiss, 1968; Einstein & Penfold, 1964). En ce qui
concerne les composés dioxaliques des métaux de tran-

S sition, les stéréoisomeéres cis et trans ont été isolés dans
L certains cas, par exemple pour I'ion Cr(C,0,),(H,0);
L (Hamm, 1953); les structures cristallines de quelques
L complexes dioxaliques zrans ont été résolues (Van Nie-
s kerk & Schoening, 1952; Viswamitra, 1962; Mattes &

/s i Krogman, 1964; Krogman, 1966).
~ AAN L’atome de niobium n’est situé sur aucun élément
’ 4B
o7l de symétrie. Toutefois, ’anion posséde une symétrie
L , o Lo
Fig. 3. Projection parallélement & la droite d’intersection des voisine de C2. L axe b{nalre pa§se par le niobium et par
plans moyens des trapézoides du dodécaédre (axe 4 du dodé- 1€ centre du quadrl.latere formé par les quatre atomes
caédre idéal). d’oxygene peroxydiques.

005,18 o21| £, 24 0
]

1A Nb, &= 019

Tableau 6. Plans moyens

N est le nombre d’atomes définissant le plan moyen. Les équations des plans moyens sont UX+ V'Y+ WZ =D, en coordonnées
trirectangles. La matrice de passage des coordonnées relatives aux coordonnées absolues (A) dans le systéme trirectangle est

12,09 0,0 -1,16
M=\ 0,00 7,85 0,00
0,00 0,00 14,26

dm est la déviation maximum (A) au plan. Le coefficient xo2 est égal 4 Zdi2/o:2 ou les d; sont les distances des atomes au plan
moyen et les o; les écarts-type correspondants sur ces distances. P est la probabilité (dans le cas d’une distribution en x2) d’obte-
nir un coefficient x2 supérieur & xo2. Les coefficients U, ¥, W, D ont été calculés par moindres carrés d’aprés la méthode de Sho-
maker, Waser, Marsh & Bergman (1959). Les angles diédres sont les suivants:

plans o
1-2 86°
3-4 104
Plan U vV w D dm % P
1 0(34), C(34), 0°(34), —0,0553 0,9168 —0,3955 —1,1278 0,02 53 < 0,001
O@3B), C(3B), O’'(3B)
2 0(24), C(24), 0'(24) 0,2377 0,3356 0,9115 6,0478 0,03 389 < 0,001
O(2B), C(2B), O’'(2B)
Nb, O(14), O(1B) 0,1945 0,5200 0,8317 5,6397 0,00 0 /
Nb, O(4A4), O4B) 0,1096 0,9384 -0,3277 -0,5379 0,00 0 /

0(14), O(1B), O(24), O(2B) 0,2093 0,4129 0,8864 6,0721 0,02 56 < 0,001
0(34), O(3B), O(44), O(4B) -—0,0115 0,9113 -0,4116 —1,1075 0,06 750 < 0,001

0(34), O(3B), O(44), O(4B), 0,0904 0,8947 -—0,4375 —0,9472 0,16 3720 <0,001
0(24)

N AN AW
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Les deux plans moyens formés des atomes O(14),
O(1B), O(24), O(2B) et O(34), O(3B), O(44), O(4B)
sont pratiquement perpendiculaires (I’angle diédre vaut
89,5%); il en découle que le polyédre de coordination
est un dodécaédre (Lippard & Russ, 1968). L’atome
de niobium est situé 4 0,20 A de chacun des deux plans
moyens, du c6té des groupements peroxydiques (Fig.
3). L’angle entre le plan formé par les atomes Nb,

O(14), O(1B) et le plan formé des atomes Nb, O(44),
O(4B) vaut 103°,

Les polyedres de coordination des ions NbO(C,0,)3~
et Nb(0,),(C,0,)3~ présentent certaines analogies, bien
qu’étant de nature différente. Rappelons que dans le
cas de I'ion NbO(C,0,);™, le polyédre de coordination
est une bipyramide pentagonale (Mathern & Weiss
1971). Dans I'ion Nb(0,),(C,0,)3~, les 5 atomes O(34),

Tableau 7. Facteurs de structure observés et calculés

Mok FC M H ok fC
T QIR -171 172 <8 012 ~S3g
4 D18 215 2064 =5 012 =211
2 018 =311 %01 -4 c12 303
0 018 335 322 -2 C12 117
=2 0 1% =270 2R6 <=1 0 12 =443
-3 018 ~210 204 0 012 =353
<5 018 391 403 1 012 344
-7 018 =323 30! 2 012 2%
-9 018 190 1RA 3 012 -141
-10 018 185 171 4 012 =425
-13 016 =1A5 18% & 012 6C3
~1l 016 284 287 T 012 182
-10 016 240 251 A 012 =304
=8 0 1h. =314 291 e g12 =199
-7 Q16 =140 178 10 012 166
-5 016 352 351 11 012 251
-5 014 208 195 13 ¢ 17 =190
~4 016 =346 341 12 0 10 =223
=3 Q16 =234 26C 10 010 447
-2 016 213 206 & Clo =203
=1 0 1A 4L1 448 7 010 =365
1 015 -49% S12 S 010 ase
3 016 395 406 3 010 =s%0
4 0 1% 25% 254 1 010 241
6 016 =245 288 0 010 sAe
A 016 19T 205 =2 010 478
S 014 =185 170 =3 C 10 20¢
T 014 241 23T -4 010 7158
S 016 =440 429 =5 g 10 %98
3 014 35 312 -8 ¢ 10 =290
2 014 450 452 =7 C 10 =S98
O 014 =697 701 =9 0 10 394
-l 614 =159 157 ~-11 010 =3aa
=2 014 477 471 12 Q10 =332
=4 014 =308 322 ~13 C 10 240
=5 0 14 =-44a 415 ~-15 0 10 =217
~7 014 449 452 -17 0 8 =220
-8 014 =119 155 =15 ¢ A 220
=9 014 =278 287 -12 0 W =378
=11 014 253 271 =10 0 & 292
=12 014 323 318 -8 0 A -55
=14 014 =~181 1A3 +7 o 8 <48y
=15 012 =255 261 =-A @ 8 2a8
=14 012 -1s1 159 =% 0 8 890
=13 012 365 352 ~& ¢ 8 432
=12 012 110 161 =3 0 A -gh9
=11 0 12 <305 207 =2 o & «226
=10 012 =32 208 31 0 A 683
=9 012 262 243 0 0 5 107}
=8 012 408 412 1 0 8 =488
-1 110 ~608 598 =12 1 & =314
-2 110 =526 S3& =13 | 8 =166
“4 110 349 352 =14 1 T 175
-5 110 Y& ISR -12 1 7 =288
~T 110 =166 165 -11 1 T =202
<9 110 268 261 =9 1| 7 299
“11 110 =238 266 =3 1 7 260
=13 110 225 223 -7 1 7 -414
~13 1 9 2%k 242 -5 1 T =iol
“12 1 9 224 721F 95 1 T 426
ell 1 9 =386 @4 -4 1 T 33%
~10 1 9 =393 30l =2 1 T =4S
=S 1 9 218 192 -1 & T 206
-6 1 9 -l T37 o 1 ? 1372
-% 1 9 437 A28 1 or 7 306
-~} 1 7 g 48 2 1 7 =Bss
=2 1 ¢ -7 383 31 T =26
1 1 9 =21 514 4 1 71 a2
o1 9 1as 183 S 1 1 462
1 1 9 67 esR 7 1 7 -s58¢
?2 1 9 162 1% a1 7 199
& 1 8 =284 24§ 11 | T ~183
5 1 9 209 225 12 1 7 =21
6 1 @ 360 35S 12 1 & 262
T 1 9 =287 265 10 1 & =205
R 1 9 =210 19§ 4t 6 175
9 1 9 =246 245 7 1 6 198
19 1 9 246 226 6 1 6 =394
1 r @ 181 156 S 1 & =187
13 3 n >3 200 4 1 6 18
1M1 R =23 240 3 1 6 S44
¥ 1 8 W 3 2 v & 715
3 1 R 259 2m9 T 1 A -l68
T 1 R -l41 157 0 1 & -u7
A1 AR -3 M3 -2 1 A 48
4 1 38 ELL B L1 -3 1 6 396
31 " =10 113 =6 1 6 =51C
2 1 R =ASY 651 - 1 6 747
1 1 R =543 KA =7 1 A 248
W1 % 331 e -k 1k =AY
=l 1 8 684 64a =9 ) 6 =elk
=2 1 & ~126 124 =11 1 & 425
-3 1 A =569 563 =13 1 5 2|
=4 1 2 =203 214 -1% 1 & 174
-5 1 .8 316 203 =13 | § 377
6 1 8 379 W0 =12 1 5 =124
=7 1 € =453 &3¢ ~11 1 5 ascC
-2 1 & =297 311 =13 1 S 271
=7 1 8 200 211 <8 [ 5 =3%3
S13 1 P 419 406 -8 1 5 B40

o3~ RSN X
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10| Fofet| Fo|.
FCOF0 W oK L FC M WKL FC F0 W K L fC fO
383 W1 =7 0 4 013 922 -10 O 0 -190 170 =6 1 12 445 424
729 756 =85 0 A ~1779 1768 <=6 C O 2% 24T ~a 1 1) ~411 400
126 137 =2 0 4 384 136 <=2 0 O 362 3a4 =} 1 1% 292 218
~RA0 R4S =1 O 4 =9C9 845 ~7 C Q@ -836 838 0 ] 13 -3¢ 3s2
282 289 0 0 4 ~1305 1427 -8 0 O -972 972 I L 13 <258 252
230 216 I 0 4-1067 1050 =% 0 0 806 B12 3 123 232 238
213 211 2 0 & 609 641 =4 C O 638 €40 & § &3 216 208
~423 als 3 0 4 =427 397 ~3 0 C -904 604 S 113 =316 3i5
195 170 4 0 4 =-a01 416 =2 C 0 ~1123 123% 6 113 =266 206
<159 169 S 0 4 =711 69Y -2 118 -180 177 8 113 291 300
178 177 6 0 4 743 762 <=6 117 ~28% 303 9 112 -211 219
=263 244 7 0 4 12321193 =5 117 234 252 8 112 <200 181
~171 179 8 0 4 304 327 =& 11T 2607 218 & 112 2719 298
163 146 9 0 4 -a73 498 «2 117 =302 301 4 112 =305 309
205 174 10 0 4 =326 320 8 117 276 213 2 112 321 319
~184 170 11 ‘0 4 S42 S)e 1 117 172 185 1 112 210 200
=506 4R4 12 0 4 302 299 3 117 -198 188 O 1 12 =206 207
132 148 12 0 4 ~169 174 6 116 ~15%2 155 =1 1 12 -421 414
T60 T34 14 0 4 251 282 4 116 177 180 -3 1 12 407 4u8
267 291 16 0 4 231 245 3 116 160 15 =4 'L 12 z28 232
~510 833 17 0 2 ~-199 19% 1 1136 =204 302 =5 112 =173 |54
=578 596 15 0 2 325 325 -1 116 329 348 -~ 1 12 -321 312
264 2319 13 0 2 =393 39U -3 116 215 219 -8 12 240 246
706 Tye 12 0 2 =272 235 =4 116 =141 (15« =10 1 22 =167 lsa
271 254 11 0 2 398 609 -6 116 206 197 -12 1 12 237 236
493 498 10 0 2 S15 508 =8 116 -208 203 =2 1 11 387 354
“493 452 8 0 2 -AL8 P92 -8 1 15 <190 177 -l10 1 11 =262 237
~125 129 7T 0 2 -160 138 -7 115 =197 192 -9 111 ~191 190
241 290 4 0 2 53& 542 -5 115 336 N6 ~T 111 322 517
~879 964 5 0 2 29 284 =3 115 =9 W3 =5 1 11 «%64 S84
<16 1123 4 0 2 ~638 632 =2 115 =261 241 -4 1 11 =161 1%%
~253 255 3 0 2 -559 €49 -1 115 392 188 =3 111 31 w13
1037 1029 2 0 2 892 758 L LIS =179 163 =2 1 &1 152 163
76 T24 =2 0 2 -1147 100) 2 115 =331 324 0 111 -418 457
~604 6% <=3 @ 2 949 869 4 115 429 432 111 396 386
~192 18R -4 0 2 1624 1651 6 115 -204 190 4 1 11 =306 296
173 186 =5 0 2 263 273 7T 114 18l 182 S 111 -t94 198
733 726 -6 0 2 ~1029 1053 5 114 =191 203 6 11 174 152
~216 188 =7 0 2 93 11l 3 L1164 248 731 T 11t 285 263
239 248 <R 0 2 425 427 2 114 327 332 ¢ 1 11 =387 3&¥
165 163 =10 0 2 =-84R 891 0 114 =282 215 12 1@ =222 2%
=210 230 =11 O 2 -457 449 =2 1314 305 36 10 1 10 259 261
214 233 -12 0 2 182 173 -3 114 19 193 9§ 110 272 272
=177 166 =13 0 2 507 506 <-4 1 1¢ =260 235 B 110 <131 244
=348 321 ~15 0 2 ~264 249 =5 1 14 =272 258 T 1 10 ~a28 &3AP
626 620 =16 0 2 =169 178 ~7 114 183 189 5 1 1G 342 Mt
AT2 475 =15 0 O 135 208 =S 1 14 =240 226 & ) IC =-i34 142
~540 528 ~14 0 © 319 2320 ~-11 L 13 324 313 3 110 -39 3<%
152 127 =12 0 0 =606 %99 =9 1 13 ~25¢ 254 1 110 367 s72
342 373 =1l 0 0 -459% 464 =T 113 294 30T 0 110 23 246
396 423 1 1 3 -529 430 10 1 ¢ 172 fev 6 2
376 338 31 3 361 339 9 1 ¢ 251 ‘268 T 2
~650 673 5 1 3 -~1C14 1619 71 0 -189 209 8 2
948 9300 6 1 3 -174 1&l & 1 0 6 2
-764 172 T 1 3 311 ar2 s 1 0 2 2
=946 951 € 1 3 a3t 514 410 1 2
=30 20C 10 1 1 -3%0 326 310 2
861 £34 12 1 3 S70 5se 2 1 ¢ 2
-813 R09 14 1 1 ~187 182 -& 2.17 2
~213 218 12 1 2 -2l 221 -2 2’11 2
533 531 10 1 2 144 135 =t 2 {7 2
210 255 8 1 2 =231 260 o 217 2
~144 152 ?7 1 2 -125 1la 1 217 2
-403 383 6 1 2 585 613 3 217 2
233 231 S 1 2 49R 487 -4 2 14 2
241 233 4 1 2 =551 554 -9 2 1S 2
<179 131 3 L 2 -669 €83 -8 2 !5 2
225 239 2 1 2 -423 411 -1 21% 2
~189 189 =2 1 2 -188 230 -6 215 2
=31 30T =3 1 2 286 3a7 =5 215 2
430 44l =4 1 2 239 2 -4 215 2
164 201 =5 1 2 -177 1rR@ =3 2 IS 2
412 429 =& 1 2 524 531 -2 215 z
~553 653 ~T 1 2 153 114 =1 2§ 2
5% 91 =3 1 2 205 223 ¢ 215 2
B35 6563 =9 1 2 248 245 1 218 2
1208 1167 =11 1 2 =212 220 2 215 2
548 4¥3 ~13 f 2 215 19% 4 215 2
=587 61C =15 1 1 =175 192 s 215 2
251 275 -13 1 1 220 217 & 215 2
~5:T 565 <12 1 1 3kC 353 T 215 2
141 149 =10 1 1 ~454 44¢ o 214 2
676 482 =5 1 1 393 40% -1 2 14 2
433 425 -7 L Y 521 540 =2 2 14 2
-455 457 =6 1 1 -ATl AA3 -5 2 14 2
=436 435 =5 1 1 =942 925 <11 2 13 2
266 2642 S4 1 1 -6CO 63G ~-lC 2 13 2
=155 1Al =3 1 )1 632 642 -3 2 13 2
-186 190 =2 1 1 517 S48 -3 2 2z
=195 131 2 1 1 &80 85L -1 2 2
556 54A 3 11 476 493 -6 2 2
521 527 4 1 -1 -1186 1177 -4 2 2
A% A3 6 1L 1 1% lz18 =% 2 2
670 6uT T 11 RG 159 -2 2 2
=214 321 & 1 1 =131 13§ ~-L 2 2
‘-964 953 9 1 1 -508 494 2 2
203 229 10 1 1 A2 82 12 2
718 f1R 11 1 1 285 313 3 2 2
<lo? va 12 1 1 ~315 300 a2 2
~990 1029 14 1 0 214 205 s 2 2
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Tableau 7 (suite)

H K L fC FO H K L FC FO H XK L FC  fFO
-3 2 9 %96 %99 1 2 T =299 309 =10 2 4 298 290
-2 2 9 =380 402 12 2 7 =247 253 -14 2 3 =31 38
-1 2 9 =817 843 T 2 6 =166 168 ~-13 2 3 <364 361

0 2 9 259 21% § 2 & 191 203 ~-12 2 3 268 260

1 2 9 1037 1925 4 2 6 =176 205 =11 2 3 264 277

2 2 9 3132 I3 3 72 6 ~193 206 ~10 2 3 -39% 397

3 2 9 -65 T11 1 2 6 788 T -9 2 3 =408 395

& 2 9 =425 424 <=1 2 6 =186 191 -7 2 3 556 584

5 2 9 3l 3 =2 2 6 =289 213 =6 2 3 186 191

6 2 9 45) A68 ~3 2 6 198 202 =5 2 1 =930 92

7T 2 9@ =17 1AT =& 2 6 =126 141 =4 2 3 <172 214

R 2 9 =513 500 =6 2 b6 =99 125 =3 2 3 208 244
10 2 9 246 237 =11 2 6 -146 181 <=2 2 3 1082 1073
1 2 9 149 149 =15 2 5 286 279 -1 2 3 1436 1398
12 2 9 =216 214 ~-13 ? 5 =310 319 ¢ 2 3 -412 380
12 2 8 =112 141 =-12 2 5 =35 302 1 2 3 =321 1378

4 2 R 218 281 =11 2 5 223 217 2 2 3 14 19

& 2 A 19 176 =10 2 5 A% 444 3 2 3 561 556

37 3 216 213 =9 2 & =260 215 4 2 3 =183 193

2 2 % 340 1 -8 2 5 =563 554 5 2 3 =979 988

1 2 B 532 521 =6 2 S5 AT2 99§ T 2 3 850 ese

0 2 R ~122 145 =5 2 5 69 413 A 2 3 319 3@
-1 2 A =212 290 -4 2 S =642 Ais 9 2 3 ~439 429
-3 2 9 154 161 =3 2 % -1C90 1110 10 2 3 =521 520
“h 2 R =746 23§ =2 2 S 212 225 11 2 3 147 151
-5 2 8 =144 208 -1 2 S5 576 &6 12 2 3 315 1308
-9 2 8 =178 185 1 2 5=1116 1123 14 2 3 -191 148

-12 2 R 180 125 2 2 5 ~=412 427 7T 2 2 -100 124
-16 2 T 302 2717 3 2 5 6R6 42 & 2 2 =213 270
=13 2 1 234 A7 4 2 5 45 490 5 2 2 -1 116
-12 2 1 -310 312 & 2 5 =309 328 4 2 2 =440 416
-1 2 7 =251 23 6 2 5 =723 T29 32 2 =261 25
“10 2 T 476 adR A 2 5 561 549 2 2 2 20 94
-9 2 7 518 Ss21 @ 2 5 351 349 1 2 2 4”0 &S]
=7 2 1 -707 NS 11 2 5 =~?219 221 n 2 2 -2 19
-6 2 T =237 M1 13 2 S 329 322 -1 2 2 25T 2%
-6 2 1 722 744 402 4 13 146 =2 2 2 -191 206
~4 2 T 363 345 T 2 4 =155 187 =3 2 2 651 AS?
=3 2 T -63% 636 & 2 4 -2%8 228G =4 2 2 =392 424
=2 2 1 =112 9% 5 2 4 =100 116 =5 2 2 2264 212

0 2 1 926 BRI 1 2 4 =25 250 -6 2 2 B4O %44

1 2 7 -19%5 193 2 2 & =21 R0 =7 2 2 243 2%)

i 2 1 =709 031> t 2 4 265 306 -4 2 2 =201 210

3 2 1 =543 893 U 2 & 388 417 -9 2 2 =324 1322

4 2 7 s12 S0 -1 2 & 7Y 102 ~10 2 2 161 163

S 2 7 THI 80z =2 2 & =175 175 =13 2 2 ~la& 157

6 2 7 =266 23¢ -3 2 4 171 156 =15 2 1 =217 229

T 2 7 =357 WS -5 2 4 410 433 -13 2 1 251 231

@ 2 7 34R 341 =8 2 & 15 142 ~12 2 1 453 &)
10 2 ¥ 26% 26 -9 2 & =290 281 -10 2 1 =508 503
“3 3 T 472 485 =10 3 4 206 212 -k 3 2 =1044710%7
-t 3T 234 229 =9 3 & 2715 2k =3 3 2 =470 687
-6 3 7 <157 163 =8 3 4 &4l 432 -2 3 2 =195 140
«7 3 7 =127 1e® =7 3 & =797 603} -1 3 2 932 <u3
-9 3 1 252 271 -5 3 & 217 237 0 3 2 -189 192

“11 3 7 =173 191 =5 3 & 499 il 1 3 2 =822 A&A
<12 3 T =176 154 =4 3 4 209 21% 2 3 2 251 261
~13 3 & 236 306 -3 3 4 =26 730 3 3 2 821 A%
“11 3 6 =456 446 =2 3 4 =576 582 4 3 2 758 756
<10 3 & =157 161 -L 3 & 902 929 s 3 2 =320 N?
~9 3 6 325 363 .0 3 & 1327 124F b 3 2 =453 &€2
-8 3 6 236 237 1 3 & <231 226 7 3 2 483 90
-6 3 6 =444 462 2 3 4 =S 3% A 3 2 &R &4
-5 3 6 445 450 103 4 =322 37T 10 3 2 =463 437
-4 3 & 771 178 4 3 4 61C 64l 1L 3 2 =271 264
-3 3 & 290 313 s 3 4 339 299 12 3 2 201 171
=2 3 A =541 S84 5 3 & =%z 814 13 3 2 172 1Aa
-1 3 & =791 797 7 3 & =414 41R 15 3 2 -192 A&

a 3 A& Sl AeS 3 3 6 1T 150 15 3 1 143 68
1 3 &6 8 9y 4 3 4 298] 244 1 3 424 420
2 3 & =209 )3 113 4 =376 372 10 3 1 148 143
3 3 6 -A77 &¥7 32 3 4 =255 220 9 3 1 =319 3%
4 3 & =292 532 13 3 4 214 200 B 3 1 =39 396
5 3 6 374 1% )% 3 & 22C 20} 7 3 1 399 1399
& 3 & T90 181 12 3 3 -W3 311 6 3 & 211 212
7 3 & =886 S4C 9 1 3 =34 335 6 3 1 =212 259

8 3 & =251 k6 3 3181 152 4 3 1 ~h92 #RS
103 6 I 3N 7T 31 3 56l Sk 2 3 1 4P0. 476
1n 3 6 15w 119 A 3 3 =395 366 =2 3 1 431 4%
12 3 6 =397 29S 5 1 3 ~%32 543 =3 3 1 Se& 556
1 3 6 =174 118 303 3 S4% S37 =4 3 1 203 206
19 3 5 =143 183 2 3 % 180 146 ~5 3 1 =253 287
Q@ 3 5 147 114 1 3 3-101¢ 962 -6 3 1 =298 13l
.3 5 =166 190 9 3 3 9 239 -7 3 1 15¢ 171
4 3 5 446 &R2 -1 2 3 TET 43 -8 3 1 296 293

A3 & 37¢ 3% =2 3 3 191 202 =9 3 1 ~13v 132
2 3 & =83 19¢ -3 1 3 ~a0R 34Y <10 3 1 =210 20S

1 1 5 «23% 229 -4 3 3 =34” 392 =11 3 1 =210 1las
0 3 &% 243 2472 -5 1 3 =151 13% 12 % 1 216 221
“1 3 5 423 436 =4 3 3 97 130 =14 3 1 =iy 156
-2 3 S 13 1Y =7 3 3 1e6 172 -14 3 0 =240 279
“3 3 8 -%90 S7% =7 3 3 =19% 20% ~12 3 0 323 1
-% % § =118 146 =12 1 3 202 F17 ~11 3 0 A7& 368
~5 5 V3o 326 -15 3 2 266 265 =10 3 0 ~134 329
«% 3 6 ‘142 140 =13 3 2 =208 112 ~S 3 4 =362 366
“7 ¥ 6 =264R 287 =11 3 2 4RA &2l =A 3 0  ar& 415
~8 3 5 =310 333 ~10 3 2 173 149 =7 3 O 772 753

“10 3 & 250 253 =9 3 2 =3C0 3399 ~h 3 0 261 2l0
-14 2 4 302 242 =R 3 2 =470 491 =5 3 O =6% 6RA
“12 1 4 393 6 -4 3 2 K13 693 =4 3 O =393 4IT

O(3B), 0(44), O(4B), O(24) ne s’écartent que de 0,15

d’un plan moyen et sont situés aux sommets d’un
pentagone déformé. Si I'on remplace I'aréte O(14),
O(1B) du dodécaédre (Fig. 2) par un sommet
unique situé en son milieu, le polyédre de coordination
devient une bipyramide pentagonale déformée. Dans
NbO(C,0,)}~, ce sommet est occupé par I'atome d’oxy-
géne en position terminale.

AC2/B-7

K K L FC FO H Kk L FC FO H X & f¥C ¥FO
-8 2 1 3T 38§ 316 293 302 5 310 <473 463
=7 2 1 175 113 7 314 =297 296 6 310 =133 135
“6 2 1 ~418 407 6 313 =179 195 7 310 483 485
-6 2 1 -740 T71 % 313 -152 175 8 310 2%9 2%
-4 2 1 831 802 2 313 172 119 10 310 -2%2 2%
-3 2 1 726 726 =2 313 263 2% 12 31 187 168
“2 2 1 263 259 -4 313 -186 194 11 3 9 152 168

2 2 1 12281205 -6 312 332 332 6 3 9 138 137

3 2 L 199 211 -7 313 188 182 3% 3 9 170 162
4 2 1 -109 144 -8 311 -158 IR 4 3 9 =206 19

6 2 1 =189 192 =9 313 -167 151 3 3 9 -23% 261

6 2 1 606 627 =12 312 -219 204 2 3 9 47T 175

7 2 1 217 264 -10 312 2%1 2% 1 3 9 231 215

8 2 1 -773 79 -8 3 12 -460 451 <=1 3 9 =639 622

9 2 1 =577 Se1 -7 312 -316 326 <2 3 9 ~120 135
1102 1 419 415 -6 312 2 3713 -3 3 9 139 151
13 2 1 =354 365 =5 312 436 412 -lad 3 8 =299 301
14 2 1 -176 161 -4 312 -176 163 =12 3 8 43¢ 43
11 2 0 -157 1% -3 312 -520 532 -10 3 8 -319 321

7 2 0 415 398 -1 312 542 519 -8 3 8 A0% 4l&
6 2 0 & 37 1 312 -39 348 -7 3 8 %29 529

5 2 0 ~39 395 2 312 -18) 158 ~6 3 8 =373 378

4 2 0 -151 170 3 312 287 288 -5 3 8 -428 436

3 2 0 -430 425 4 212 464 4TI -4 3 8 382 401

? 2 0 -9 99 5 312 -183 177 -3 3 8 509 505

1 317 194 198 6 312 -335 380 -2 3 8 123 139
-8 316 319 329 B 312 169 168 ~1 3 8 -807 B30
-6 316 =329 298 9 312 218 225 0 3 8 -S49 531
-4 316 180 174 T 311 215 230 1 3 8 242 213
=3 316 227 203 & 311 =259 255 2 3 B 43 43
-1 3156 =356 370 1 311 -141 342 3 3 8 -110 13

1 316 245 236 =1 311 -245 252 & 3 8 -420 419

3 316 =176 167 -2 311 263 2% 5 3 6 =159 169

4 316 =261 23« =T 311 183 179 6 3 8 411 419

6 316 232 23 -8 311 184 194 7 3 8 3% 33
-1 315 148 153 -13 310 -182 175 8 3 & -i%8 145
-2 315 136 153 =12 310 202 192 9 3 8 =359 35
-3 315 =161 170 =11 310 393 405 11 3 8 315 314
-6 315 167 183 -9 310 =301 297 12 3 7 -18% 183
-7 315 -192 195 -8 310 -198 212 9 3 7 194 197
-8 315 =25 253 -7 310 32 353 B 3 T ~152 158
-9 316 281 28¢ -6 310 347 335 6 3 7 145 155
-7 314 =325 316 -5 310 -420 410 5 3 T 22 231
“6 314 -189 210 -4 310 =%2 ST¢ & 3 7 206 206
-5 314 382 397 =2 310 353 348 3 3 7 -314 319
-4 314 3%5 33F -1 310 309 322 2 3 7 -163 151
-2 316 =256 255 0 110 =521 528 1 3 T 281 266

o 31s 303 291 1 310 -3¢ 333 0 3 7 410 433

2 314 =340 333 2 310 482 467 -1 3 T 164 16k

3 314 -291 292 3 310 408 413 -2 3 7 =139 120
-3 3 0 253 265 0 411 281 249 5 4 & =356 348
2 3 0 332 333 -1 411 218 227 & & 8 217 209
-8 316 225 22 =2 411 =239 2% 7 4 8 369 368
-6 & 16 ~263 275 -5 411 143 134 S &4 B8 =222 227
-6 4 16 227 226 =T 4 Ll =233 247 11 & 0 292 265
-3 416 182 199 =12 & 10 173 I73 13 & 8 =197 220
—2 416 =218 214 =11 & 10 277 267 11 4 T 143 193
-1 416 =337 345 <9 & 10 =296 292 10 & T =217 222

1 416 260 265 =8 410 =187 177 S & T =136 149
0 415 =178 182 =7 410 287 297 B 4 T 233 248
-7 4015 151 170 =6 4 W0 262--256 1 4 T 235 243
-9 4 14 257 263 -5 410 -132 13 5 4 7 -38 3
-7 414 =351 350 -4 410 -182 185 2 & 7 =212 09
~5 4 14 268 211 ~2 410 513 508 1 4 1 -170 172
~4 414 201 199 =1 410 149 136 -1 & 7 162 133
-3 4 14 =220 233 0 410 =367 374 -5 % T =322 222
-2 414 =350 J34 1 & 1C =327 322 -7 4 7 318 36
6 414 325 326 2 410 210 219 -8 4 T 1L5 Lo

1 416 163 152 3 & 1C 477 462 ~10 & T =20t 29%

2 & 14 =200 195 5 4 10 =-4%2 454 -11 & 7 181 13«

3 416 ~199 195 6 4 10 -203 207 =13 4 T =160 A3
4 & 16 173 134 7 410 178 176 -12 & & 301 313

5 & 16 288 291 6 410 a2 170 =11 & & =240 25}

T 4 146 =196 204 9 & 1q -233 235 ~10 & & =191 17

s 413 157 183 10 & 10 -224 212 =9 & & 419 419

3 413 =1s6 179 P 479 las 14 =€ & & 386 31

1 413 325 3 6 4 S -238 215 =T 4 6 =241 24n

0 413 175 193 4 4 © 146 162 -6 & 6 =624 419
-1 413 <214 215 I & 9 =107 119 <-4 & 6 533 560
-2 & 13 180 172 <1 & 9 126 131 =3 & & 152 140
-6 4 13 -i63 152 =2 & § -113 127 =2 4 & =-h04 LO7
~12 4 12 =206 198 =4 & 9 =160 167 -1 & & =591 58%
-10 412 201 266 =~& 4 9 36 332 0 4 6 357 370
-8 & 12 -355 344 =7 & 9 152 153 1 4 & 36y 337
-7 412 =187 197 -8 & 9 =171 16T 3 & 6 =672 ¢IT
-6 4 %2 28% 282 -14 4 A =197 1864 4 & 6 =217 208
-5 %12 336 333 =13 4 8 190 211 S & & 48D 503
% 412 ~164 158 =12 4 B8 268 261 6 & 6 Az8 4}
“3 % 12 -39 344 ~10 4 B =429 423 8 & 6 =251 251
-2 412 227 215 =8 4 8 325 324 16 & & 332 239
-1 412 474 478 ~T & @ 336 338 12 4 & ~195 162

G 412 1°1 183 =~b & A ~l66 176 1} & & =167 1<

1 412 -314 321 +5 & B =420 425 1l 4 S5 193 67

2 412 =228 231 -4 & 5 23« 219 % & 5 -le6 14l
3 412 275 261 =3 & € 230 235 R & 5 <127 11

© & 12 263 251 =1 & B -4s8 458 6 & 3 2% 245

6 412 =319 318 6 4 3 =395 30 A4 & 5 =185 197

8 412 175 167 1 4 8 246 250 3 & % =117 1T

5 & 11 239 227 2 4 B 455 &6 2 4 5 122 105

G G131 179 1TA 4 & 8 422 423 1 & 5 42& 4s2

Les distances et angles entre atomes de I’anion
Nb(0,),(C,0,)3~ sont groupés dans les Tableaux 3,4
et 5. En ce qui concerne la longueur de la liaison O-O
entre deux atomes d’oxygéne appartenant & un groupe-
ment peroxydique, remarquons que la valeur moyenne
de 1,482 A ‘trouvée ne différe pas significativement de
celle qui a été trouvée dans le cas de I’eau oxygenee
(Abrahams, Collin & Lipscomb, 1951; Busing &
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Tableau 7 (suite)

H X L fC [14] LI S 8 14 L) H x 1 FC FC
T Y 0 =520 ¢ -6 8 7 161 185 6 8 & 152 156
5 7 0 453 45C =2 A T -3%0 6 4 B & =185 143
4 7 0 409 61R o P T 29G 294 2 A 4 206 214
T 7 0 ~187 1713 2 R T =217 230 0 8 & =731 275
2 T 0 ~&3 408 4 8 7 152 175 -1 R & <lR& 174
~% 8 15 1647 130 s 8 7 2h1  26A -2 8 4 219 226
-1 8 1% =185 189 R A & 137 708 -3 8 & IT3 167
1 R 13 ~1as 181 7 8 6 A0 158 =5 A & <229 224
LIS ¥ 1A7  1R? 5 R & =210 206 =9 3 3 ~2A0 249
-0 % 11 =158 a0 LI ) 206 295 -7 R 3 242 230
-1 a1l 172 s L 34 & =267 287 -6 4 3 207 204
-3 @11 155 147 =1 R A4 177 1RT -5 8 3 <153 142
0 R 11 «l&6 164 -2 & A 1764 170 -4 A8 3 =307 30
2 81t 201 179 =3 4 A& =205 7219 -2 8 3 450 436
4 811 ~-191 149 -4 " & =19% 283 -1 8 3 156 146
0 R 10 176 186 7 8 A& 156 157 0 8 3 =255 937
-4 410 198 210 ~10 R 6§ 125 18 1 8 3 -200 191
=7 R 10 =191 201 =-h & & 262 )04 2 8 1 9B 113
-6 R Q9 =281 250 -5 8 5 207 ¢ 3 8 3 212 199
1 R 9 259 P82 <4 A § <127 142 5 8 3 -326 329
3 8 9 =17 17C =3 A & =221 224 In & 3 -218 227
6 A © 204 20k -1 3 5 299 2494 12 8’ 3 194 217
2 9 R ~lhk 15C G " 5 140 149 A 9 2 =232 239
-3 & R =214 213 1 & & =239 (& 5 8 2 165 161
"5 a A 253 242 2 9 5 =279 7291 14 2 -1y 139
=6 A 8 110 143 4 8’ & 16 160 2 8 2 266 192
-9 R 7 189 176 A R 5 =259 213 1 3 2 295 246
~7 8 7 -17% 204 AR R 5 207 198 -1 8 2 =270 220
-5 3 7 196 202 T A 4 215 199 =2 P 2 =239 279
6 9 1 231 218 T 91 1P6 195 % 9 1 -178 169
Lz
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