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S t r u c t u r e  de  la  F o r m e  C de  la  N a p h t a z a r i n e  

P A R  C L A U D I N E  P A S C A E D - B I L L Y  

Laboratoire de Chimie Cristallographique du C.N.R.S.  1, rue V. Cousin, Paris, France 

(Refu le 15 septembre 1961) 

Naphtazarine C i's monoclinie, space-group P21/n, with four molecules in a unit cell of dimensions: 

a=7,91,  b=7,32, c = 1 4 , 0 5 ~ ;  f l=96 ° 35'. 

The structure, determinated by study of the three-dimensional Patterson function, consists of two 
times two independent centrosymmetrical molecules. The precision of the refinement allows us to 
give to naphtazarine C the formula: 4-8 dihydroxy 1-5 naphtoquinone. 

Introduct ion  

La formule de la naphtazar ine  a 6t~ d~termin6e 
ch imiquement  comme 6tant  la 5-8 d ihydroxy  1-4 
naphtoquinone (Zahn & 0chweit ,  1928). 

o / H " , , O  

I II 
C H / C ~  C / C ~ c  H 

[ II II c\ /CH CHic/ C 
l II O\H ,o / /  

La faible distance (2,6 /~) entre les oxyg~nes 
c6toniques et ph~noliques a sugggr6 l 'hypoth~se d 'une  
molecule centr~e (liaison hydroggne symgtrique ou 
disposition en 4-8 des groupements  hydroxyles).  Des 
t r avaux  aux rayons X ant~rieurs ont port6 sur deux 
phases cristallines A e t  B (Billy, 1955; Borgen, 1956). 
Les structures de ces deux formes ont ~t~ pr6cis~es 
(Pascard-Billy,  1960), et il paral t  assur6 que la naph- 
tazarine possgde bien une formule centr6e: la 4-8 
d ihydroxy  1-5 naphtoquinone.  

o/H'-,,O 

c H J C ~  C / C \ c I - I  

II I II 
CH\c/C~c/CH 

II I O'.,,H/O 
Le sujet de cette note porte sur la s tructure d 'une  

troisi6me forme cristalline" la forme C. 

T e c h n i q u e s  e x p e r i m e n t a l e s  

Toutes les taches de diffraction ont ~t~ enregistr6es 
sur des d iagrammes de Weissenberg, par  la m~thode 

des f i lms superposes (jusqu'~ six pour une m6me 
strate), et ~ diff6rents temps de pose, autour  des trois 
axes a, b et c. 

La mesure des intensit6s a ~t6 faite pa~ comparaison 
visuelle avee une 6chelle de densit~ prise avec le 
m4me cristal. Le rappor t  de la tache la plus forte 
£ la tache la plus faible est de 8.000. 

Le nombre  de r6flexions observ~es dans une sphere 
de rayon sin 0/2=0,65 j~-i (Cu Ka, Jr= 1,5418 A) est 
de 1.600. 

Les paramgtres  ont ~t6 mesur~s sur des clich6s de 
cristal tournant ,  au moyen d 'une  chambre  de grand 
rayon. 

D o n n 6 e s  cristallop, raph iques  

Les cristaux de naphtazar ine  C sont obtenus par  
6vaporation d 'une  solution de naphtazar ine  A dans 
du chloroforme, (Pascard-Billy,  1960). Ils se pr~sentent 
sous forme de prismes hexagonaux rouge vif, allong~s 
su ivant  l 'axe c. Leur densit~ mesur6e est de 1,58. 

Les param~tres sont les suivants :  

a = 7,906 +_ 0,005, b = 7,324 _+ 0,005, c = 14,05 _+ 0,01/1,; 
fl = 96 ° 35' + 6', V-- 809 + 4 A 3; 
Z = 4  avec d x = l , 5 6 5 g . c m .  -8. 

Le cristal appar t ien t  au syst~me monoclinique, et 
les extinctions suivantes sont observdes sur les clichds : 

hO1 avee h + l = 2 n + l ,  
0/c0 avee k = 2n + 1 . 

Le groupe spatial  P2dn est ainsi ddtermin6 sans 
ambiguit~. Ce groupe, eentrosym~trique,  comporte 
quatre positions g~n6rales. I1 y a done une mol6cule 
de naphtazar ine  par  unit6 asym~trique.  

Reso lu t ion  de la s tructure  

Le plan de la mol6cule est caract6risc par  l ' intensit6 
tr6s forte de la r6flexion (423). Ce p lan  6tant  peu 
inclin~ (30 °) sur le p lan (Oyz), une premi6re 6tude a 
6t6 faite sur les projections (Okl) et (hO1) de la fonction 

A C 15 - -  34 
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de Patterson. Elle nous eonduisait ~ une seule inter- 
pr~tation possible, qui donnait une representation 
~lectronique plausible, mais qu'il a ~ impossible de 
raffiner. 

Representation electronique 
La Fig. 2 repr~sente la disposition des molecules 
projet~es sur le plan (xOz). Ce d~veloppement de 
Fourier a ~t~ obtenu au moyen du photosommateur 
de yon Eller (1955). Le plan des molecules est tr~s 
inclin~ sur le plan de projection, si bien qu'il est 
impossible de pr~ciser la position des diffdrents atomes. 

s S 

!p 

E,~2ol 

Fig. 2. Projection sur le plan (x0z) de la densit~ ~lectroniquo. 

Fig. 1. Section par le plan (523) de la fonction 
de Patterson Contours arbitraires. 

Nous avons alors relev~ la section par le plan 
(423) de la fonction de Patterson £ trois dimen- 
sions. En superposant l'image vectorielle de la mole- 
cule sur ce plan, nous avons trouv~ deux orientations 
possibles, que nous avons appel~es I e t  II, et dispos~es 

60 ° l'une par rapport £ l 'autre (voir Fig. 1). 
L'analyse quantitative autour de l'origine des 

pseudoatomes de la section de Patterson, a montr~ 
en outre que ces deux orientations existent simultan~- 
ment dans ]a structure. Ce qui conduit i~ placer dans 
l'unit~ asym~trique deux demi-mol~cules parall~les 
entre elles. 

Les quatre molecules de naphtazarine contenues 
dans la maille ~]~mentaire, sont donc centrosym~- 
triques, et situ~es aux centres de sym~trie de la 
mani~re suivante: 

2 molecules ayant  l 'orientation 

I ~: 0 ,0 ,0 ;  ½, ½, ½; 
I I ~ :  ½,0,0; 0, ½, ½. 

Fig. 3. Projection sur le plan (Oyz) de la densit~ ~lectronique. 

Sur la Fig. 3 qui repr~sente la projection (Oyz), les 
molecules, bien que peu inclin~es, se superposent. 

Nous avons alors utilis~ la m~thode des projections 
g~n~ralis~es (Cochran, 1952). La projection g6n~ralis~e 
de la Fig. 4 repr~sente ]e d~veloppement de la fonetion 
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La  Fig.  5 reprdsente  la p ro jec t ion  par t ie l le  sur  le 
p l an  (Oyz) du con tenu  de la mai l le  situ~ en t re  les p lans  
x=a/4  et  x=3a/4. On voi t  c l a i r emen t  la molecule  
d ' o r i e n t a t i o n  I I  s i tude £ l 'o r ig ine  et  la moldcule 
d ' o r i e n t a t i o n  I si tu~e au  cent re  de la mail le.  

Fig. 4. Projection g6n6ralis6e C 1 (yz). A l'origine: en noir 
la mol6cule I, en blanc la mol6cule II. 

Cl(yz). Elle  r ep rodu i t  de fagon f r a p p a n t e  les d e u x  
a n n e a u x  de n a p h t a l ~ n e  superposds,  d ' o r i e n t a t i o n  I 
e t  I I ,  l ' un  en ndgat i f ,  l ' a u t r e  en posit if .  Les a tomes  
absen t s  ou peu ne ts  sur  ce t te  p ro jec t ion  se t r o u v e n t  
sur  le d6ve loppemen t  Sl(yz). Nous  avons  fa i t  la  
m o y e n n e  des pa r am~t r e s  y e t  z ob t enus  "~ p a r t i r  des 
d i f fdrentes  s t r a t e s  H,  e t  nous  avons  opdr6 de m~me 
sur  les s t ra tes  K pour  pr6ciser  les coordonndes  x et z. 

Raf f inement  de l a  s t r u c t u r e  

Nous  avons  pu prdciser  les coordonndes  a t o m i q u e s  
l 'a ide  de l ' o r d i n a t e u r  I B M  704, et,  pa r  la m~me 
occasion,  le f ae t eu r  de t e m p d r a t u r e  pa r t i cu l i e r  
chaque  a tome.  Ces p a r a m 6 t r e s  sont  donnds  dans  le 
Tab leau  1. 

Tab leau  1. Coordonndes atomiques et facteurs 
de tempsrature 

Mol. I 
A 
B 
C 
D 
E 

O1 
02 

Mol. II 
F 
G 
H 
I 
J 

Os 
04 

x y z 
- 0,0540 0,1688 -0,1604 

0,0406 0,2130 - 0,0728 
0,0464 0,0859 0,008l 
0,1354 0,1245 0,0958 
0,1400 -- 0,0068 0,1754 

0,1236 0,3667 - 0.0644 
0,2243 0,2760 0,1164 

B 
3,20 
2,54 
2,26 
2,71 
2,95 

4,20 
3,75 

0,6845 0,2380 0,0967 
0,6102 0,2304 0,0022 
0,5061 0,0737 -0,0340 
0,4327 0,0633 - 0,1274 
0,3292 -- 0,0953 - 0,1611 

0,6279 0,3691 -- 0,0564 
0,4440 0,1960 --0,1910 

3,42 
2,74 
2,18 
2,60 
2,92 

4,55 
3,94 

Fig. 5. Projection partielle (de x=a/4 h x=3a/4) sur (Oyz). 
A l'origine: mol6cule II. Au centre de la maille: mol6cule I. 

Descr ip t ion  des  m o l 6 c u l e s  

Les dqua t ions  des p lans  paral lbles  I e t  I I  des mol6cules 
sont  donndes  en coordonndes  r ec t angu la i r e s  X ' ,  Y', Z ' ,  
expr imdes  en A, pa r  r a p p o r t  aux  axes  o r t h o g o n a u x  

t a , b ,  c. 

P l a n  I-  - 1 , 8 6 8 X ' +  Y ' + 0 , 9 0 1 Z ' = 0 ,  
P l a n  I I -  - 1 ,899X'  + Y' + 0,855Z'  + 7,457 = 0 .  

T a b l e a u  2. Ecarts des atomes par rapport 
au plan moyen 

Plan I Plan II  

A +0,019 .-~ F +0,008 A 
B +0,004 G --0,008 
C +0,006 H +0,013 
D +0,010 I --0,012 
E 0,000 J +0,012 

01 --0,020 O a +0,003 
O z +0,007 04 -- 0,002 

La  d i s t ance  en t re  les p lans  I e t  I I  est  de 3,37 •. 

Distances intermoldculaire8 

L a  Fig.  6 m o n t r e  l ' a s s emb lage  des molecules  dans  
la mai l le ,  e t  les con tac t s  de v a n  der  Waa l s  a s s u r a n t  
la cohesion de la s t ruc tu re .  I1 est  i n t~ ressan t  de no te r  
l ' ex i s tence  de deux  d i s t ances  o x y g ~ n e - o x y g ~ n e  courtes  : 
O3-O~=3 ,11 ,  e t  0 3 - 0 2 = 3 , 0 5  ~ .  L a  d i spos i t ion  par-  
t icul i~re de ces l ia isons de v a n  der  W a a l s  laisse pr~voir  
que l ' hyd rog~ne  si tu~ en t re  les deux  oxyg~hes  O~ et  O~ 
puisse  fo rmer  un  p o n t  avec  le t rois i~me oxyg6ne  03. 



522 S T R U C T U R E  DE LA F O R M E  C DE LA N A P H T A Z A R I N E  

• O~ • ~ I 7 \ ~ 

°~,..~, L ~ %.+,:~ '.,., )o~ 
o ~  .A_..,:-"- o7 ~ ' - -Z~~ 

H./__ / O~ ~ 7 i 

o~ o ;  t,'~ " " "  o~ o~ % "  .- .  ~ 7 . / ,  
- - -7 / . "  ,. .. - . d  t- I,--,. / • ~ ~ k I." \ , , . . .- '%,%W ! ~2 I," '. ~. i ",, 

',, ,"t o,l-'- " " ,  ..'I ", ' ," " 
" , /  1 b l E ' , . '  / / - - - 7  

, . . . . . . .  f 

c Sin 13 

l.," ',~-,~.~r., o o,,,~ ~:: o , ~  o~ 

o~ !,.'~J / " - .  --~:~'" " , , /  P x  
-, 2:Ol '~ % -  :~,,____.~-, . . . . .  - , , ,~  
~, [~z~ ' '"V ..N I + *  

/ ,03)' O; ~%-  .. I o~,-", °~;i°~ % ~ : ; : -  7-,. .... - \  
.... f o: 

,," ,t.._ I ' , / .  . . . .  I '  - , \ ,  ,-,' 

t ~ ..... - ' \  X ,  E 
, , ~ / u  

/ / /  

/ / "  . . . . . . .  ',,~( /,# 

, / /  
/ '  

/ /  \ / °  

< "~ 

Fig. 0. Liaisons intermol6culaires: . . . . . . . . .  contact de van der Waals, - - - -  m016cules situ6es ~ x = 0 ou 2 = a, 
mol6cules situ6es ~ x=a/2. 

Configuration 41ectronique 
La Fig. 7(a) repr6sente la distribution des coefficients 

de temp6rature B duns les deux mol6cules. 
Les densit6s 61ectroniques des atomes de la mol6eule 

moyen~e sont donn6es Fig. 7(b). I1 n 'y  a pus de plan 
de sym6trie duns la r6partition 61ectronique: les 
carbones ext6rieurs A e t  E poss6dent une agitation 
thermique net tement  sup6rieure £ celle des carbones 
centraux, (ph6nom6ne dfi £ l'osoillation de la mol6cule 

duns son plan autour de son centre de sym6trie). 
Ceci explique 6galement les forts coefficients de tem- 
p6rature des oxyg6nes. Les oxyg6nes O1 et 02 sont, 
de plus, net tement  diff6rents entre eux (diff6rence de 
densit6 61ectronique: 0,70 e.A -3, pr6cision: (r(@0)= 
0,20 e._£-~). 

Distances intramoldculaires 
Les distances intramol~culaires de deux molgcules 
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,21o ,,1o3 ,91o, 
z,s~ ..1.~,7 z,z..L ..!..7,~ 

3,2~2,9 3;4~ 2,9 

'O~ 'O 
Molecule I Molecule II 

O) 

15,7010 

1 1 , 5 9 7  

D ~ 

O~116,40 

12,55 f l  

/ r £ ) ~ ~ C ,  I~,~A£, 11,74 

(b) 
Fig. 7. (a) Coefficients d'agitation thermique (A~), 

(b) densit6s ~lectroniques (A-a). 

ind~pendantes sont reprdsentdes sur le sehdma de la 
Fig. 8. 

est 6gal ~ 0,007 A pour le carbone, et £ 0,005 A pour 
l'oxygbne. Soit, pour une distance C-C, u'n 6cart-type 
de 0,010 J~, et pour une distance C-O, un dcart de 
0,009 h. 

Seules different d'une quantit6 sup6rieure ~ l'6eart- 
type, les liaisons suivantes: AB et FG(d=0,017 J~), 
AE' et F J ' ( d = 0 , 0 2 6  A), BO1 et GOs(d=0,023 /~). 
Par ailleurs, le carbone A et l'oxyggne O1 sont seuls 

~tre situds assez en dehors du plan moyen de la 
mol6cule I. En effet, la superposition des molecules 
I e t  I I  est telle qu'il y a certainement rdpulsion entre 
O1 et O8, et attraction du carbone Avers  l'oxyggne 04. 

La moldcule moyenne de la naphtazarine est re- 
pr~sentge Fig. 9(a): 

La molecule est bien centrosymdtrique. La prdcision 
sur les distances (environ 0,01 A) montre bien qu'il 
ne peut s'agir d'une structure approch~e. Cette prg- 
cision, de m~me que l'absence de plan de symdtrie 
dans le noyau de naphtalgne, gliminent l'hypothgse 
d'une r~partition statistique des moldcules clans l'es- 
pace. 

Le fait le plus frappant est la quasi dgalitd des 
longueurs des liaisons B01 et DOe, alors que les 
longueurs thgoriques sont nettement diff~rentes: 1,20 
/~ pour la liaison quinonique et 1,46 A pour la liaison 
phgnolique. I1 y a par cons6quent une trgs forte 
interaction entre les deux oxyg~nes par l'interm6diaire 
de l 'atome d'hydroggne. 

011 
iol IO2 1o3 I o, 11,31oA 

1,~o~ I /~,~, ~,3~ t i~,~o 12.o~, 

Moificulel Molecule II 

I 01 02 J02 ) 01 
A119.r~, 8 c o 11~,s° E F ~2o~ I)4j6° j 

Fig. 8. Distances et angles intramol6culaires des 
deux molecules ind6pendantes. 

L'6cart quadratique moyen (Cochran, 1953): 

a(x)=a(y)=a(z); 

02 O .......... H .~ 
2 ''/1'325Aa1_ I O ! ! 

~ ' < £ E  /'"" ' " j J "  ~ .  
,,~sA j,.3.0. !] ,' 
116" 124"d A' 

o11'31°A i I  
o . . . . .  o 

(°) (b) 

Fig. 9. (a) Distances et angles intramol6culaires de la molecule 
moyenne, (b) formule limite pr6pond6rante de la naphtazarine. 

La r6partition des longueurs des liaisons dans le 
noyau paralt done en accord avee la formule repr6- 
sent6e Fig. 9(b): AE'  et CD sont 6videmment des 
liaisons doubles, et BC, DE et CC' des liaisons simples. 

La liaison earbone-carbone AB est plus courte 
qu'elle ne le devrait suivant la Fig. 9(b), mais Ia forte 
interaction des liaisons C= O et C-OH laisse penser 
qu'il doit y avoir transfert d'61eetrons, non seulement 
de O1 vers 02, mais encore de O1 sur le noyau. 

Conclus ion 

Ces rgsultats confirment et pr~cisent la centrosym~trie 
de la mol6cule de naphtazarine. Par suite, l'existence 
£ l'~tat cristallin de la molecule centrSe de 4-8 di- 
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Tab le  3. Facteurs de structure observd et calculd 

h;k I Y F h k i ~ P h k I F 
...... ,____~ .... ,____c .... • ......... ,___o .... ,____c___~ ° ......... •.__~ .... •--.E--- 

0 0 2 38,74 84.29 0 2 Xl 11.54 I2.50 0 ~ I 5.91 2.85 

4 ) 6 . 69  -46.61 12 %.45 - 4.58 2 14.77 -12.70 

6 Z9.76 I 3 . 01  I3 n . o .  -- 1.21 3 = .o .  -5.54 

14 2 .35  -- 4.83 4 8.~I -- 9.81 8 I 3 . 50  -17.30 

IO  7.34 7.69 I5 2.74 ~ 3.80 5 9.29 8.52 

I2 II.25 11.54 16 ~.I3 - 3.01 6 6.I6 - 5.50 

I4 ~.I~ - 0 . 82  0 ) I I6.24 9.29 7 I7.02 -17.55 

Z6 6.59 5.49 8 2 . ~ 5  - 0 . I 4  2 24775  25 . I 4  

0 I X ~5 .22  59.8I ~ I8.75 I6.74 9, I6,65 --I4.01 

16163 18.51 4 ~4.8~ 35.39 I0 6.30 5.74 2 

34.44 -45.28 5 15.07 -I3.57 I I  5.13 5.57 

4 ~1.o .  2 . 49  6 6.95 - 7.I0 12 2 .35  2 .54  

~3.65 31.45 7 ~.7~ - 5.28 0 6 0 I6.63 -15.52 

6 47.55 58.40 8 n.o. - 0.40 I 21.33 22.93 

7 34.85 34.29 9 7.73 - 7.25 2 17.4I -18.06 

8 24.75 I0.45 I o  I 5 . 05  I 5 . 82  5 24 ,46  22 .04  

9 9.69 6.3I II I2.03 -12.83 4 5.38 - 2.83 

lO 15 .85  - 20 .25  I 2  2 . 35  - 0 .11  5 8 .90  5 .29  

I: 12.42 12.96 " 13 3.I5 6.27 6 4.70 - 0.82 

I 2  16.34 -16.37 14 10.47 -IO.O0 7 4.70 3.I3 

X3 2 .35  0.18 0 4 0 14.38 -- 9.55 8 16.24 --15,86 

3[4 70.08 --10.39 9 4.70 -- 4.87 

15 6.95 -- 6.87 I 20.15 -20.17 I 0  5.77 5.86 

I6 4.70 ~.I6 2 21.3~ -I6.28 II 3.13 - 2.04 
3 7.34 6.56 

12 ~ .o .  1 .O0 0 2 0 42 .26  - 51 .44  4 8 .90  - 6 . 13  
I 3 . I 3  4.98 I 3  2 . 45  - 2 . I 9  

5 12 .42  I3.90 

2 15.07 .14.08 6 9.69 6.93 0 7 I 22.40 - !8.83 

) )I.80 --37.04 7 6.95 -- 6.5I 2 I2.42 14.44 

4 23.97 16.26 8 I3.50 I 2 . 39  ~ 15.16 -12.87 

5 ~3.85 -36.09 4 7.34 - 7.2I 9 10.47 10.5~ 

6 23.97 20.96 ~0 14.38 15.I4 9 5.77 - 5.16 

T 2.74 0.07 I~ 5.77 5.85 6 7.73 5.11 

8 3.15 O.6I 12 4.30 0.90 7 3.91 1.93 

9 5.09 8.45 13 2.74 - 4.18 8 2.35 0.42 

~0 17.41 -I~.34 I4 2.35 2.49 9 3.52 I.RO 

~ I  ~ F h~: T r - hkl .~ F 

......... , ........ , ........ , ......... , ........ , ........ , ......... . ........ • ......... 

I 6 0 10.57 7.61 I 9 c 3.13 3..~ ~ 2 4 5.48 - ~.32 

1 3.13 1.77 ~ 5.c9 3.2[ 5 41.09 47.07 

2 8.61 7.29 2 ~.49 3.67 ~ 19.96 -1.c.74 

3 8.22 - 8.72 [ c ! n.o. 1.38 7 17 96 16 30 

4 6.26 *- 7.C9 3 IC.76 i0.(8 1: 7.83 ~.91 

5 2.74 4.9C 5 26.02 -30.55 9 ~ • 87 M 5 - O~ 

6 6.26 -- 5.60 7 1 4 . 4 8  -I3.77 10 3.9I - 4.2 . *  

7 m.o. 1.14 9 2.3=. C.51 11 1 3 . 7 0  13.00 

8 ~ • 0 • M 0.65 i; 15.85 19.70 I 2  I4.87 -15.42 

9 3.9: -- 4.59 i~ 25.63 19.?0 !3 5.87 6.3I 
10 2.74 0.04 

I5 6.26 - 5.47 14 2.55 2.24 
I I  2.74 1.16 

17 0.78 C.!7 I5 1.57 4.22 

I2 1.9~ - 1.19 16 1.57 - 1.57 

-" Z n .o .  - 0.98 17 4.70 4.49 
I 7 O 12.52 :~.4Z 2 1.17 0.35 

I n .o .  - 2.~9 
3 1.57 - 2.~7 Y 3 Z n .o .  0 . 74  

2 12.91 -16.59 4 8.22 10.06 2 3.13 - 2.9) 

3 n.o. 2.36 5 18.00 - 2  ~ .2T  3 10.57 -I0.63 

4 3.52 - 2 .82  6 I0.!7 9.88 4 1.96 0.60 

5 1.57 - 1.29 7 15.26 - 14 .54  5 23.09 -20.64 

6 12.13 11.20 8 6.26 - 6.64 6 18.00 14.67 

7 n .o .  -- O. 23 9 5.87 6.77 
3 2.74 3.3I 

7 ~.9I 1.26 

I O  , . o .  0 . 54  8 ~.13 - 3.17 
9 1.96 2.56 

: 1  22 .31  -22.53 9 2 .35  1.60 

1 8 0 5.48 -- 4 . 51  12 19.96 18.39 I0 10.17 7.61 

1 n.o, - 0.27 Z3 I1.35 - 8.34 11 7.83 T.09 

2 n .o .  -- 1.24 14 5.48 6.08 12 Z.57 5.18 

3 5.87 - 5.72 15 9.78 9.80 13 2.35 2.10 

I6 1.57 0.34 ~4 5.48 --4.66 4 a.o. -- 0.18 

5 n.o. 1.o3 
r 2 I 2.35 --0.09 

6 ~.o. 1.68 
2 ~.96 - 1.00 

7 1 .57  - 2 . 02  
3 7.83 - 5 .55  

.................................... = ............................................... 

hkl F r hkl F F hkl p r 

. . . . . . . .  • . . . . . . . .  • . . . . . . . .  , . . . . . . . . .  , . . . . . . . .  , . . . . . . . .  , . . . . . . . . .  , . . . . . . . .  • . . . . . . . . .  

0 7 IO m .o .  - -  1 . 49  I r 19  1 .57  2 .60  l ] 14 n .o .  & O. IO 

IZ 1.47 1.8I I T  1.57 0.80 I 5  5 . 48  -- 4 . 70  

0 8 0 6.X6 2.76 X 2 0 9.09 3,I0 I6 7.44 6.08 

I n .o .  0 . 43  I 5.48 -- 5.14 Z 4 0 10.96 - 8.88 

2 6.I6 ~.44 2 19,57 -21.19 I 18.39 -15.52 

3 7.34 -- 4.95 ~ 9.39 8.30 2 26.6I -23.84 

4 n.o. - 2.46 4 I7.61 -I9.2~ 3 2,35 - X.26  

5 6.95 - 6.91 5 23 .48  20 .40  4 i5.26 -14.77 

6 7 . I ~  - 6 .45  6 n .o .  2 . 44  ~ I 2 . 52  ÷ I2 .03  

T 1.57 2.83 7 8.22 - -  9.54 6 10.96 7.66 

8 4.60 -- 2.99 8 6.65 6.04 • 7 Z2 .52  -I0.28 

I 0 I 7.04 -- 5 .63  9 X8.59 21.76 8 24 .69  -20.4~ 

" 2  5.48 8.20 I0 ~8.78 -I7,05 9 16.44 -I6.16 

23.48 --20.I4 I: 21,91 I9.53 I0 I6.83 -12,66 

"12 7.04 -- 6.87 I I  7.04 - 4.9I 7 2.74 -- 0.32 

9 I 2 . 13  --II.26 13 6 .65  -- 6 . 22  I 2  5.48 3.86 

Z1 4.50 3.09 I 4  4.70 3.63 I3 ,.o. ~2.04 

15 n.o. - 0.19 I4 2.74 - 3.63 X~ I 1 . 94  I ~ . 52  

I 5  4.89 4.9I 16 5.48 -- 4.14 15 n.o. 1.56 

17 7.04 4,25 I 3 0 3.9I - I.07 I 5 0 n.o. 0.69 

1Io74 -10,38 Z I I 12.52 -10.89 I I n.o. -- 0.89 

2 6.2~ 6 .28  2 28.96 -27.77 2 4.30 2.55 

3 26 .6Z  31.66 3 47.55 -53.II ~ 3.13 2.37 

• 4 20 .55  I9.59 4 4.30 4.66 4 2.55 1.43 

5 25.05 20.05 ~ 20.74 -15.54 9 8.22 5.I3 

6 1.57 -- 2.36 6 6.26 6.53 6 9-39 - 6.49 

7 ~.87 .~.o9 ~ 7.83 5.18 7 13.)I - 8.90 
8 • X.96 ~.15 . 8 9.OO - 9.17 8 19.18 -18.41 

9 9.78 --11.24 9 20.39 -19.67 9 9.78 -- 8.98 

XO 1~ .26  Z2 .3 I  IO  9 .39  9 .60  XO Z0 .96  - 9 . I 4  

XI 21.52 --16.02 I I  I4.48 - I3.98 I I  7.04 5,33 

~-' I 2  9.78 8.77 I2- 3.13 -- 3.63 I2 }.9I " }.6I 

I~ 1 .57  -- 5.8Z I5 1 .96  4.90 r X )  5.48 7.49 

" 14 0.78 - 0.69 I4 1.96 - 2.81 
6~6  ..... ~ ........ ~ ....... -~ ........ ~ ........ ~ ........ ~ ......... , ........ ~ ........ 

~'-;-; .... == .... :;~77"-;-';-'~ .... ;;:;~ .... :;:::"7:-; .... ;;-;o'--~77: 
71 

• - 3.55 6 n.o. 0.83 6 64.70 56.37 

4 28.57 -26.68 7 Z3.51 ÷ 8.64 8 I6 25 I2 35 

5 16.o4 -15.69 e 13.31 -12.24 10 5"42 -- 6"58 

; °;°;1 :.2~ / . . . . . . .  92 ~ . . . .  9, _ . . 2 ,  
. * .S 0 7.83 -I0.76 1 4  3.49 - 4.94 

8 5.09 4.43 I: 7.04 - 7.42 16 IO O5 5 6I 

9 5.09 - 7.80 :2 1.57 - 1.89 " " 

I0 6.65 - 4.56 13 ~.13 9.19 2 I 0 61 .05  --75.44 

I 20.55 -20.22 
11 1 4 . 4 8  --I0.81 7 Y I n.o. o.69 
I2 n.o. - 0.16 2 9.39 4.77 

2 -'2.!3 ~0.94 
3 22 .70  - 24 .51  

Z5 7.85 - 6.24 3 3.52 1.84 
14 1.57 - 2.45 4 n .o .  - 0.33 

4 4 .70  - 4 .95  
5 I6.04 I0.58 

15 1.57 - 5.43 5 1.57 3.56 6 I9.57 17.67 

9 1 5.87 - 6.9~ 6 n.~. 2.26 
7 6.69 - 7.73 

2 3.61 - 5.86 7 n.o. 1.47 8 7.83 - 4.65 

} 8.22 - 6.5I 6 1.57 - 0.93 9 6.26 9.21 

4 22.3I -22.90 9 1.96 0.86 10 ~.91 - 6.72 

5 3.9I 3.58 .7 8 1 5.4S 6.84 II 7.44 4.26 
6 l a . o .  0.05 

2 7.85 0.28 12 =.o. -- 4.97 

7 n.o. 0. IC ~ 3.I3 -- 4.00 13 5.87 - 9.87 

8 4.30 5.I2 4 7.44 6.44 14 6.26 5.97 

9 I3.31 -21.5"." 5 1.96 - 2.8b 

10 20.74 -18.95 
15 5 .48  3.77 

6 1.57 2.85 16 3,15 - 2.8I 
II 9.78 - 9.62 

T n .o .  - 1 . 24  
12 7.83 -4.9": 2 2 O 11 .35  11,56 

~" 10.57 7.75 
13 2.74 - 1.51 - I 42.26 47.96 

~4 9 .4S  0 .1 ,  1 9 : n . . .  0 . 5 I  2 23 .48  Z9 .06  

2 n.o. 0.09 ~ 6.26 6.78 
Y 6 r i7.22 ~16.32 

4 14.87 -io.61 2 2.35 - 4.32 2 0 C 32.09 45.43 
5 7.44 - 8 .26  

5 4.70 - 5.6~ 6 14.48 - i ! . 2 3  

; ......... , ........ , ........ , ......... , ........ , ........ • ......... , ........ , ......... 

: '~ . T'L' . 

; - .. . ':' :.." .. 
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T~ble 3 (cont.) 

h k I F F h k 1 P F h k 1 F F 

. . . . . . . . .  . . . . . . . . .  . . . . . . . . .  . . . . . . . . . .  . . . . . . . . .  . . . . . . . . .  . . . . . . . . . .  . . . . . . . . .  • . . . . . . . . . .  

2 2 7 5 .48  -- 3 . 70  2 4 I3  n . o .  0 . 24  2 7 8 ! . 57  1 .9 , ,  

8 16.04 14.26 i i  n .o .  4.22 2 8 0 10.96 - I f . 0 :  

9 16.44 -17.07 I 2  }.91 }.91 I c..39 7.62 

IC 10.57 8.49 I} n.o. -- 2.52 2 n.o. - 1.6" 

11 I3.51 -16.45 I4  0.61 9.34 : n .o .  C.C: 

12 2.35 - 4.06 2 5 0 8.6: 5.C0 4 5.P? 2.85 

I5 2.74 - 4.?(? " 1.96 4.16 ?- c 2 45."9 75.57 

14 4.70 - 4.66 2 16.44 14.50 
4 3 5 . 6 I  - 5 3 . 6 ~  

15 5.87 5.83 3 2.74 0.55 6 7.83 -11.24 

2 } 0 16.83 - I } . 4 I  4 2. /4  4.4C 8 14-47 - !1 .46  

I 1.96 0.88 5 3.52 } .76 12 I ~c. 1.39 

2 17.22 -14.23 6 17.61 -15.07 12 22.30 24.5~ 

) } 4 . 44  36.15 7 11.74 - - I I .28 14 ;7 96 1 7 . 8 2  

4 9.78 - 8.96 5 5.48 -10.84 16 1.57 0.82 

5 I I .74  I0 . )5  9 1.57 - 1 .84  

6 6.26 4.82 2 6 0 1.57 - 0.34 2 01.79 I~6.73 

T 9.78 7.70 I 5.87 2.61 3 43.05 5 2 . 7 ~  

8 27.78 31.76 2 8.61 - 7.19 
4 1.96 0.7I 

9 t . o .  -- 1.24 3 15.26 -14.01 5 7.04 6.59 

10 I I . 74  11.84 4 4 .50  - 3 . 24  6 30.15 - 54 .70  

II 6.26 -- 8.08 5 2.35 4.23 7 23.48 25.73 

12 5.07 - 5.85 6 8.61 - 6.3~ 8 3.52 - 5.70 

15 = .o .  2.58 
7 12 . I 3  9.93 9 4.50 1.44 

14 1.96 0.92 8 5.48 - 5. I6 
I0 3 .52  - 0.05 

2 4 0 12.52 - - I 2 . 40  9 4 .50  1.93 ! r  8.61 - I I . 02  

1 9.39 - 8.33 IC 1.96 5.99 12 12.52 15.96 

2 18.78 -18.57 2 7 0 I9.~7 19.78 15 n.o. - 1.15 

3 14 .48  16.48 I 18.78 -16.7a ~ 3.91 4.34 

4 9.76 -- 6.56 2 4 .50  2.96 

5 11.35 - I  1.37 ) ! } . 7 0  - I0 .27  ~ 2 1 7.04 9.32 

6 14 .t~7 - I 3 . 59  4 5 .87  - 6 . 86  2 32 .09  24 .95  

7 1.96 - 5.75 5 9.78 - 6.8~ 3 7.83 II.92 

8 9.78 9.57 4 14.8" -15.77 6 5.48 5.7~ 

9 18.39 18.72 7 1 9 6  2 9" 5 5 . 5 2  - 1 . 5 2  
......................................... : ...... :- ................................ 

hkl Y F hkl F F hkl F F 

.......... , ........ , ........ • ......... • ........ , ........ • ......... , ....... , ........ 

3 Z 6 n .o .  1.46 3 3 I0 9.78 8.62 3 6 0 7.83 -- 9.04 

T 10.96 ~0.45 ZI n.~. 0.65 I I0.96 - 9.80 

8 3.52 3.81 I2 6.65 - 6.64 2 3.9z - 2.38 

9 5.87 ~.92 Z5 3 . I 5  -- 0 . 62  3 u .e .  1 . 03  

10 3.13 4.12 14 1.57 1,69 4 10.57 7.14 

I1 T.44 -- 8 .83  4 0 n .o ,  -- 0 . 28  5 6 ,26  3 .20  
4 .30  I 2  4 . 23  

I6,04 I 2 . 44  6 T.85 5.7I 

1~  1 .96  - 3 , 24  2 I 5 . 26  - I 5 . 77  7 n ,o .  ' 0 . 50  

Z4 =.o. 1.39 3 25.48 21.95 8 6.65 ~.50 

I9 5.09 -- 3.34 4 8.22 -- 7.29 9 3.9I -- 2.90 

ZO 1 .96  -- 2 . 13  3 2 0 27 .59  - 27 .14  5 I 6 . 04  - - 1~ .96  

Z 32.48 --36.33 6 15.26 -15.60 ZZ 5.48 -- 6,48 

2 I3,70 --I2.36 7 12.9I -I2.2I I2 n,o. -- 1.84 

3 I 2o52  - 9 . 92  8 22 .70  - - 22 .59  3 7 0 9 .00  -- 7 . 9 6  

4 I 2 . 13  I I . 9 T  9 I0.96 9.T~ ~ I... I.64 

5 n.o. - 0o03 I0 4.70 2 . I 7  2 6.65 - -  7.5~ 

6 5.09 -- 6.59 II 5.87 5.72 3 n.o. 0.75 

7 2 .3~  1.79 I2 4.30 -- 0.41 4 6.65 5.57 

8 I8.50 -19.47 I5 ,.o. 1.88 5 3.13 -- 2.87 

9 10.96 10.84 14 16.83 -- 7.29 6 n.o. -- 0.25 

I0 16.85 - 19 .52  3 5 0 5 .87  2 .55  T n . o .  2 .08  

ZI 3.42 - -  6.75 I 5.48 - 6.13 8 1.96 0.19 

I 2  n . o ,  0 . 28  2 I I . ~9  - I 1 . 44  9 n ,o .  0 . 22  

13 4.30 - 4.I0 ~ 3.91 - 2.58 ~ 8 0 8.22 T.70 

3 3 0 20.35 -16,23 4 2.T4 0.15 I moO° - 5.16 

I 29.74 -27.58 9 n , o .  0.I6 2 4.70 4.48 

2 3.9I 5.46 6 2.74 -- 4.64 3 n,O* 1.26 

3 9,00 -- 9°73 7 5.48 -- 4.48 4 6,26 -- 4.96 

4 I4.48 I2,87 8 3.52 0 .20  ~ 0 Z ~2 . I 3  - - 14 .4 )  

5 4.70 4.86 9 3.91 1.05 

& 20 .55  - 21 .38  10 Z.57 -- 2 .08  ~ n,o° ~.79 
5 0.07 6.91 

T 30.35 -29.85 II 3.13 0,79 

8 1 .57  1 .10  Z2 4 .70  - 2 .46  7 I 9 . 37  23 ,2 r  
9 2.74 5 .07  

9 27.78 -26.54 I~ T.85 - ~.25 
. ........ ~ ........ • ........ • ......... • ........ • ........ • ......... • ........ • ........ 

h k i F F h k i F F h k i F r 

. . . . . . . . . .  • . . . . . . . .  , . . . . . . . .  • . . . . . . . . .  • . . . . . . . .  ,, . . . . . . . .  . . . . . . . . . .  , . . . . . . . .  • . . . . . . . . .  
- 
2 2 6 7.4'$ - 7.85 ~ 4 IO 9.39 - 8.56 ~ T I 8.22 - I0 .02  

7 29.74 34.27 11 IC.17 8.89 2 9.00 -- 4.32 

8 31.31 34.66 i z n  8.0.  0.09 3 7 .44  4.68 

9 20.55 I9.19 13 n.o. " 2.25 4 1.57 - 0.06 

10 n .o .  -- 0.07 I4 1.96 5.05 ~ 8.61 ~.52 

II I0.96 9-59 I5 5.87 - 6.49 6 n.o. - 0.59 

I 2  15.85 -15.63 ~ 5 1 n . o .  2 .04  : 5.9I  1.2o 
2 .55  2.9O 

13 5.48 6 .02  2 7.44 8.06 

14 4.50 - 6.09 3 34.85 -56.16 9 8.22 - 7.93 

15 5.87 -- 7.41 4 17.22 16.24 1 0  n.o. -- 2.6~ 

16 n.o. - l.T4 5 17.61 -15.78 I I  6.26 - 4.86 

17 5.48 - 6.47 6 11.74 8.36 ~ 8 1 9.00 - 9.89 

5 T 52.87 -30.03 7 1.96 1.25 2 1.96 - 2.61 

2 I2.15 -12.67 8 7.44 5.82 3 5.52 - 5.06 

33  7.85 - 3.95 9 9.00 - 7.24 4 n . o .  0.94 

4 4.70 0.63 I0 15.26 I2.59 5 5.09 - 6.)6 

6 6.65 4.56 5 25 .48  - 2~ .23  II 4.70 5.61 

6 7.85 4.88 12 6.65 7.86 7 5.52 -4.90 

7 2 .35  - 4 . 50  15 5 .48  4 .50  8 5 .09  - 5 . 07  

8 3.9! - 5.)5 14 1.57 .2.02 3 0 1 18.78 25.75 

9 lO.96 10.14 "~ 6 1 I 2 . 9 I  10.o9 3 27.59 25.15 

I 0  4 . 50  - 3 . 94  2 17 .61  - 15 .52  5 n .o .  - 0 . 76  

11 n.o. - 0.17 3 17.6r I7.72 T n . o .  - 5.oo 

I 2  5.48 - 1.96 4 21.1) -21.10 9 7.63 - 6.15 

II 8.80 10.64 4 Z n . o .  0.66 5 5.87 4.45 

2 12 .52  9.44 6 1.57 1.6} 13 4.89 5.62 

3 n.o. 0.63 7 3.52 -- 1.88 1 5  5 .52  - 1.57 

4 19.96 19.16 8 n .o .  -- 1.77 5 1 0 I0.17 -11.65 

5 8.6I 10 .05  9 9.00 8.59 I 7.04 - 6.29 

6 I 6 . 04  15.39 I0 1.96 5 .02  2 2.74 5.1£ 

7 10.57 - T.35 II 4.70 - 3.66 3 15.26 14.45 

0 5.09 7.59 12 2.35 3.28 4 3.13 - Z.69 

9 5.87 + 6.32 15 1.96 3.91 9 5.52 1.14 

h k l  • F h 2 1  r F h k l  • o c e c 

0 I I  3 . 5 2  - 3 . 7 0  "~ 2 I 5  . . o .  1 . 2 5  3"  5 2 I 3 . 7 0  I 4 . 4 3  

I 3  3 0 . 9 2  3 0 . 0 8  I 6  3 . 5 2  5 . 4 5  3 I 3 . 7 0  - 1 2 . 2 2  

15 11.35 I0.I8 ~- 3 1 15.65 13.44 4 8.22 - 5.32 

I I 4.70 - 4.14 2 7.44 - 7.83 5 n.o, - 1.66 
6 20.74 -25.87 

2 1.57 2.06 5 ..o. - 1,77 

3 1 .57  3 . 5 6  4 2 .74  0 .78  T n .o .  - 0 . 48  
8 7.04 6.86 

4 n,o. 0.72 5 4.30 - 2.55 

5 ..o. Z.63 6 10.57 10,27 9 8.22 - 6.79 

6 I0.57 7.70 7 7.04 8.46 10 4.30 4.40 
I I  9.09 - &.65 

7 28.96 -34.69 8 1.57 I.}) 12 6.26 - 6,45 

8 9.78 9.87 9 8.22 4.87 

9 6.65 - 5.86 10 n . o .  - 1.13 13 5.09 - 4.32 

II 2.35 5.79 ~ 6 I n.o, 0.68 
I0 7.04 - 6.51 

II 1.57 1.78 12 2.55 - 5.02 2 9.00 -10.03 

3 6.65 7.51 I2 I2.15 I I . 8 7  15 3.91 3°06 

I3 5.48 - 4.59 14 4 .50  -- 5.58 4 9.00 - 8.39 

14 19.96 17.82 15 2,35 2.86 5 I2.1} -II.33 

6 n.o. - 1,5I 
15 1.96 2.38 ~ 4 I 1.96 - 2.97 

2 n .o .  0 . 93  7 n .o .  - 5 . 06  
2 I 5.87 - 2.98 

2 5 . I 3  2 . 26  5 n .o .  3 . 79  8 n .o .  1 . 55  

3 1.57 -- 0.65 4 5.91 - 2,97 9 1.96 2.01 
10 5.1}  -- 2.78 

4 5.09 + 2.98 5 14.48 -14.70 

5 6.26 6.05 6 5.87 5.59 1I 12.52 -11,08 
12 I0.17 - 9.40 

6 I 4 . 87  - I 2 . 69  7 8 .22  - 7 . 88  

8 Z.96 0.86 ~ 7 l 2.35 1.02 
7 I2.13 9.78 

8 11 .35  - -  11.78 9 3.44 6.96 2 3.52 4.70 

9 4.70 - 3.52 Io 1.57 - 3.21 3 2.55 1.59 

I0 1.57 1.76 11 u.o, - 0.13 4 2.35 1.60 

II n.o. - 0.18 i2 6.26 5.89 5 n.o. - 0.24 

I 3  1.96 0 .56  6 1.57 1.16 
I2 7.44 -- 7.30 

15 2 .55  0 .28  14 n . o .  - 0 .34  7 nO;  1 , 72  

8 2 .55  - 1 . 45  
14 n .o .  0 . 5 3  -- 

} 5 Z 9.39 - 7.38 

.......... • ........ • ........ • ......... • ........ • ........ • ......... , ........ • ........ 
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Table 3 (cont.) 

h k i F ° F h k i F ° 1,¢ h k 1 F ° r e 
. . . . . . . . . .  • . . . . . . . .  , _ . c  . . . .  • . . . . . . . . .  • . . . . . . . .  • . . . . . . . .  • . . . . . . . . .  • . . . . . . . .  * . . . . . . . .  

"~ 7 9 4.70 4.06 4 2 0 9.69 - 8.49 4 4 1 n . o .  - 5.00 

10 6.65 -- 8.99 I 2 1 . 4 3  2 4 . 2 9  2 I6.~4 16.87 

8 I 9.09 5.55 2 9.69 7.96 ~ 4.30 - 5.04 

2 3.91 4.37 3 n . o .  ~. 3 . 8 8  4 7.53 - 6 . 2 0  

4 n.e. 2 . 8 1  5 13.99 -12.34 
3 5 .09  5 .14  
4 3.52 2.41 ~ 18.10 17.76 6 18.49 -21.75 

K 17.61 16.56 
5 n . o .  - 0 . 3 1  T 3 . 0 3  5 .13  

7 10 .17  8 . 6 5  8 9 . 5 9  - 9 . 9 5  

4 0 O 2 5 . 2 4  - 2 7 . 1 5  8 16 .04  15 .95  9 4 . 8 9  9 .16  

2 n . o .  -- 2 . 5 3  
9 7.04 -- 9.99 I 0  3.B2 - 3 . 8 1  

4 28.57 2 2 . I 0  10 9.77 5 . 0 3  IX 5 . 4 8  - 4 . 3 8  

6 $.44 - ).61 II ).9I -- ~.26 I2 2.84 1.30 

8 3.91 3.07 I2 n.o. 0.25 13 2.45 + 1.36 

I 0 " " o . M $ . 9 2  l )  3.0) - 2.11 

I 2  12 .03  - I 0 . 6 8  14 6 . I 6  3 . 6 I  4 5 0 n . o .  0 . 0 4  

14 ).33 1.43 I 16.93 -I8.28 

4 1 0 28.67 32.$9 4 3 O 6.I6 - 4.22 2 2.64 - 0.88 

I n . o .  1 . I 2  3 3 . 0 )  - 1.69 
1 I2.82 12.52 

Z a . o .  # 0 . 3 6  4 . . o .  0 . 7 6  
2 30 .52  - 2 9 . 6 9  3 7.63 - 6.89 5 3 .62  1 . 4 6  
3 2 7 ; 8 8  2 5 . 2 9  
4 37.86 -36.71 4 10.47 -II.I2 8 7.34 4.83 

5 I3.89 -I2.55 7 6.46 - 7.72 

5 IO.I7 5 .45  6 10.17 - 8.97 8 8.80 8.92 
6 3 .72  4 . 7 4  
T 6.75 - 5.06 7 17.61 18.34 9 n . o .  o.97 

8 n . o .  - 1 . 2 0  I 0  ~ . o .  - 0 . 0 7  
8 n . o .  - 1 . 2 7  
9 7.14 -10.54 9 11.15 13.20 II = . o .  1.30 

10 1 . 3 7  - 2 . 6 1  I2 7 . 4 4  -- 8 . 2 8  
I0 u.,. 0.18 

II 1 . 3 7  2 . 3 2  
II I4.67 -I5.01 4 6 O 8.80 -- 7.47 

I2 n.o. 1.46 12 6.46 6.01 I 7.34 -- 4.8& 
13 n . o .  0 . 8 2  

13 2 . 2 6  1.6~ 2 10.76 -10.66 
I4 T.53 5.I3 

14 1.37 - 0,62 3 10.17 - 8.23 

I $  4 . 2 I  3 . 2 7  4 4 1 17 .02  15 .22  4 n . o .  1 . 8 5  

.......... • ........ • ........ • ......... • ........ • ........ • ......... , ........ , ........ 

h k 1 F F h k 1 F ? h k 1 F F 

. . . . . . . . . .  • . . . . . . . .  • . . . . . . . .  • . . . . . . . . .  • . . . . . . . .  . . . . . . . . .  • . . . . . . . . .  • . . . . . . . .  • . . . . . . .  

T 5 Z)  ~ . 2 6  3 . 6 3  5 ! O 8 . 8 0  - 9 .74  5 3 5 2 3 . 7 7  - 2 0 . 5 4  

6 Z n . o .  - -  0.03 I 15.65 -I6.I5 6 9.00 - 5.29 

2 4.30 3.88 2 7.14 8.04 7 19.08 -Z7.~8 

] 3.82 - 1.30 3 3.33 3.92 8 I6.63 I3.86 

4 ~ . o .  3 . 3 3  4 n . o .  - 2 . 3 0  9 1.66 3 . 2 2  

5 9.29 - 7.52 5 5.09 - 4.21 !0 n.o. - 8.88 

6 4.30 0.26 6 7.73 7.55 11 m.o. 2.75 

7 4.21 - 2.03 7 n.o. - :.89 12 $.58 -- 3.49 

8 3.33 3.38 8 6.26 - 5.17 I3 8.90 - 3.85 

9 2 . 0 5  1.77 9 8.12 - 1 0 . 0 I  5 4 O 5.58 - 6.I0 

10 4.40 - 3.61 I0 =.o. 0.27 I I0.I7 I2.72 

!I 5.38 4.66 I1  9.19 - 6,l~ 2 6.65 - 4 . I 4  

-- 12 n.o. 2.32 3 3 . 0 5  -- 3.73 

4 7 l n . o .  - 2 . 2 $  13 2 .84  2 . ) 7  4 n . o .  0 . 4 1  
2 1.37 - 0 . 4 4  
3 n . o .  1 .90  9 2 0 11 .74  -- 9 . 8 5  5 n . o .  -- 2 . 4 4  

1 5 . I 9  5 .63  6 1 2 . 9 I  - 1 3 . 3 5  
4 2 . 2 5  - 2 . 6 3  

2 11.54 10.08 7 18.49 I5.04 
5 n . o .  0.70 

6 2 . 2 5  - 3 . 8 9  3 a.o. 1.37 8 10.27 -10.22 

4 7.53 -- 7.83 9 1.66 I.gI 

4 8 1 5.48 - 7.09 5 20.74 --19.95 10 n.o. 0.82 

2 13.21 -12.86 6 18.20 -16.42 11 7.92 -- 3.98 

3 9.58 -- 6.82 7 15.07 -11.I4 I2 7.83 - 3.58 

4 n . o .  1.44 8 6.65 - 6.37 
5 5 0 3 . 0 3  4.26 

I I3.50 --II.62 
5 1.37 O.15 9 4 . 5 0  4 . 2 4  

6 2 . 2 5  2 . 2 5  ZO 4 . 3 0  - 6.31 
2 I1.35 II.83 

5 0 I 8.80 7.78 II n . o .  0.87 3 7.63 5.55 

3 3 .23  2 . 4 7  12 3 .62  - 2 . 9 8  4 4 . 2 I  0 . 84  

5 5 .8?  7 . 4 4  5 3 0 2 .84  O.OI  5 3 . 1 3  2 . I 2  

7 10.17 8.59 I 10.27 7.46 6 12.13 9.78 

9 ) . 6 0  - 2 . 7 2  2 ~ . o .  - 2 . 2 0  7 6 . 8 9  - 7 . 0 8  

II n.o. 0.07 3 3.03 - 3 . 0 7  8 2.05 1.93 

13 2.35 -- 2.27 4 17.22 -14.80 9 5.48 -- 5.98 

I0 7 . 6 3  -- 4 . 6 2  

.......... • ........ • ........ • ......... , ........ , ........ • ......... • ....... .~ ........ 

hkl F P hkl F F hkl F F 

....... • ...... ... ........ . ......... . ........ • ........ . ......... • ........ . ........ 

4 6 5 n.o. - 0 . 0 9  ~"  1 9 n.o. - 2.I4 ~ 3 6 12.42 -10.57 

6 n.o. 1.12 6 6.75 - 5.86 7 4.21 0.23 

7 n.o. 0.18 7 13.99 -13.90 8 n.o. 2 . 9 0  

8 2?25 2 . 2 5  8 $ .23  2 . 4 9  9 I 8 . 4 9  10 .72  

9 3 . 0 3  4 . 2 7  9 n . o .  - 2 . 2 5  I0  18 .00  19 .92  

iO 4.99 6.06 IO 4.99 -- 5.52 I I  1.37 0.84 

4 T O 3.52 1.8I 1I 3.82 - 3.0) 12 8.51 7.01 

I 2.25 2.47 12 7.83 8.4T 13 6.16 -- 4.62 

13 3 .62  -- 4 . I 6  14 m . o .  - 1 . 40  
2 = . o .  - 0 . 4 3  

3 ~ . 2 3  - 0 , 4 4  14 15 .75  1 6 . 6 3  ~ 4 I 9 . 0 0  - 6 . 02  

4 8 . 3 2  5 . 5 Z  I 9  2 . 4 5  3 . 2 5  2 n . o .  - 0 . 55  
16 4.70 5.74 

9 5 .87  - 5 . 7 3  3 5 . 0 9  - 3 . 4 7  

6 7.83 6 .42  4- 2 1 I9.57 19.16 4 20 .25  - -20 .59  

7 =.o. 0.I0 2 27.78 28.96 5 I8.[0 19.65 

8 3.82 1.49 ) 55.47 68.35 6 20.70 -19.26 

4 42.95 5Z.80 
4 8 0 II.94 -1I.87 7 8.51 ÷ 4.I2 

I a . o .  I . ~ 8  5 2 0 . 8 4  2 0 . 7 7  8 4 . 8 9  4 . 3 8  

6 I4.28 -11.71 9 6.26 3.59 
2 2 .45  1 . 3 7  
3 n . o .  2 . 3 2  7 5.67 4.65 I0 4.99 - 4.59 

4 2.64 -- 3 . 9 ~  8 5.77 - 6.30 II 10.Z7 8.64 

9 5 .09  4 . 8 I  12 6 .65  - 5 . 63  

IO I 2 . 3 3  9 . 0 0  ~ 5 1 6 .07  ) . 5 5  
4 0 Z 2 3 . 7 7  - 2 0 . 7 7  

4 2 2 . 7 0  - 2 6 . 0 2  II 2 . 0 5  - 4 . 4 6  
2 5 .97  2 . 9 0  

& 12.82 I 4 . 7 8  12 n.o. - 0 .34  3 1].99 -I2.0O 

8 27.59 28.84 I) 1.37 0 . 3 0  4 22.40 20.61 

I0 8.41 I0.12 14 2.45 2.91 
5 1 7 . 3 1  - I 5 . 2 7  

I 2  8 . 4 I  - 9 . 6 5  I 5  1 , 9 6  2 , 4 9  

I4 7.14 - 9.88 16 I.~7 1 . 0 3  6 2I.I3 19.88 

7 n . o .  1.8I 
I6 I.~7 0.56 "4 ~ I 21.62 -21.74 

8 n . o .  0 . 5 6  

I I 1 7 . 4 I  2 1 . 0 6  2 9 . 2 9  7 . 2 2  9 1 . 6 6  0 . 2 7  

2 1 7 . 4 I  I 4 . 8 9  3 I 2 . 8 2  I0o64 10 4 . 0 I  - 3 . I 8  

5 ~ 0 . 4 3  5 0 . 4 4  4 ~ . o .  1 , 8 8  I I  1 , 3 7  0 .91  

4 18.99 16.53 5 7.34 5.87 12 n.o. 0 , 9 3  

. . . . . . . . .  • . . . . . . . .  • . . . . . . . .  • . . . . . . . . .  • . . . . . . . .  • . . . . . . . .  • . . . . . . . . .  • . . . . . . . .  • . . . . . . .  

5 6 0 9 . 8 8  - 9 . 3 0  ~ 1 7 I 5 . I 9  - 3 . 13  5" 3 9 1 . 3 7  0 .55  

z 4 . ) o  4 . 0 o  8 I 5 . 7 5  1 4 . 2 I  lO n . o .  o . 2 z  

2 =.o. 0.68 9 3.62 - 2.10 11 5.77 - 5.OI 

) n . o .  0.22 I0 6.65 6.23 I2 = . o .  0.45 

4 ..o. 1.75 II n . o .  % o.$o 13 m . o .  0.74 

5 n . o .  - 0 . 34  12 3 . 0 3  - 3 . o 5  I 4  5 . 0 9  - 4 . 4 6  

8 n.o. 0 . 3 2  13 n.o. - 0.09 ~ 4 I $.09 3.77 

T ,.o. I.II 14 I2.03 II.II 2 3.62 - 1.97 

8 *~.o. 1.28 19 6.95 8 . 2 3  3 9.1o 8.18 

9 2 . 4 5  - 4 . I 2  Z6 6 . 5 5  6 .45  
4 I 3 . 4 0  - I 3 . 4 2  

5 7 0 n . o .  0 . 6 0  ~ 2 Z 16 .93  - ! 7 . 2 9  5 6 . 5 5  5 . 3 1  

I 2.74 1.05 2 I2.42 Z0.35 6 6.36 3.74 

2 2.74 -- 1.46 3 10.47 -10.)I 7 11.74 -- 9.54 

3 2.25 -- 0.09 4 1.66 3.09 8 I2.23 I2.76 

4 2 . 7 4  I . $ 0  5 1 .66  3 28 9 2 . 2 5  2 . 4 9  

5 2 .74  2 . 8 8  6 a . o .  03) 10 $ .19  - 4 . 9 0  

5 8 0 5.28 6.73 7 2.84 z.~9 !1 9.59 8 . 2 7  

I ~ . o .  - 0 . 02  8 5 .67  - 6 . 77  12 1 .68  - ;~.22 

9 5 . 2 8  - 6 . 26  I~  , . o .  I . O 0  
0 I 7.53 - 9.96 

IO m . o .  - 1 .42  14 2 . 2 5  0 . 4 7  

3 3 . I )  3.40 II 4.30 ~.44 5" 5 Z 14.87 13.55 
5 2 .74  - 3.09 12 ,.o. 0 . 9 3  

2 3 . 1 3  - 4 . 3 I  
7 10.27 7.04 13 1.37 - 1.52 3 6.I6 5.53 

9 28.I8 27.~6 I4 5.97 5.91 4 10.17 I0.62 

iI 2.35 - 1.81 15 1.37 2.80 
13 5.87 4.67 5 9.49 - 8.I8 

15 17.6I I6.9I 5 ~ I n.o. - 0.~I 6 5.58 - 4.17 

2 a . o .  - O . $ I  7 n . o .  0 . 3 5  

1 I I 8 . 6 9  23 .35  3 n . o .  1 . 00  8 6 .46  - 6 . 29  

2 I 3 . 7 0  --14.02 4 n.o. 1 .65  9 n . o .  0.21 

3 ~ . o .  - ] . I 9  5 n . o .  - 1 . 1 7  10 3 .62  2 . 6 2  . 

4 n . o .  O.9I 6 n.o. - 0.65 ;I 0.98 0.44 

5 2 . 0 5  2 . 9 0  7 9.88 8.85 12 . . o .  - 0 . ' 7 )  I 

6 n.o. 1.25 8 9.ZO - 8 . 5 7  13 0.98 1.66 
I 

. . . . . . . . .  . . . . . . . . .  • . . . . . . . .  • . . . . . . . . .  , . . . . . . . .  • . . . . . . . .  • . . . . . . . . .  , . . . . . . . .  • . . . . . . .  
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Ta~ble 3 (~nt) 
......... • _ ....... -:. ........ =. ........ ~ ........ :. ....... -:.. ........ _.. ....... -:---; ..... 

h k 1 F • h k 1 F • b k ! F 
......... ,___2____,___-5-.-, ......... ,___2t___•___.%.__, ......... ,_._3____,_.-'! .... 

~" 6 I n.o. - 2 . 8 7  6 I 5 I 2 . 4 2  II.62 6 4 6 ? , 4 3  7 . 8 3  

2 4 . 5 0  5 . 3 9  6 1 0 . 2 7  8 . 2 5  T n . o .  -- 2 . 6 5  

3 n . o .  0.74 7 2 . 2 5  0.36 8 3 . 4 2  5 .03  

4 2 . 0 5  - 1 .94  8 5 . 3 8  -- 4 . 0 9  9 2 . 8 4  -- 2 . 5 3  

5 2.45 0.95 9 9.59 -I0.87 6 5 O 14.28 -13.9~ 

6 7.14 - 6.07 10 2.74 3.02 I 5 .87  - 3 . 4 0  

2 1.37 4 . 5 0  7 7.14 - 7.45 6 2 0 9.10 lO.33 

8 6 .16  5.90 1 I9.1B - I 9 . 22  3 n . o .  o.31 

9 0.98 - 2 .14  2 11 .54  9.44 4 n.o. - -  5.00 

IO 1.37 4.59 3 19.86 -19.39 5 5.87 - 6 .20  

1I 1.66 - 4.03 4 2.25 - 5.03 6 7.34 8.56 

"5" 7 Z 5.38 - 4.29 5 7.53 8.20 T ,.o. - X.30 

2 3.9I 3.48 6 6.95 7.72 8 7 . 4 4  7.71 

3 1.66 - 2.54 7 7.I4 8.22 9 5.38 4.92 

4 n . o .  0.12 8 n . o .  - 2.08 6 6 0 9.20 - 3.07 

5 n . o .  - 1.23 9 5.67 7.33 I n.o. 2.00 

6 4.21 - 3.79 6 3 0 6.26 8.51 2 n . o ,  1.I7 

7 4.40 - 4.52 Z 4.40 3.00 3 n .o .  -- O, I I  

5" 8 I n .o .  0.51 2 4.89 -- 2.97 4 n .o .  -- 0.37 

2 5.77 - 5.51 3 10.09 -16.03 5 6.07 5.84 

4 14.09 - 1 1 . 4 5  6 2.84 - 2.94 
6 0 0 n . o .  1 .85  

5 6.16 - 4.40 7 4.79 5.12 
2 13.~0 - I 3 . 5 4  

• 6 7.34 - 8.79 
4 n . o .  -- O. I I  6 7 0 n . o .  1.82 

5 n . o .  -- 3.23 7 7.34 7.64 ~ 0 2 21.03 21.84 

8 9.39 -11.86 8 5.82 - 4.66 
4 n . o .  2.67 

ZO 9 . 5 9  - 7 , 9 7  9 3 . 9 I  2 . 6 7  6 n . o .  - z . 3 o  

I2 3 .42  3 . 7 6  & • 0 6 . 3 6  6 4 . 2 6  o 5 .09  - 4 . 5 5  

I 4.40 - 3.24 
6 1 0 9.10 1o.55 zo n.o. - 0.59 

X 8.71 8.96 2 n . o .  0.70 I2  n . o .  2 . I 3  

2 11.54 - 8.52 3 1.37 2.60 i4 9.78 -11.60 

5 IO.76 9.96 4 n.o. I.SI 

5 4.89 - 5.98 
4 9.88 IO.5I 

.......... • ........ • ........ , ......... • ........ • ........ , ......... , ........ • ......... 

....................................... : ............................................ 

b k I F ? b k i F F h k I F F 
.......... , - - . 2  .... o___-c-__., ......... ,---9 .... ,____c .... * ......... ,___o .... ,_._£._ 

7 3 7 n . o .  - 2.87 7" X I 4.99 6.07 "~ 4 2 6.65 5.85 

8 m.o. 2.3I 2 10.57 -IZ.59 5 6.36 - 6.20 

9 5.87 - 4.67 3 8.5I 7.78 4 n.o. - 0.41 

4 8.32 - 7.62 
7 4 0 n.o. 44.20 5 6.85 6.29 

5 4 . 2 1  4,61 6 7.83 - 7 .55  
Z 3 . 8 2  2 . 4 8  6 a.o. - 0.49 
2 6.46 4.90 7 5.09 4.29 

7 n . o .  - 2.00 
3 1.37 3.08 8 4 , 5 0  3.93 

8 2 .45  2 .11  9 3 .82  - 3 .52  
4 n.o. 2.03 9 2.84 2.54 -- 

5 11.74 9.95 10 7.83 8.54 7 5 1 5.87 7.90 

6 9 .20  - 9.18 2 = . o .  - 0.70 
II 4 . 4 0  6.99 

7 n .o .  0.44 5 5.87 5.68 

8 7.54 - 4.36 "~ 2 I 5.87 T.I• 
6 I 6.26 7.59 

2 n.o. 2.67 
7 5 0 5.38 5.89 3 n.o. - 1.43 2 n.o. 3.22 

I ,.o. 1.29 3 4.89 4.85 
4 n . o .  0.69 

2 n.o. - 1 . 0 2  
9 =.o. - o.se 8 O 0 n.o. o.x9 

3 n . o .  0 . 2 1  6 n . o .  1.59 2 7.53 9.0: 

4 6 55 5.90 7 n . o .  1.13 4 I6.83 I4 .~2 

5 I0.3T - 8.35 8 3.82 5.77 6 5.91 - 9.96 

6 8.80 9.18 9 4.30 - 4 . 2 5  8 5.87 - 6.39 

7 6 0 o . o .  - 6.08 10 5.09 6.89 8 I 0 n.o. - 0.51. 

I n.o. 0.68 "~ 3 I n.o. - 3.65 1 8.5I - 9.1C" 
2 n . o .  0.79 

n.o. - O.IT 2 4.60 - 4,I7 
1.66 - 0.20 

3 n . o .  - 1,56 3 n . o .  2 .33  

4 n . o .  - 1.19 4 5.58 1.82 4 7.34 6.86 

0 I 12.72 -I4.48 5 9.29 - 8.82 5 5.77 4.44 

3 I8.39 -19.85 6 I0.08 8.61 6 5.97 6.52 

5 I . �b -- 0.I7 T n.o. 0.08 7 4.60 - 4.19 

7 , . o .  - 1 .33  8 3.91 4.83 8 5.87 - 5 . 22  

9 1~.06 9.76 9 6.75 6.89 8 2 0 4.50 4.17 
11 6.45 8.I2 -- 

7 4 I m.o. - 2.57 I !3.21 -I2.32 

I3 3.9I -- 1.74 2 6.75 - 8 .22  

.......... , ........ , ........ , ......... , ........ , ........ • ......... , ........ • ....... 

hkl F ° F c hkl F ° F.. hkl F ° F c 

~" 1 Z n.o. Z.I4 ~ 5 5 21.25 25.22 7 0 I 7.04 6.28 

2 5.58 - 6.83 6 29.06 3 2 . [ 0  5 • . 70  - 4.59 

3 20.27 - I ! . 25  7 9.69 - 9 . : !  5 4.50 5.66 

4 2.05 - 1.46 8 7.Z4 5 .71  7 8.22 - 8.9! 

5 5.77 - 7.26 9 6.65 - 5.25 9 4.89 9.25 

6 3.91 ( 5 .45  -- 
6 4 I 6.26 6.17 7 I O 4.79 4.60 

7 3.91 -- 2.88 2 6.16 -- 5.64 1 n . o .  1.02 

8 8.80 10.44 
5 n.o. -- 0.87 2 n.o. -- 1.74 

9 a . o .  0 . 63  
4 4 .0 I  - 3.17 ) 12.62 - I 2 . 25  

I0 7.54 8.78 5 !8.78 17.78 4 I3.50 -21.08 

!1 5.48 6.52 6 I3 .89 -I5.45 5 15.46 - I 3 , 72  
12 n .o .  - 1,21 

7 14.48 12.79 6 4.89 - 3.97 

7 n.o. 1 .19  15 n . o .  - 0 . 4 0  0 : 1 . 7 4  - 1 1 . ~ 0  

14 X.66 3,21 
9 1.66 1.99 8 n . o .  - 1.89 

15 3 .52  - 3 . 92  
5 l 4 .21  - 2.17 9 1.37 - 1.97 

~" 2 1 n ,o .  - 1 , 4 I  
2 3 .82  4 . 5 7  7 2 0 n . o .  - 1,69 

2 I f . 06  -11 .38  
5 n .o .  -- 0.82 I 3 . 1 3  - 0.75 

2 7.53 7.79 5 15.36 I6.28 4 4.89 - 4 . 0 0  

4 I 2 . 7 2  13.69 2.89 
5 m.o .  3 15.36 -I4.27 

5 I2.42 I3 .50 6 3.13 -- 1.42 4 14.38 - 1 I .  84 

6 12,42 11.27 7 n .o .  0.38 5 I0.57 - 9.39 

7 3 .52  - 4.35 0 3.82 - 3.05 6 n . o .  0.90 

0 2 .45  3.1~ 9 1.37 0 . 9 1  T 5.28 6.21 
9 3.91 - 5.18 

!0 ~.o. 1.22 "~ 6 1 5.28 - 5.02 8 1.66 - 0.44 

I I  n . o .  - o . I 3  2 n . o .  - 2.17 9 3,13 4.38 
I0  4 , 0 I  - 4.00 

12 2.45 - 4,62 3 n.o. - 0.54 

4 n . o .  0 . 3 6  7 3 0 n . o .  0 . 22  
13 2 . 4 5  3.89 

14 2 .05  - 1 .5 )  5 2.05 - 2.31 1 ..o. I . I 2  

6 2.74 2.90 2 4.60 - 4.86 
"6 3 I n.o. - 1 .93  

7 a . o .  0.02 3 ,.o. - 3.67 

4 4 . 5 0  4.08 2 7.04 -- 7.27 8 3 . 5 2  4.76 

3 I 4 . 4 8  1 9 . 4 7  
4 22.11 24?75 ~ 7 I 3.9I - 4.27 5 n.o. - 1.25 

6 4 . 2 I  2 . 53  
.......... , ........ , ........ , ......... , ........ , ........ , ......... , ........ , ...... 

h k l  F F h k  1 1' F h k  1 P F 

. . . . . . . . . .  , . . . . . . . .  , . . . . . . . .  , . . . . . . . . .  • . . . . . . . .  , . . . . . . . .  , . . . . . . . . .  , . . . . . . . .  , . . . . . . . .  

8 2 3 5.97 - 6.69 ~ 1 9 1.76 - 0019 9 1 0 2.80 - 2.54 

4 2,84 5.08 IO 1.96 1.40 I 8.02 - 7 . 8 }  

5 1.37 1.05 ~ 2 I n . o .  0.04 2 15.70 - I I . 45  

6 n .o .  - 0.95 2 n .o .  1.96 3 5.77 - 5.99 

4 6.26 4 . 5 0  ? n ,o .  1,34 } 4.50 - 5.88 

8 7.24 - 6.82 4 } , 13  - 0 . 6 I  5 4.50 4 .5 }  

8 3 0 11,06 - 9.)5 5 3.13 2.80 6 n.o. - 0.41 

i 7.53 7.30 n.o. - 2.80 9 2 0 2.50 - 3.09 

2 n.o. - 1.66 7 5.09 3.89 I 3.I3 - 2.92 

3 n . o .  - 2 . 9 2  8 8 . I 2  - 9 . 6 9  2 3 . I 3  - 4 . 7 6  

4 5.48 0.60 9 6.55 7.25 9 3 0 5.28 2.57 

5 1.37 1.40 I 0  3.13 - 2.14 I 3.62 2.22 

6 2.84 3.12 I I  3.13 4.78 
Z 1.57 2.60 

7 4.70 - 5.99 ~ 5 I 4.70 4.85 3 7.53 . - 9.48 

8 4 0 m.o. - 3.16 2 5.I9 9.03 5 9.98 -I1.54 

I n . o .  1.55 3 4.79 -- 5.I5 7 1.96 - 2 . 8 0  

2 n.o. - 0.35 4 n.o. 2.15 9 0.98 1.65 

3 n.o. - 0 .54  9 4 . 4 0  5.59 ~ ! Z , . o .  1 .42  

4 n.o. 4.96 6 15.85 16.94 
2 n . o .  - 0 .35  

5 2 .74  - 2 . 7 0  7 n . o .  - Z.6X 
3 4 . 4 0  -- 5.95 

8 0 2 9.39 11.26 8 14.48 14.27 4 5.97 7.41 

4 n.o. - 1.60 9 I0.17 - 9.84 5 2.45 - 3.09 

6 5.09 - 4.44 ~ 4 I 7.34 6.09 6 2.45 1.97 

,8 2.74 - 0.24 2 9.78 - 8.65 7 1.57 - 1.19 

XO 4.89 6.81 3. 1.76 1.12 -~ 2 ~" n.o. 2.40 

I Z . . o .  - o.15 4 = . o .  0.08 2 n.o. - 0.)9 

2 n.o. 0.67 5 7.83 8.98 3 n.o. 1.22 

3 3 . 0 3  2 . 6 I  6 I 2 . 7 2  1 4 . I 5  4 3 .13  - 1 .22  

4 6.56 8.83 7 12.42 14.26 
5 , . o .  -- 0 .24  

5 2.74 - 2.99 8 6.65 6.08 6 3.62 3.44 

6 n.o. -- 0.04 O 0 1 2.80 - 2.34 7 5.09 5.88 

T n.o. 0.64 3 17.61 -I6.27 ~ 3 ] n.o. - 1.61 

8 1.76 - 2.46 5 4.89 - 4.50 2 n.o. 3.25 
3 4.21 4 . 6 5  

.......... , ........ , ........ , ......... , ........ , ........ , ......... , ........ , ........ 
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hydroxy 1-5 naphtoquinone, conduit ~ envisager le 
cas off des forces de liaison intermol~culaire, m~me 
tr~s faibles, mises en jeu clans le cristal, suffisent pour 
d~former la mol6cule. On peut ainsi pr~voir que, si 
les diff6rences d'~nergie entre plusieurs configurations 
possibles d'une molecule sont de l'ordre des ~nergies 
de liaison intermol~culaire, la molecule tendra vers la 
configuration de plus haute sym~trie pour former 
l'~difice cristallin le plus compact. 

Ce travail a ~td effectu~ en grande partie £ I'I.R. 
CH.A., dans le laboratoire de Monsieur J. Mering. 
L'auteur est particuli~rement reconnaissant £ Made- 
moiselle C. Stora, directeur du Laboratoire de Chimie 
Cristallographique, d'avoir mis ~ sa disposition le 

photosommateur de von Eller, et les credits n~cessaires 
au raffinement de la structure. 
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T h e r m a l  Expansion of Magnesium Fluoride 

B r  K. V. KRISHNA RAO, S. V. NAGENDER NAIDU AND P. L. N. SETTY 

Physics Department Osmania University Hydera~ad-7 India  

(Received 24 August 1961 and in revised form 28 September 1961) 

A precision determination of the lattice constants of magnesium fluoride, in the temperature range 
30 to 640 °C., has been made, using a Unicam 19 cm. high-temperature powder camera and Cohen's 
analytical method. From these data, the coefficients of thermal expansion, art and a£ have been 
evaluated by a graphical method. Both the coefficients are found to show a parabolic variation with 
temperature. 

Introduct ion 

The thermal expansion of magnesium fluoride was 
studied by Klemm (1928) and Duncanson & Stevenson 
(1958) by the dilatometer method. No X-ray study of 
the thermal expansion of this substance seems to have 
been made so far. Though many investigators deter- 
mined its cell constants, the accuracy of the values 
is not high. Hence, it is thought desirable to determine 
accurately the cell constants of magnesium fluoride 
at  various temperatures and study the thermal ex- 
pansion. 

E x p e r i m e n t a l  

The powder photographs at temperatures, ranging 
from 30 to 640 °C., were taken by a Unicam 19 cm. 
high-temperature powder camera, using Cu K s  radia- 
tion from a Raymax 60 diffraction unit. To get sharp 
lines in the high-angle region, it was found necessary 
to pre-heat the powder to 900 °C. Temperature control 
to within 1 °C. was obtained with the use of a voltage 
stabiliser and a variac. Aluminium was used as a 
standard to estimate the specimen temperature. Fig. 1 

shows the powder photographs of magnesium fluoride 
at various temperatures. 
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Fig. 1. Powder  photographs  of MgF 2 at  various temperatures .  


