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Localisation des Atomes d'Hydrog6ne dans l'Aeide Pim61ique, COOH-[CH2Is-COOH 

PAR J. HOUSTY ET M. HOSPITAL 

Laboratoire de Cr•tallographie, Facultd des Sciences de Bordeaux, France 

(Recu le 14 octobre 1965) 

The crystal structure of pimelic acid has been recomputed to determine the positions of hydrogen 
atoms. Least-squares refinement on 730 visually estimated intensities was used to obtain optimum 
values for positional and thermal parameters. Crystals of COOH-[CH2]5-COOH are monoclinic, 
space group P21/c, 4 molecules in a unit cell with lattice constants: a=5,65, b=9,18, c=22,33 A_, 
//= 137 °. The final value of R is 0.095. 
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Introduction 

L'acide pim61ique poss~de deux formes cristallographi- 
ques dont le point de transition est voisin de 75°C 
(Dupr6 La Tour, 1932). La forme e a 6t6 6tudi6e par 
Kay & Katz (1958), mais le coefficient de reliabilit6 x/a 
pour 700 r6flexions observ6es reste 6gal/t 20~o, m~me 
en appliquant une agitation thermique anisotrope /t C(1) 0,466 
tous les  atomes. Les auteurs attribuent cette valeur C(2) 0,439 
61ev6e de 'R' aux intensit6s imparfaitement corrig6es C(3) 0,534 
de leur cristal immobilis6 dans un tube capillaire, mais C(4) 0,531 
d6sorient6 par rapport/ t  l'axe du tube. C(5) 0,564 

C(6) 0,570 
C(7) 0,547 Partie exp6rimentale 

Nous avons fait cristalliser l'acide pim61ique par 
6vaporation lente d'une solution dans l'acide formique. 
Dans un tel bain de cristallisation, m~me/~ temp6rature 
ambiante, il egt fr6quent de trouver des cristaux de 
forme c~ qui restent stables tr~s longtemps sans prendre 
de pr6cautions particuli~res. Ce comportement nous a 
permis d'obtenir de bons clich6s de diffraction sur 
r6tigraphe, le cristal tournant autour de la rang6e [010]. 
Les intensit6s ont 6t6 mesur6es par comparaison visuelle 
avec une 6chelle d'intensit6 dont les taches ont la mame 
forme que les taches des clich6s de diffraction. 

Les param~tres de la maille ont 6t6 d6termin6s /t 
partir des diagrammes obtenus par oscillations d'un 
cristal autour des rang6es [010] et [001], dans une 
chambre de Brags. Les valeurs ainsi obtenues sont 
comparables, aux limites d'erreur pros, /t celles pu- 
bli6es par Kay & Katz: 

Mesures de Kay & Katz Nos mesures 
a =  5,68+0,05A_ a =  5,65+0,01A_ 
b =  9,71+0,02 fl=136°50 ' b =  9,68+0,02 fl=137 ° 
c =22,45 + 0,10 c =22,33 + 0,05 

Le groupe spatial est P21/c avec 4 mol6cules par 
maille, ce qui correspond / tune  densit6 calcul6e de 
1,275 (densit6 mesur6e: 1,29). 

Tousles  clich6s de diffraction ont 6t6 faits avec la 
radiation Ka du cuivre. 

Affinement de la structure 

Pour le premier calcul, nous avons adopt6 les positions 
atomiques de Kay & Katz et un facteur d'agitation 
thermique moyen B = 4 A 2: 

O(1) 0,243 
O(2) 0,700 
0(3) 0,514 
0(4) 0,586 

y/b z/c 
0,074 0,074 
0,147 0,128 
0,062 0,200 
0,151 0,257 
0,064 0,320 
0,157 0,376 
0,085 0,430 

0,102 - 0,006 
-0,009 0,107 
- 0,037 0,431 

0,168 0,484 

Nous avons effectu6 l'affinement de cette structure 
en suivant le m~me processus que pour l'affinement 
des acides adipique et s6bacique. (Housty & Hospital, 
1965a, b), ~t savoir: 

D6termination des param&res des atomes de carbone 
et d'oxyg~ne sans tenir compte des atomes d'hydrog~ne. 

Introduction dans les calculs des contributions des 
atomes d'hydrog~ne, qui repr6sentent sensiblement 
14% de la contribution 61ectronique de la mol6cule, 
et affinement de leurs positions. 

D6termination des coefficients d6finissant un tenseur 
d'agitation thermique anisotrope pour les atomes de 
carbone et d'oxyg~ne (Tableaux 3 et 4). Nous avons 
adopt6 pour les atomes d'hydrog~ne un coefficient 
d'agitation thermique moyen B =  3/~2. 

La valeur finale du coefficient de reliabilit6 est R =  
0,095 pour 730 r6flexions ind6pendantes. 

Discussion de la structure 

Influence des contributions des atomes d'hydrogkne 
L'introduction des contributions des atomes d'hy- 

drog~ne dans les calculs des facteurs de structure en- 
traine un d6placement de tous les atomes sauf ceux 
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C(1) 
C(2) 
C(3) 
C(4) 
C(5) 
C(6) 
C(7) 

O(1) 
0(2) 
0(3) 
0(4) 

H(21) 
H(22) 

H(31) 
H(32) 

H(41) 
H(42) 

H(51) 
H(52) 

H(61) 
H(62) 

H(4) 

Tableau 1. Positions atomiques et dcart-type 

x/a 
0,4612 _+ 
0,4441 _+ 
0,5512_+ 
0,5443 _+ 
0,5811 _+ 
0,5746 _+ 
0,5435 _+ 

0,2313 _+ 
0,7093 _+ 
0,5112_+ 
0,5855 _+ 

0,590 
0,195 

0,775 
0,380 

0,745 
0,335 

0,820 
0,380 

0,775 
0,380 

0,520 

a/a y/b a/b z/c a/c 
0,0016 0,0763 _+0,0008 0,0722_+ 0,0003 
0,0017 0,1465 _+ 0,0010 0,1286_+ 0,0003 
0,0012 0,0618 _+ 0,0006 0,2033 _+ 0,0003 
0,0014 0 ,1520_+0 ,0007  0,2594_+0,0003 
0,0016 0,0651 ±0,0009 0,3234_+ 0,0003 
0 , 0 0 1 5  0 ,1600_+0 ,0008  0,3770_+0,0005 
0 , 0 0 1 5  0,0872_+0,0011 0,4304_+ 0,0004 

0,0014 0,0998 _+ 0,0010 -0,0084_+ 0,0003 
0 ,0015 -0,0074_+ 0,0012 0,1098 _+ 0,0004 
0,0016 -0,0404_+0,0012 0,4293 _+ 0,0004 
0,0016 0,1697_+0,0012 0,4839 _+ 0,0005 

0,225 0,155 
0,160 0,085 

0,050 0,245 
-0,015 0,170 

0,195 0,300 
0,195 0,220 

0,035 0,370 
0,020 0,285 

0,210 0,415 
0,205 0,335 

0,120 0,515 

Tableau 2. Liaisons et angles 

C(1)-C(2) 1,495 _+ 
C(2)-C(3) 1,599 + 
C(3)-C(4) 1,550_+ 
C(4)-C(5) 1,535 + 
C(5)-C(6) 1,530_+ 
C(6)-C(7) 1,503 _ 
C(1)-O(1) 1,244_+ 
C(1)-O(2) 1,266_+ 
C(7)-O(3) 1,245 _+ 
C(7)-O(4) 1,305 _+ 

C(2)-H(21) 0,95 tl, 
C(2)-H(22) 0,95 

C(3)-H(31) 0,90 
C(3)-H(32) 1,00 

C(4)-H(41) 0.90 
C(4)-H(42) 0,90 

C(5)-H(51) 0,95 
C(5)-H(52) 0,90 

C(6)--H(61) 0,90 
C(6)-H(62) 0,90 

O(2)-O(1') = 2,675 A 
O(4)-O(3') = 2,678 

O(4)-H(2)-O(3') = 170 ° 

0,013 A 
0,012 
0,011 
0,010 
0,013 
0,012 
0,013 
0,013 
0,012 
0,012 

C(1)--C(2)-C(3) 
C(2) --C(3)-C(4) 
C(3)--C(4)-C(5) 
C(4) --C(5)-C(6) 
C(5) --C(6)-C(7) 

O(1)--C(1)-C(2) 
O(1)--C(1)-O(2) 
O(2)--C(1)-C(2) 
O(3)--C(7)-C(6) 
O(3)--C(7)-O(4) 
O(4)--C(7)-C(6) 
H(21)-C(2)-C(1) 
H(22)-C(2)-C(1) 
H(21)-C(2)-C(3) 
H(22)-C(2)-C(3) 
H(21)-C(2)-H(22) 
H(31)-C(3)-C(2) 
H(32)-C(3)-C(2) 
H(31)-C(3)-C(4) 
H(32)-C(3)-C(4) 
H(31)-C(3)-H(32) 
H(61)-C(6)-C(5) 
H(62)-C(6)-C(5) 
H(61)-C(61)-C(7) 
H(62)-C(6)-C(7) 
H(61)-C(6)-H(62) 
H(41)-C(4)-C(3) 
H(42)-C(4)-C(3) 
H(41)-C(4)-C(5) 
H(42)-C(4)-C(6) 
H(41)-C(4)-H(42) 
H(51)-C(5)-C(4) 
H(52)-C(5)-C(4) 
H(51)-C(5)-C(6) 
H(52)-C(5)-C(6) 
H(51)-C(5)-H(52) 

117 ° 
111 
112 
109 30' 
115 

119 30 
123 30 
117 
123 30 
123 30 
113 
108 
98 

108 
106 
121 
111 
102 
96 

106 
125 
108 
101 
106 
107 
125 
105 
105 
98 

109 
126 
106 
98 

100 
110 
131 
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des groupes COOH terminaux. Le d6placement des 
carbones tend ~t raccourcir la liaison C-C d'une quan- 
tit6 appr6ciable: 

c(2)-c(3) 
c(3)-c(4) 
c(4)-c(5) 
c(5)-c(6) 

Avant 
introduction Avec les 

des hydrog~nes hydrog~nes 

1,542~ 1,529 + 0,014 ~ 
1,565 1,550 + 0,014 
1 ,541  1,535+0,014 
1,553 1,530 + 0,014 

Ce d6placement est du m~me ordre de grandeur que 
la d6viation standard, et ne serait gu~re significatif 
(Cruickshank, 1949), s'il n'avait 6t6 observ6 dans les 
m~mes conditions et avec la m~me amplitude dans le 
cas des diacides pairs. 

Liaisons et angles de la molecule 
Les liaisons C(1)-C(2)=1,495 A et C(6)-C(7)= 

1,503 A sont plus courtes que les autres liaisons C-C 
de la chaine (Tableau 2): ceci est dfi ~t l'6tat d'hybri- 
dation sp 2 du carbone du radical C O O H -  l'6tat d'hy- 
bridation sp 2 est confirm6 par la plan6it6 des deux 

groupes carboxyliques (la somme des angles de valence 
des carbones C(1) et C(7) est 6gale ~t 360°). 

Les deux groupements carboxyliques terminaux ne 
sont pas identiques: 

(a) Autour de C(7) les deux liaisons C-O sont bien 
diff6renci6es, et l 'atome H(4) a pu ~tre localis6 sur la 
liaison hydrog~ne; tandis qu'autour de C(1), les liaisons 
C-O sont peu diff6renci6es et l'hydrog~ne n'a pu 8tre 
localis6. Cette observation se retrouve dans les autres 
diacides impairs que nous 6tudions: az61aique, und6- 
canedioique et brassylique (Housty & Hospital, 1964; 
Sintbs, Housty & Hospital, 1965; Camy, Housty & 
Hospital, 1965). 

(b) On remarque que lorsque la liaison C-O a un 
caract~re de double liaison bien d6fini, l'angle C - C - O H  
est notablement plus faible que les deux autres. D'apr~s 
Hahn (1957) cela correspond ~t une contribution de 
double liaison d'environ 75yo pour une teUe liaison 
(voir Fig. 3) 

Le plan moyen de la chaine des carbones, d6termin6 
par la m6thode des moindres carr6s, a pour 6quation: 

x+O,14y+O,95z'-2,65 =0  

Tableau 3. Param~tres d'agitation thermique 

flll fl22 fl33 fl12 ~23 ~13 
C(1) 0,0727 0,0077 0,0034 0,0355 0,0079 0,0281 
C(2) 0,1175 0,0120 0,0043 - 0,0450 - 0,0061 0,0481 
C(3) 0,0836 0,0083 0,0030 0,0170 -- 0,0029 0,0277 
C(4) 0,1005 0,0083 0,0039 - 0,0094 - 0,0001 0,0366 
C(5) 0,1009 0,0099 0,0041 0,0574 0,0105 0,0372 
C(6) 0,1159 0,0087 0,0048 0,0561 0,0080 0,0431 
C(7) 0,0855 0,0146 0,0029 - 0,0206 0,0028 0,0285 
O(1) 0,0856 0,0116 0,0035 0,0174 0,0036 0,0288 
0(2) 0,0950 0,0168 0,0037 - 0,0135 - 0,0015 0,0301 
0(3) 0,1754 0,0045 0,0071 0,0426 0,0069 0,0668 
0(4) 0,1968 0,0065 0,0078 0,0207 0,0008 0,0749 

Ty , I .  F , 

o- -o 

: i 

Fig. 1. Projection de la structure suivant l'axe Ox. 
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L'6cart de chaque atome h ce plan est respectivement: Table 4 (cont.) 

C(1) - 0 , 0 5 A  0(1) - 0 , 8 5 A  
C(2) - 0 , 1 3  0(2)  0,83 c(7) l 
C(3) 0,12 0(3) --0,45 2 3 
C(4) 0,10 0(4) - 0 , 0 2  
C(5) 0,08 0(1) 1 

2 
C(6) 0,07 3 
C(7) - 0 , 1 9  1 0(2) 

Les plans des groupes carboxyliques C(1)-O(1)-O(2) 2 
et C(7)-O(3)-O(4) ont pour 6quations" 3 

x + l , 1 3 y + 0 , 2 3 z ' - 2 , 5 1  0 0(3) 1 = 2 
x - O , 1 5 y + O , 9 3 z ' - l , 9 8 = O  3 

et leurs angles di~dres avec le plan de la chaine sont 0(4) 1 2 
respectivement de + 4 9  ° et de - 1 2 ° ;  ils font entre eux 3 
un  angle de 60 ° environ. 

Remarques 
Liaisons hydrogkne 

Aux deux extr6mit6s de la chaine, les plans des deux 
groupes carboxyliques, sym6triques par rapport  ~t un 
centre, sont parall~les mais distants de 0,4 A. 

Cependant  les 6 atomes C et O engag6s dans les 
liaisons H entre deux mol6cules sont situ6s dans un 
mSme plan" 

Equation du plan moyen 
des 6 atomes 

0(2') . . . . . .  0(1) 
/ \ 

c(1') x c(1) 
\ / 

o(1') . . . . . .  0(2) 

B qiz qiy q~z 
7,9 0,505 - 0,778 - 0,373 
0,5 0,034 0,450 - 0,892 
4,1 0,862 0,437 0,254 

6,0 0,801 0,592 - 0,083 
2,0 0,248 - 0,203 0,947 
3,5 0,543 - 0,779 -- 0,310 

7,2 0,605 -0,770 -0,198 
2,5 0,264 - 0,041 0,963 
5,0 0,751 0,635 -0,178 

11,4 0,950 0,309 0,012 
0,5 0,284 - 0,858 - 0,427 
1 , 7  0 , 1 2 1  - 0,409 0,904 

11,9 0,987 0,159 0,007 
0,5 0,100 - 0,584 - 0,805 
3,2 0,124 - 0,795 0,593 

Nous avons pu localiser l 'hydrog~ne H(4) li6 ~t l 'oxy- 
g~ne 0(4). I1 est situ6 hors du plan moyen ~t une distance 
de 0,1 A et ~t 1 ,10A de 0(4) ;  ceci se retrouve dans 
les diacides pairs. Par contre, nous n 'avons pu placer 
l 'hydrog~ne de la liaison O(2)-O(1'), h cause, sans doute 
du caract~re particulier des deux liaisons C-O.  

/ o ( 3 )  . . . . . .  o~') 

C(7) x C(7') 
\ / 

0(4) . . . . . .  O(3') 

x + 1,42y + 0,40z' -- 2,83 = 0 

x -  0,25y + 1,18z' - 3,57 = 0 

Distances des atomes 
~t ce plan moyen 
c(1) 0,04 A 
C'(1) -0,04 
0(1) -0,03 
0(2) -0,03 
0'(1) 0,03 
o'(2) 0,03 
c(7) -0,04 
c'(7) 0,04 
0(3) 0,04 
0(4) 0,03 
0'(3) -0,03 
0'(4) - 0,03 
H(4) -0,10 

Tableau 4. Orientation et amplitude des 
ellipsoMes d'agitation thermique 

B q~x qiy 
C(1) 1 6,4 0,786 0,610 

2 1,0 0,508 - 0,728 
3 1,5 0,350 -0,311 

C(2) 1 9,4 0,870 - 0,576 
2 1,0 0,165 0,394 
3 2,4 0,561 0,715 

C(3) 1 6,4 0,697 0,594 
2 0,7 0,055 - 0,602 
3 3,6 0,714 - 0,532 

C(4) 1 6,1 0,969 -0,238 
2 0,9 0,018 0,311 
3 3,2 0,245 -0,919 

C(5) 1 9,3 0,792 0,609 
2 0,6 0,609 - 0,792 
3 1,3 0,015 -0,009 

C(6) 1 9,7 0,829 0,553 
2 0,5 0,452 - 0,741 
3 2,0 0,328 - 0,378 

qiz 

0,097 
0,459 

- 0,883 

-0,103 
-0,903 

0,415 

- 0,401 
-0,796 

0,452 

-0,059 
- 0,950 

0,306 

- 0 , 0 1 1  

- 0,027 
0,999 

- 0,072 
- 0,496 

0,865 

Les liaisons hydrog~ne de l 'acide pim6lique ont re- 
spectivement pour valeur O(2) -O(1 ' )=  2,675 A et 0 (4 ) -  
0(3 ' )  = 2,678 A, ces deux liaisons sont plus longues que 
celles des acides pairs en C(6) et C(8). 

Ceci peut ~tre mis en parall~le avec l 'al ternance des 
points de fusion: 

Liaison Temp6rature 
Acide hydrog~ne fusion 

adipique C(6) 2,640/~ 149°C 
pim61ique C(7) 2,677 104 
sub6rique C(8) 2,654 142 

Agitation thermique 

Les Tableaux 3 et 4 donne les amplitudes et les 
directions des axes principaux d 'agitat ion thermique 
par rapport  au r6f6rentiel x'yz du cristal. Nous voyons 
que l 'axe de plus grande anisotropie pour  t o u s l e s  
atomes est approximat ivement  perpendiculaire h Oz. 
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h k l  Fo F~ 
O0 O0 02 45.35 46.26 
oo oo 0% 4.~0 -4.71 

oo o6 14.83 - I Z . 27  
oo O8 17.10 18.01 

oo oo IO 21.30 18.26 
O0 O0 12 9.91 7.89 
O0 O0 14 7.84 7.26 
oo oo 16 15.09 13.3~ 

oi oo -18  12.22 9.O6 
01 00 -16 16.80 -16 .86 
oi  oo -14  18.69 -14.82 
oi oo -12 24.20 -23.72 
01 oo - I0  16.05 -1~.91 
01 oo -o8 26.66 23.12 
ol oo -O6 42.57 41.51 
oi oo -ok 12.58 13.23 
o l  oo -O2 7.93 -0.46 
oi oo oo 143.20 -165.08 
oi oo o2 12.13 -11.57 
OI oo o6 12.~8 9.48 
O1 00 06 9.40 8.67 
01 O0 IO 4 .25  6.17 
01 oo 12 3.71 5.14 

02 oo -22 4.40 -5.37 
o2 oo -2o 17.o! -16.73 
02 oo -18  47.51 .-44.46 
02 oo -16 13.15 11.22 
02 oo -14 15.12 Ih.45 
02 oo -12 4.97 6.51 
02 oo -10 47.66 -41.61 
02 oo -08 72.41 -72.86 
02 O0 - 06  46.67 -44 .99  
O2 O0 -0% 21.78 -20.36 
02 oo -o2 31,69 -20.o5 
o2 oo oo 28.46 26.95 
02 O0 02 3.23 1.95 
O2 oo o4 3.62 1.02 
02 O0 O6 6.58 -7.11 
O2 oo O8 6.50 - 6 .18  
oz oo IO 5.OO -5 .42  

I 
03 O0 -22 8.95 9.55 
03 oo - 20  ~4.14 25.06 
03 O0 -18 (9+.62 62.90 
03 O0 -16 24.92 -21.21 
O3 O0 -14 2Z.38 -20.72 
O3 O0 -12 3.2O -3.72 
O3 O0 - I 0  29.18 29.23 
O3 O0 -08  28.73 24.97 
03 O0 -06 9,07 7.57 
03 oo -04 11.20 8.68 
03 (30 -02 20.61 15,02 
03 oo oo 13.84 -12,72 
03 oo 02 11.98 -12.71 
03 O0 04 5 .90  -7.09 

~o~ oo -26 ]2.34 12.39 
O0 -24 6.32 5-97 

04 O0 -22 3.74 -4.22 
O4~ 00 -20 3.89 -4.72 

O0 -18 ~1.22 -39.37 
O0 -16 23.03 21.60 
oo -14 18.60 17.87 

Oh oo -12 12.94 13.30 
. . . . .  ~ 487 
oo -O8 . 3.83 

O4~ O0 -06 8.77 0.04 
oo -O4 5.60 - 4 . 76  

O~ O0 -02  7.31 -4 .72  
O0 O0 5.93 5.89 

O4 O0 02 5.69 6.79 

05 oo -28 14.68 -15 .18  
O5 oo -24 3.2O -3.~I 
08 oo -22 3.65 0.22 
O5 O0 -2O 8.32 - 7 . 16  
08 oo -18 24.83 23.68 
08 O0 -16  8.89 O.09 
O5 O0 -14 3.89 -2.99 
O5 O0 -12 9.70 -9 .16  
08 oo - IO  4.43 -3 .77  
o5 oo -O8 3.77 O.96 
o5 O0 -O6 4.19 ~-38 
O5 oo -0% 3.47 4 .16  

O6 oo -2O 8.48 3.94 
O6 O0 -18  16.38 -16.41 
O6 oo -16  6.38 -7 -58  
O6 oo -I t+ 3.20 -O.77 
06 O0 -12 5.30 5.35 

O0 01 01 8.07 0.99 
O0 OI O2 10.39 I0o28 
oo Ol O3 7.82 -7 .42 
oo oi o4 6.78 3-36 
O0 01 O5 2 .18  -0 .77  
O0 01 O6 11.55 9.98 
oo Ol 07 16.18 16.92 
oo ol 08 11.76 lO.60 
oo 01 09 3o.4o 29.75 
oo ol I0 8.33 9.07 
oo Ol 11 6,63 4.37 
00 01 12 6.98 6.47 
00 01 19 6.57 -6 .96  
00 01 14 6.3O 6.47 

01 01 -19 7.16 -9.87 
01 01 -18 3.46 3-65 
Ol Ol -17 8.o9 8.oo 
Ol oi -16 6.87 -6.21 
oi ol -14 3 .76 3.94 
Ol Ol -13 3.55 2.28 
ol Ol -12 4 .98  4.35 
Ol O1 - I I  12.66 -13 .37  
oi oi -1o 7.37 6.90 
OI oi -O9 25.OO -24 .00  
Ol Ol -08 6.06 6.01 
01 o , - 0 7  2.15 . . . .  
Ol Ol -06 4.03 3.93 
Ol Ol -O5 1.73 3-27 
oi oi -o/i 1.58 -.0.84 
Ol Ol -03 1.52 2.68 
01 01 -O2 10.45 -9 .96  
Ol oi -01 3.85 -3 .59  
oi oi oo 5.01 7.O7 
oi oi oi 53-19 51.43 
OI 01 O2 13.41 -10.73 
Ol Ol o3 28.10 27.99 
01 01 0% 5-07 -8 .05 
OI 01 O5 3.01 2.O3 

T a b l e a u  5. Facteurs de structure observes et 

h k l  Fo F~ 
01 01 o6 6.48 -5 .68  
ol oi O7 5.88 -4 .39  
oi ol 08 6.12 -5 .09  
oi Ol O9 3.88 -3 .78  
Ol oi 1o 3.97 -3 .40  
01 01 11 7.85 7.83 

-19 .  7 O2 01 -17 19.83 6.~2 
O20 I  -16  6.72 

[ '~.30 
o2 o1:1~ 7.13 - . 4 o  
02 Ol 3.37 
O20 l  -13 9.88 -5.48 
O2 oi -12 9.43 -8.51 
02 oi -11 11.23 -10.88 
02 oi -1o 16.69 -16.47 
02 O1 -O9 22.52 -21 .02  
o2 oi -O8 16.93 -16.69 
02 oi -07 2.29 - 2 .38  
02 oi -06 15.59 -15.08 
02 Ol -05 IO.78 9 .16  
O20 l  -0/* 14.66 -18 .80  
o2 o,.o3 12.63 -1313 
02 01 -02 2.56 -0.8~ 
02 01 ~01 18.25 -16.66 
O20 I  oo 15.17 -16.20 
02 01 01 35.15 -35 .47  
O2 oi oz 3.31 - 4 , 56  
02 01 03 7.49 -8 .23 
02 OI OL~ 6.12 -5 ,08  
02 Ol 05 3.85 2.26 

03 oi -14 6.66 5.35 
O3 oi -13 ~,24 5.37 
03 Ol -12 12.96 12.08 
O3 01 -I0 18.34 18.06 
O3 oi -O9 2,95 ~.57 
03 01 "08 16.75 16.51 
o3 o, -o7 ....... 3o4 
03 01 -06- 13.68 13.13 
O3 01 -O5 17.08 -17.42 
03 oi -04 II .73 11-23 
03 01 .O3 8.09 7.18 
03 01 -02 3.55 1.12 
o3 Ol ~ 3 . . . .  ~ 52 
O3 01 ~ 10.45 9.66 
o3 . . . .  ~ :~  47o 
03 oi 02 2.21 
03 01 03 5,73 -5.05 

~. o 1 : ~  6.oo 4.6o 
01 3 .40  2.77 
01 -Z3 6.57 4.68 

0%~ oi -22 3.88 9.53 
Ol -2 t  7 .88 8.06 
oi -2O 4.OO 5.10 
01 -19 13.05 13.24 

o~ oi -18 3.94 5.24 
oi -17 17.11 17.33 
ol -16 3.79 1.90 

O~ 01 -15 3-73 2.05 
OI -14 3.67 4.49 
oi -13 3.64 -3.71 
oi -12 3.61 -O.42 

~o~ Ol - I I  5.7O 5.02 
oi - lO  3.64 -2.O4 

O4 oi -o9 9.76 10.72 
o~ . . . .  8 ,~:~ .o84 o, ~ 16.26 
0% oi - 3.88 -O.O4 
O~ 01 : ~  3.94 5.87 

oi 8.97 -1 .80  
Ol -o3 4.oo - 4 .75  
oi -O2 8~ . . . . .  I ~  366879 
Ol oo 3.67 -2 .03 

08 01 -26  5.10 -4.OO 
08 oi -24 5.97 - 5 . 66  
O5 oi -23 3.4O -O.84 
o8 Ol -22 7.70 -7 .22  
05 01 -21 8.42 -9.13 
08 oi -2O 7.07 -6.82 
o5 oi -19 6.89 -6.79 
o8 oi -18 10.24 - 11 .48  
05 01-17 8.69 -7 .78  
05 01 -16 3.76 -3.58 
O5 01 -15 4.OO 7.90 
08 01 -14 8.30 - 6 . 68  
O5 Ol -13 6,72 4.53 
05 01 -12 4.00 -3.12 

06 oi -26  3.37 1.84 
o6 Ol ~ 77o 9.o4 
06 01 ~ 2.86 1.87 
O6 Ol -23 3.07 -1.611 
O6 oi -22 3.25 8.O1 
06 01 -21 3.37 4.63 
06 Ol -20  3.46 0.40 
O6 oi -19 3.52 "4.,.O6 
o6 oi -18 6.42 5.29 
O6 01 -16 3-52 -0,16 
O6 oi -15 3.~6 -6.42 
06 01 -14 7.07 1.76 

oo 02 Ol 80.69 -87 .88  
oo 02 02 14.13 10.82 
oo O2 03 12.85 -12 .40  
oo 02 O~ 21.91 -21,88 
oo 02 4.02 - 2 . 86  
oo 02 06 24.33 -22.O1 
oo o2 O7 7 ,27  7,64 
oo O2 o8 24.27 -21.71 
oo 02 09 3.29 -0.91 
oo O2 IO 12.37 I0.97 
oo O2 11 3.72 3.68 
oo 02 12 3.90 3.37 
oo o2 13 4.02 5.92 
oo 02 14 4.02 2.25 
oo 02 18 3.9o 4 .36  
oo 02 16 3.60 2.82 
oo O2 17 6.20 -6 .07 

o, o 2 - , 7  2o~  2 1 3 4  
Ol 02 -I~ 4.02 - I .61 
oi 02 -15 3.96 -~ .02 
Ol 02 -14 9.O9 -8 .87  
01 O2 -13 8.61 -7 .62 
oi 02 -12 22.39 -22.17 
ol 02 -11 18.96 -17,95 

h k l  Fo F~ 
oi 02 - I o  33.45 -28.O8 
Ol o2 -09 37.84 -36.43 
01 O2 -O8 68.37 70.62 
oi o2 -O7 24.69 -23 .80  
oi 02 -06 41.39 41 .O7 
01 o2 -05 26.99 -24.~1 
oi o2 -0% 4.74 5. 
01 O2 -O3 37.48 -36.O4 
01 O2 -O2 27.76 -25.73 
Ol 02 -01 106.69 -113.23 
Ol 02 oo 31.9o -31.59 
oi 02 oi 8.28 7.35 
oi O2 02 16.13 13.40 
01 02 03 7.57 -4 .94  
Ol 02 Oh 14.85 12.7;+ 
. . . .  o8 3o7 3 7 8  
Ol 02 06 6.62 4.01 
01 O2 O7 I0.67 - I 0 . 58  
oi O2 08 I1.83 9.96 

02 02 -18 9.45 -10.43 
O2 02 -17 29.07 31.71 
O2 O2 -16  6.82 5.18 
o2 o2 : I~  6o5 442 
02 02 21.88 21.13 
02 02 -13 8.11 7.37 
02 02 -12 25.40 25.48 
02 02 -11 1o.19 9.68 
O2 02 - lO  29.49 25.18 
O2 O2 -O9 29.46 26.68 
O2 O2 -O8 7 0 . 5 8  -74.89 
o2 o2-o7 , 4 , o  i , ~  
O2 O2 -06  26.3O -28 .64  
O2 O2 -08 3.84 2.19 
oz O2 -O4 4.74 2.70 
02 02 -03 7,45 6,15 
O2 02 -OI 44.55 44,17 
02 02 02 5.57 -3 .56  
O2 O2 O3 7.09 -7 .88  
02 02 04 3.75 2.60 
O2 O2 O9 7 .78  -7 .57  
02 02 O6 4,02 0.32 
O2 oz O7 4.O2 0,17 
O2 O2 O8 7.45 -6 .72 
OZ 02 09 3.69 -I,OI 
O2 02 1o 5.33 -&.39 

o3 O2 -23 7,8~ 7.81 
03 O2 -22 3.75 4.25 
03 02 -21 12.25 12.50 
03 02 -20 11,03 10,87 
03 02 -19 24.12 25.18 
03 O2 -18  10.34 10.26 
03 OZ -17 20.27 -2O.66 
O3 O2 -16  20.63 -20.O7 
03 02 -15 9-30 7.74 
o3 02 -14 24.36 -24.24 
03 02 -13 7.30 7.71 
03 02 -12 13.7 L~ -11.47 
03 02 -11 15.o5 16,87 
o3 O2 -1o 16.63 -16.41 
03 02 -09 5,87 5,52 
03 02 -08 18.27 18.82 
O3 02 -O7 I0.31 9.00 
O3 O2 -O6 3.13 0.88 
03 02 -005 11.15 9.68 
O3 O2 -O4 3.33 O.9 
03 02 -03 7.21 5.74 
03 02 -02 3.60 3.94 
03 02 -Ol  15.62 -11.55 
03 02 O0 3.87 -2 .73  
O3 O2 01 3 .99  2.11 
O3 O2 O2 4.O2 -5.4O 
o3 o2 o~ ~F .  834 
03 02 04 ,~. -3-99 
03 02 05 4.38 5.93 

02 -26 15.02 17.67 
02 -2 -4.81 O2 -2~ 4.41 
O2 -23 

3.45 0.10 
8.O8 -7 .66  

o4~ o2 -22 9.30 -8.O5 
02 -21 12.88 -13-55 

o4~ O2 -2O I0 ,07 -8 .78  
02 -19 30.59 -33.03 

O4 O2 -18  3.99 -1 .02  
o~ O2 -17 13-71 13.94 

O2 - 16  18 .87  18.44 
oz - I  o,75 -I 54 3.78 O2 11.18 11.28 

O~ O2 -13 3.69 O.47 
02 -12 6.79 5.87 

O~ O2 -I1 7.30 -8.23 
02 -1o 15.38 15-33 

05 02 -26  13.89 -16 .18  
o5 o2 ~ 313 . . . . .  
05 02 - , ,  3.42 3.18 
05 02 -24 3.42 3.18 
05 O2 -23 9.63 0.18 
08 oz -22 7,21 6.66 
O5 02 -21 3.9O 3.17 
05 02 -20 3 .96 4.37 
05 02 -19 18.27 20.12 
O5 O2 -18  4.O2 2.94 
o8 o2 17 . . . . . . . . .  3, 
O5 O2 -16  4 .08  -2 .24  
05 02 -18 9.18 -8.84 
O5 O2 -14 4.O5 -O.46 
o8 02 -13 8.02 -6.71 
05 02 -12 4.08 -3 .59 
05 02 - I I  4 . 02  1.16 
05 02 -10 9.15 -8 ,39  

O6 O2-26  6.85 7-88 
O6 O2 2.65 
o6 o2 ~ 292 

0.57 
-1.81 

O6 0 2 - 2 8  3.13 O.02 
O6 O2-22 3.28 -2.O0 
06 02-21 3.89 -1.16 
O6 O2 -2O '  3 .48  -3-57 
06 02 -19  12.58 -12.68 

oo o3 oi 24.18 22.33 
oo O3 O2 7.61 -8.O4 
oo O3 O3 2.06 0.86 
oo 03 O4 I0.73 -11-79 
oo o3 05 o39 473 
oo o3 o6 5.22 -5 .05 
oo o3 o7 6.20 7.*,5 
oo 03 08 12.72 14.38 
oo O3 O9 19.18 20.94 

h k l  Fo F: 
oi 03 -16 11.67 -13.75 
oi 03 -18 |0 .08  12.23 
Ol 03 -14 h.71 - 1 . 76  
01 03 -13 4.45 5.59 
Ol 03 -12 4 .20  -2 .28  
oi 03 -11 3.91 -4 .49 
Ol 03 -1o 11.89 -12 .26 
oi 03 -09 17.51 -15.90 
Ol 03 -OR ~.~.~ -7 .02  
oi 03 --O7 2.75 2 .66  
o1 03 -O6 21.97 -20.21 
o, o3.o~ . . . .  9 -913 
oi 03 -04 33.6/~ -30.95 
oi 03 -03 29.18 -26.13 
Ol 03 .O2 46.tH -/43.16 
Ol 03 -oi 23.67 -22.44 
Ol 03 00 12.84 -10.94 
Ol 03 oi 2.68 -2.71 
01 O3 O2 15.77 -14.56 
oi 03 03 5.91 3-97 
Ol 03 O4 3.55 -0 .87  
01 03 05 13.23 -14.53 
Ol 03 O6 4.13 -I.03 
Ol 03 07 1 0 . 4 4  - 9 .90  
Ol 03 08 12.40 -12 .67  
01 03 09 9.75 -10 .24  

02 03 -17 8.81 -9.59 
02 03 -16 13.92 14.92 
02 03 -15 8.59 -9.48 
02 03 -I/~ 4.31 2.60 
02 03 -13 4.06 -2.39 
02 03 -12 3 .80  -2 .78  
02 03 -11 5.65 -5 .18  
02 03 -10 3-37 -2.61 
O2 O3 -O9 7.07 -7 .8o  
O2 O3 -08  8.76 3.22 
o2 o3 .o7 . . . . . . . . .  
02 03 -o6- 2.90 -1.86 
02 03 -05 22.26 20.08 
02 03 -O4 3.00 5.69 
02 03 -03 18.52 16.71 
02 03 -02 16.57 17.43 
02 03 oo 10.33 -9.68 
02 03 Ol 3.95 -3 .39 
02 03 02 4.20 -1 .89  
02 03 03 4.42 3-78 
02 03 04 7-32 -6 .19  
02 03 05 10.00 IO.94 

03 03 -19 8.48 9.65 
03 03 -18 4.85 5.01 
03 03 -17 7.46 7.23 
03 03 -16 4.56 --0.96 
03 03:~ 732 6~ 
03 03 8.44 5.38 
03 03 -13 14.72 15.88 
03 03 -12 13-37 14.40 
03 03 -11 18.27 18.76 
03 03 - lO  21.83 2~.28 
03 03 -09 11.78 1/#.96 
03 03 -08 7.8~ 8.91 
03 03 -07 11.74 -10.05 
03 o~ -06 12.21 10.58 
03 03 -08 7.97 -6 .35 
03 03 .O4 7.50 8.98 
03 03 -03 4.31 3-15 
o3 o3 .o1 88 ..... 
03 03 O0 8.59 9.90 

0% 03 -I~ 9.71 -9.54 
04 03 -1 t~ 4.60 2.71 
04 03 -13 18.02 -19 .68  
04 03 -12 4.86 -2 .44  
04 03 -11 8.62 -9 -30  
04 03 - I 0  9.50 - I o . 35  

O5 03 -18  8.44 -10 .1o  
05 03 -17 4 .89  1.80 
o5 03 - 16  ~.89 -3.93 
o8 O3 -15 7.O7 5.97 
O5 03 -14 7.78 -6.31 
05 03 -13 7.7Z 7.07 

O6 O3-21 6.34 6.51 
06 0 3 - 2 0  ~.13 -2.81 
06 0 3 - 1 9  4.20 3.91 
O6 O3-18 6.67 5-38 

oo ~ . . . .  6, , 
oo o2 18.~9 -i~. 
oo ~ ~ ........ 33 
oo 26.o8 -26.26 
oo 0% 08 6 ~9 6.49 
oo 0% 06 15.Z9, -14 .85  
oo 04 07 12.42 -12.32 
oo 0% 09, 18.28 -15-77 

0% 23 • 67 oo O9 23.73 
oo o~,: ,,o 37o 2~8 
oo 8.47 8,09 

oi o~ -16 11.a7 13.07 
o, o4 z'i~ 4.0% -,  32  
oi 0% 3.9~ 5.7~ 
oi oO~ -13 3.79 -O.34 
oi  -12 3.58 .-t+. $3 
ol 0% -11 3.~7 -3.22 
oi 04 -1o 1o.qi -12 .08  
Ol 0% -O9 39.99 37-~2 
oi o4 -OR 31.9,~ 31.8,~ 
ol  04 -O7 20.0~ -21.7£ 
oi Oh - 06  17.R? 1(, .°6 
ol 0% -o~ ~,.~: 8J:o 
oi O4 -O4 1,79 -2.08 
01 o4 -o~ lO.69 9 .36 
oi 0% -02 23. t ~  -22.62 
o, ~ ~ ;  8 . . . .  324 
oi 21.91 20.06 
oi 0% ol 4.~ -2.95 
oi 0% 02 14.64 11+.20 
o, ~ ~ . . . . .  961 
01 5.56 3.37 
01 04 o5 3.31 -1.32 
Ol 0% 06 9.4~ -10.39 
o I ok O7 7 • ~4 6.5 I, 
oi 0% o8 3.92 -O.43 
01 O4 09 9.7 R -I0.63 

O2 O4 - IR  R 7 

- 3.98 -3  .O6 

calculOs 

h k  l ,co Fc 
02 04 -15 ~-R2 -2 .~7  
02 o t~ -14 10.97 12.71 
02 0% -13 3./ .6 3.75 
O2 O4 -12 16.19 17.47 
o~ o , - 11  12.~0 13~2 
02 0 t' -10  19.14 20.~3 
,2  ool;, .o . . . . .  o7 . . . . . . .  
02 -08 17.83 -17 J,9 

i i  . . . . . .  5 . . . .  -06 P.20 9.12 
'-O5 11~ .82  -12.74 

02 04 -0% 2Z~ .37  23.24 
02 O~ -o~ 9.05 -7 .94  
O2 0% -02 26.95 24.79 
02 ~ ~ . . . . . . . . .  
02 12.61 -11 .SV 
02 0% 01 5.37 -6J.O 
02 0% 02 3.5~ -3- n~ 
o~ o~ ~ . . . . . . . . .  
O2 5.47 6.37 
02 o~, 06 4.01 -4.34 
02 0% 06 8.3 ~ 8.67 

o~ o t+ -19, 13.5~ -15 .39  
o~ ou ?.9: ~ i .31 
o~ o4 zl~ -7 .r5 9.42 
00~ or. -15 7.t,4 7.75 

3 04 -14 I0.P7 -I0.43 
03 0% -13 3.52 -2.59 
03 0% -12 3.40 1.21, 
03 05 -11 11.12 -11.33 

0% - lO  6.62 -7.02 
S oI~ -09 36.80 36.70 
03 0~, .O9, 4.q2 5.70 
03 O4 -O7 11.48 ' i0.95 
o~ 0% -O6 7.29 -5.38 
03 0% -05 9.75 8,53 
o, . . . . . . .  5 . . . .  9 
o°i o~ -03 3.67 3.~7 

04 -02 5.10 -3.51 

oh -22 7 .74  -8.r~, 
( ~ -21  3.P8 0.93 

04 -20 n.29 -8.89 
04 0% -19 5.0% -1 .67  

o~ :~; . . . .  3 13.68 
4.01 4.P I' 

o~ 0% - 16  3.98 2.92 
O4 0t' -15 3-98 0.77 

04 -14 5.01 -5 .98  
O4 0% -13 R.8"/ 7.36 

-12 13.09 -13.07 
-11 13.09 11.56 

2.2 g~ ~ - ~  14.283"~8 . . . .  ~ 
O0 05 01 20.~6 -19 .9  t, 
O0 O5 O2 9.9 (` -11.41 
O0 05 03 26.5~ -24.P1 
oo 08 0% 17.7 ~ -17.69 
oo 05 o~ 21,45 -21.19 
oo 05 o6 17.50 -18.3~ 
O0 O5 O7 7.2O -7.01 
oo o ~, o~" '~.11 ~.76 
O0 05 09 7.13 -6.12 

Ol 08 -11 7.bI -6. F9 
Ol 05 - lO  3.6.3 -3.76 
01 05 -09 3.36 6 .66 
ol  05 -o ~ 3.0; '  2.55 
oi 05 -07 12.t~8 12.71 
Ol 05 -06 I p . ~  -17.96 
ol  05 -05 7 .38  7.01 
Ol 05 -0% 27.10 -25.~ 
ol o5 -o3 ~.3o -5.9 P 
Ol 08 -02 27.~8 -28.11 
01 08 -01 4 .80  2.58 
Ol 05 oo 5.06 -4 .23 
O1 05 01 9 .86  9 .76  
oi o5 02 3.05 3.53 
Ol 05 03 11.57 11.55 
oi o5 0% 7 .65  8 .50  
oi o8 o8 3.8~ -2 .50  
01 05 06 12.92 10.96 

02 05 -13 14.97 15.29 
02 05 -12 3.81 .O.P7 
02 o5 -11 17.22 
02 08 -1o 3./,3 
02 05 -O9 8.11 
02 08 -O8 5.12 
02 05 -07 6.86 
02 08 -06 6.75 
02 08 -05 19.61 
02 05 -o% 17,22 
o? 05 .o3 17.12 
02 08 "02 18.61 

03 o8zI~ 1o.67 
03 05 5.15 
o? OF -13 7.00 
00°  12 3o5 -11 3. pJ, 

-IO q.49 
03 05 -09 7.17 
O3 0.'< -oe 3.77 
03 05 -o7 3 .1  
o3 05 .O.~ 6.89 
03 05 -04 9-77 
03 05 .-O6 8.8R 
03 o5 -O3 4.19 
03 05 -02 10.77 

oo 06 01 2.73 
oo 06 02 i . t .8  
oo 06 03 18 o~ 
oo 06 oh 7 .68  
oo 06 06 6.18 
oo 06 06 2.57 
oo 06 07 14.0'} 
oo 06 00 27.05 

01 06 -12 6.23 
oi 06 -11 P.37 
oi 06 -1o 11.19 
Ol 06 -O9 8.07 
o1 06 .OP 26.83 
Ol 06 -O7 8.80 
o1 06 -O6 3.20 

h k  l ,co F~ 
oi 06 -o5 17.29 16.39 
oi o6 --OI, 8.86 -7-3~ 
oi 06 .O" 22.P4 21.87 
Ol 06 -02 9.1,1 -7 .49  
oi o6 -oi 9.3 ~ P.20 
oi 06 oo 6.48 -7 .5~ 
nl 06 o1 2.24 1.29 
oi 06 02 ~.t. 6 0.99 
oi 06 03 5-55 -6 .1R 
01 O6 t~ .O.92 2.87 
ol 06 05 3.06 .O.o8 

06 f.06 -6.02 06 g, 
i 06 07 9 .46  8.02 

o2 06 -T2 3.7 t, -3 .07  
o: 06 -11 14.85 18.09 
o~ o~--1o ~8.60 -23.30 
o" R~ . . . . .  6o -586 
02 ~ -0 ~ 22.59 21.99 
o~ o~:% 66~ 80~ 

15.32 14.84 
02 06 -Of 9.19 -7.21 
02 06 -0% 1 6 . 4 9  16.61 
o, . . . .  3 . . . .  517  

06 -o~ 3-77 3.50 
06 -01 3.30 -3 .54 

03 06 -15 5.71 4 .90  
03 06 -19 5.71 4 .90  
03 06 -14 3.25 3-46 
03 06 -13 6.70 -7 .93  
o~ 06 -12 1 0 . 7 2  I1 .68  

06 -11 19.23 -20 .64  
o~ o 6 - , o  3~.92 32.02 
o~ 06 -09 4.02 1.80 
O3 O6 -o8 R.39 -8.96 
03 06 -O7 6.26 -7 .07  
03 06 -O6 7 .82  -10 .27  
03 06 O~ 8.14 - I . 13  
03 06 - ~  3.58 -3.61 
03 06 -03 3.66 -1.80 

06 -12 10.56 -Ii .86 
06 -11 11.87 '10,84 

0% 06 -1o 20.95 -22.86 

oo 07 o~ 10.41 -9 .48  
oo 07 0 l~ 7 .98  -8.21 
oo 07 05 I I  .23 -11.4l+ 
oo o7 o~ R.93 - 6 . r 9  
oo 07 07 3.35 3.74 
oo 07 OR 3.5  ~. 3-92 
oo 07 09 8.01 -6.00 
oo 07 1o 8.93 7.29 

Ol 07 -12 11.89 12.n9 
oi 07 -11 4.79 -5 .13  
01 O7 - I 0  19.19 19.62 
01 O7 -O9 4.79 5.19 
Ol 07 -OP 16.29 18.11 
o1 07 -07 2..~2 3.01 
Ol 02 -06  6.R 3 7.91 
. . . .  o5 . . . .  837 
oi 07 oo  10.18 11.09 
oi 07 Ol 2.76 1.66 
oi 07 02 8.21 8.8R 
oi 07 03 5.57 6.90 
Ol 07 0% 11.59 11.47 
o1 07 09 3.61 3.29 
Ol 07 06 11,IO 8.98 
oi 07 07 13.57 -10 .20  

02 07 -12 10.28 -10 .42  
02 07 -Ii 3.45 2.84 
02 07 -10  18.30 -18 .77  
02 07 -09 3.18 -1.66 
o2 o7 -o8 16.36 -15.84 
02 07 -07 2.99 - 2 .17  
o~ 07 o6 519 

07 .o6 6~o  : ~  

03 07 -10  9,7 8.70 
3.=,~ -3 .87  % 07 '--09 

07 -0~ 7.19 6.3 o 
17.oo 
-2 .9~ 
7.74 oo o~ 01 3.74 -3.11 
2.91 O0 OR 02 1.53 -1 .63  

~ : ~  oo o. 03 12 .oo 10.83 
oo R 0 L, 3 .38  -4 .08  

20,09 O0 on o5 7.0% 5.68 
19.9R oo o~ 06 2.66 -1.11 
19.12 oo 08 07 2.84 3.39 
21.10 oo 08 08 12.70 12.96 

oo 08 09 16 .99  -16.18 
-I0.30 
-3.01 Ol 08 -11 8.20 -8.83 
-6.38 Ol 08 - lO  2.90 3.62 

0.24 oi 08 -09 19.14 -20 .50  
; ~ : ~  o, o8 o 8  11.83 -12.22 

oi 08 -07 3.31 3.65 
6 2 6  01 08-06 2.23 , : ~  
-3-64 01 08 -05 12.03 I 
-4"50 01 OR -0% 1.88 "-0.21 
-6.71 oi os .o3 15.q2 16.88 
868 o, o8oo 12.96 15. 
.O.51 01 o8 oi 3.31 
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Fig. 2. Projection de la structure suivant l'axe Oy. 

0(1) 0(3) 0 
%~_,~ 119"30' 123°30' ,,,,%~ 122"40' S 

~'It 1,503,~ ~ 123°30 , 1,499A ~ 122"15' 123*30' =,,.. 1,495 ,& 0 0 O 
.co*S"/ C(1) C(6) C(7) X C . 

( ~  117* C(2) 113 ""90~ OH 115" "~,.9~ 

0(2) (c) OH 
(a) (b) 

Fig. 3. Groupements carboxyliques: (a) et (b) pour l'acide pim~lique, (c) dans les acides pairs. (Ces valeurs correspondent aux 
moyennes des valeurs trouv6es pour les acides adipique, sub6rique, s6bacique et dod6canedioique.) 

On peut remarquer que cette direction transversale au 
plan de la chaine est celle qui alt~re le moins les angles 
de valence et les longueurs de liaisons. 
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Struktur eines Phosphor(III,V)-Oxides aus der Misehkristallreihe (P408-P407) 

VON KARL-HEINZ JOST 

Institut fi~r anorganische Chemic der Deutschen Akademie der Wissensehaften, 1199 Berlin, Rudower Chaussee, 
Deutschland 

(Eingegangen am 4. Oktober 1965) 

The monoclinic crystals of this type of phosphorus(III,V) oxides are mixed crystals of the two molecules 
P408 and P407. These molecules differ from the usual P4010 molecule by two and three missing terminal 
oxygen atoms. The geometry of the P408 molecule is discussed in some detail and the structures of the 
molecular phosphorus oxides are compared. 

Von Heinz (1965) wurden P(III,V)-Oxide mit sttSchio- 
metrischen Zusammensetzungen yon P409,0 bis P407, 7 
dargestellt. Sie geh6ren zwei kristallinen Formen an, 
die verschiedene Debye-Aufnahmen geben. Die erste, 
das ~-Oxid, umfasst den Bereich P409,0-P4Os,1, wahr- 

end die zweite, das fl-Oxid, yon P408,0 bis P407,7 
reicht. Die Gitterkonstanten sind far jede der beiden 
Formen unabhangig v o n d e r  stt~chiometrischen Zu- 
sammensetzung, wie mit Debye-Aufnahmen nachge- 
wiesen wurde (Heinz, 1965), wfihrend sich die Dichten 


