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Grund ist vor allem ihr groBtechnischer Einsatz in der Ka-
talyse, beim Ionenaustausch und als Sorptionsmittel.'! Viele
der kommerziell wichtigen Zeolithe lassen sich mittlerweile
ohne die Verwendung organischer Template herstellen, wobei
die Reaktionsparameter wie Temperatur, Reaktionszeit,
molares Verhiltnis Si/Al und pH-Wert genau eingestellt
werden.”) Dass der Einfluss dieser Parameter bei der Zeo-
lithsynthese detailliert verstanden wurde, war ein entschei-
dender Fortschritt fiir dieses Gebiet.”! Im Unterschied dazu
gibt es bisher erst wenige systematische Untersuchungen von
organisch-anorganischen Hybridsystemen.”! Dies ist umso
verwunderlicher, wenn man die Erfolge betrachtet, die in den
letzten Jahren auf diesem Gebiet erzielt wurden. In Anbe-
tracht des modularen Aufbaus dieser Hybridverbindungen™
beschiéftigten sich bisherige Arbeiten vornehmlich damit, die
Rolle der organischen Molekiile bei der Strukturbildung
aufzuklidren.” Dies erklirt auch die Tatsache, dass zwar schon
iiber 13000 metall-organische Geriiste (,,metal-organic fra-
meworks“, MOFs) beschrieben wurden,'” aber nur sehr
wenige Metall/Ligand-Kombinationen! bekannt sind, von
denen mehr als zwei oder drei unterschiedliche Strukturen
beschrieben wurden.”!

Die Substanzklasse der Cobaltsuccinate, einschlieBlich
der Hydrate und der Hydroxoverbindungen,® wurde in den
vergangen Jahren bereits intensiv untersucht. Es wurden fiinf
Verbindungen beschrieben, die ausfiihrlich charakterisiert
wurden. Diese Substanzklasse bietet sich daher an, um den
systematischen Einfluss von Reaktionsparametern auf die
Strukturbildung zu untersuchen. Zusétzlich zur groBen Zahl
der moglichen Verbindungen weisen diese auch eine grofie
strukturelle Vielfalt auf. So wurden sowohl ein- als auch zwei-
und dreidimensionale Strukturen beobachtet. Mehrere dieser
Hybridmaterialien enthalten endlose Co-O-Co-Verkniipfun-
gen und konnten daher neben interessanten magnetischen!
oder katalytischen'”! Eigenschaften auch eine erhohte ther-
mische Stabilitit aufweisen.!"!! Da die Cobaltsuccinate von
unterschiedlichen Arbeitsgruppen und ohne einheitliche
Vorgehensweise synthetisiert wurden, ldsst sich nachtriglich
nur schwer eine Aussage iiber den Einfluss der Reaktions-
parameter auf die Produktbildung treffen.

Kiirzlich konnten wir zeigen, dass die einfache stochio-
metrische Reaktion von Co(OH), mit Bernsteinsidure
(HOOC—CH,CH,—COOH) in Wasser bei unterschiedlichen
Temperaturen zu fiinf verschiedenen Verbindungen fiihrt.
Dabei stellte sich heraus, dass mit steigender Temperatur der
Grad der Hydratisierung ab- und die Dichte zunimmt.
Wihrend in dieser zuriickliegenden Studie der Einfluss des
Parameters Temperatur isoliert betrachtet wurde, ist es das
Ziel der vorliegenden Arbeit, mehrere Reaktionsparameter
parallel zu untersuchen, um zusitzliche FEinblicke in die
Chemie dieses Systems zu erhalten. Allerdings muss dabei
beachtet werden, dass der lineare Anstieg der Zahl zu un-
tersuchender Syntheseparameter zu einem exponentiellen
Anstieg der durchzufiihrenden Reaktionen fiihrt. Daher ist
die vollstindige serielle Untersuchung groBer Parameter-
rdaume meist unpraktikabel oder oft sogar undurchfiihrbar.

[*] Wir z3hlen die Lésungsmittelmolekiile, die an die Metallzentren
(geladen oder ungeladen) koordinieren, zu den Liganden.
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Dank neuerer Entwicklungen im Bereich der Hochdurchsatz-
Materialforschung sind nun derartige Untersuchungen unter
hydrothermalen Reaktionsbedingungen in miniaturisierten
Parallelreaktoren moglich.>"! Diese Hochdurchsatzmetho-
de zeichnet sich durch ihren geringen Verbrauch an Rea-
gentien aus sowie durch die Moglichkeit, alle Reaktionen in
einem Parallelreaktor unter identischen Prozessparametern
durchzufithren. Auf diese Weise lassen sich Stabilitédtsfelder
verschiedener Verbindungen schnell bestimmen. Der Einsatz
dieser Methode wurde kiirzlich anhand mehrerer systemati-
scher Studien an organisch-anorganischen Hybridverbindun-
gen auf Basis von Phosphonsiduren demonstriert. Dabei
wurde vor allem der Einfluss des pH-Wertes auf die entste-
henden Produkte untersucht.>'9 Hier setzen wir diese
Hochdurchsatzmethode ein, um den Einfluss der folgenden
vier Reaktionsparameter bei der Synthese von Cobaltsucci-
naten aufzukldren: Temperatur, pH-Wert, Konzentrationen
und Reaktionszeit.

Analog zu unseren vorangegangenen Studien zur Syn-
these von Cobaltsuccinaten®™! haben wir ausschlieBlich Re-
aktionen im System Co(OH),/C,H,O,/H,O untersucht. In
diesem System ist die Zahl der Reaktanten auf ein Minimum
beschriankt, um weitere Einfliisse bei der Reaktion auszu-
schlieBen. Die Co?*-Quelle enthilt bereits die benétigten
OH -Ionen, um die Dicarbonsédure zu deprotonieren. Dies
hat mehrere Vorteile: Zum einen muss zur Variation des pH-
Wertes keine weitere Base zugesetzt werden, was vor allem
beim Arbeiten in verdiinnten Losungen von Vorteil ist. Bei
der Zugabe zuséitzlicher Basen wie Alkalimetallhydroxiden
wiirden sich Wigefehler, die vor allem bei kleinen Proben-
mengen signifikant werden, stark auf den pH-Wert der Re-
aktionsmischungen auswirken. Zum anderen koénnen in
diesem System keine zusétzlichen Salze als Nebenprodukte
anfallen,®™ sodass der Einfluss der Basen oder unterschied-
licher Salzkonzentrationen'® nicht beriicksichtigt werden
muss. AuBBerdem konnen keine weiteren Phasen auftreten,
die durch den Einbau des Kations der Base entstehen konn-
ten. Allerdings weist dieses Reaktionssystem auch Nachteile
auf. Vor allem kann der pH-Wert der Reaktionsmischung
nicht exakt bestimmt werden, da Co(OH), bei Raumtempe-
ratur nur schwer 16slich ist. Erwartungsgeméf wird aber rein
qualitativ beobachtet, dass ein Uberschuss an Cobalthydroxid
oder Bernsteinsdure zu basischen bzw. sauren Losungen
fiihrt.

Die Reaktionen wurden in einem Reaktorblock mit 48
Tefloneinsédtzen durchgefiihrt. Die einzelnen Teflonreaktoren
haben ein Volumen von etwa 400 pL. Zunéchst wurden acht
verschiedene molare Verhiltnisse Co(OH),/C,H,O,, sechs
Konzentrationen und sechs Temperaturen ausgewé&hlt, was
insgesamt zu 288 Reaktionen fiihrte. Die Menge an Wasser
wurde auf 200 pL festgelegt, wodurch alle Reaktionsbehélter
etwa den gleichen Fiillgrad aufwiesen. In den meisten Féllen
kann die zugegebene Menge an Feststoffen vernachléssigt
werden, da diese das Gesamtvolumen kaum beeinflussen.
Ausnahmen bilden Reaktionen, die bei sehr hohen Konzen-
trationen oder unter sehr sauren Bedingungen durchgefiihrt
wurden. Die Reaktionstemperaturen wurden zwischen 75
und 200°C in Intervallen von 25 K variiert. Um die Zahl der
Reaktionen iiberschaubar zu halten, wurde der Einfluss der
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Reaktionszeit nur bei 150 °C getestet. Dazu wurden jeweils 48
Reaktionen iiber Zeitrdume von 5 oder 25 h durchgefiihrt.
Damit ergaben sich 96 weitere Reaktionen. Die verwendeten
Reaktionsparameter sind in Tabelle 1 zusammengefasst.

Das molare Verhiltnis C,;H,O,/Co(OH), sowie die Re-
aktionstemperatur haben den grofiten Einfluss auf die Pro-

Tabelle 1: Ubersicht iiber Temperaturen, Konzentrationen und molare
Verhiltnisse Sdure/Base, die in der hier beschriebenen Studie ange-
wendet wurden.

T[°C] 75 100 125 150 175 200
H,0/Co(OH), 200 150 110 75 50 25
Bernsteinsaure/Co(OH), 0.2 04 06 08 1 1.2 15 2

duktbildung. Bei den entsprechenden Reaktionsparametern
der vorangegangenen Untersuchungen (H,O/Co*t =110, t=
75 h) konnten durch Variation der Temperatur und des mo-
laren Verhiltnisses C,H;0,/Co(OH), vier der fiinf bekannten
Phasen reproduziert werden.!*! Diese Ergebnisse bestitigen
auch den bereits beobachteten Trend,®™ dass mit steigender
Temperatur immer dichtere Phasen gebildet werden. Zu-
sétzlich zu den bekannten Phasen wurden zwei neue Phasen
erhalten. Die Ergebnisse sind in Tabelle 2 zusammengefasst.

Tabelle 2: Aus der Literatur bekannte Cobaltsuccinate; die Dimensio-
nalititen der Gesamtstruktur und der Metall-Sauerstoff-Metall-Teil-
struktur (in Klammern) sind angegeben.

Code Phase Dimensionalitit Lit.
A [Co(H,0)4(C4H.O.)] 1(0) (8a]
B [Co(H,0),(C,H,0.)] 1(0) (8b]
C [Co4(H,0),(OH),(CH,0,);]-2H,0 2 (2) 8¢]
D [Cog(OH),(C,H,0,)s]-2H,0 3(2) (8d]
E [Cos(OH),(C,H4O4)4] 3 (2 (8e]
F [Co;(H20)5(OH)4(C,H,0,).)-7H,0 2 (1) 8]
G [Co(H;0);(OH)y;(CH.O 2 2) [19]

Die neu entdeckten Phasen F und G entstehen unter stark
basischen Bedingungen. Dies spiegelt sich in ihrer Zusam-
mensetzung wider, da sie die gro3ten molaren Verhiéltnisse
OH /C,H,0,* in ihrer Summenformel aufweisen. Das Pul-
verdiffraktogramm des ersten neuen Cobaltsuccinates, F,
dhnelt sehr stark dem simulierten Pulverdiffraktogramm
eines kiirzlich von Guillou et al. beschriebenen Nickelsucci-
nates, dessen Struktur anhand von Synchrotron-Pulverdaten
aufgeklart wurde."”” Wir konnten Einkristalle der entspre-
chenden Cobaltverbindung erhalten; deren Struktur ist in
einer anderen Veroffentlichung beschrieben.'®! Die zweite
neue Phase, G, ist leicht an ihrer strahlend blauen Farbe zu

[*] Die Hochdurchsatz-Autoklaven kénnen nur bis 200°C betrieben
werden. Somit lie3 sich die Temperatur, die zur Synthese von
[Cos(OH),(C4H404)4] (E in Tabelle 2) nétig ist (250°C), nicht errei-
chen. Da jedoch alle anderen Phasen bei den entsprechenden Re-
aktionsparametern erhalten wurden, gehen wir davon aus, dass sich
mit unserer Methode auch Phase E bei héheren Temperaturen ge-
bildet hatte.
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erkennen. Die anderen Cobaldsuccinate sind pink bis tief-
violett. Trotz zahlreicher Versuche in konventionellen Auto-
klaven konnten wir keine Einkristalle oder einphasigen mi-
krokristallinen Pulver dieser Verbindung erhalten. Aufgrund
der Farbe (die typisch fiir tetraedrisch umgebene Co**-Ionen
ist), der Reaktionsbedingungen sowie der Lage und hohen
Intensitdt des ersten Reflexes im Pulverdiffraktogramm
schlieBen wir, dass es sich bei dieser Verbindung wahr-
scheinlich um ein Cobalthydroxid mit kationischen, Brucit-
artigen Schichten handelt, in deren Zwischenrdumen die Su-
ccinat-Ionen eingebaut sind. Wir vermuten, dass die Phase G
mit der kiirzlich beschriebenen Verbindung [Co,-
(H,0),(OH),,(ethandisulfonat)] verwandt ist, da diese unter
dhnlichen Reaktionsbedingungen gebildet wird und sowohl
tetraedrisch und oktaedrisch umgebene Co**-Ionen als auch
Ethandisulfonat-Ionen zwischen den Schichten enthzlt.'”)

Ein Teil der Ergebnisse ist im Kristallisationsdiagramm in
Abbildung 1 dargestellt. Aufgefiihrt sind die entstandenen
Phasen in Abhéngigkeit von der Temperatur und dem mola-
ren Verhiltnis C,H;O,/Co(OH), bei konstantem molarem
Verhiltnis Co(OH),/H,0=1:110. Die Ergebnisse #dhneln
denen bei anderen Verdiinnungen, Abweichungen werden im
Folgenden kurz diskutiert. Die Phase Co;0, und nicht abre-
agiertes Co(OH), wurden in Abbildung 1 iibersichtshalber
nicht aufgefiihrt.

Aus Abbildung 1 lédsst sich erkennen, dass unter sauren
Reaktionsbedingungen — d. h. wenn gentigend Bernsteinsdure
vorhanden ist, um die Hydroxid-Ionen von Co(OH), zu
neutralisieren — der Zusatz weiterer Sdure kaum einen Ein-
fluss auf die Produktbildung hat. Einzige Ausnahme ist der
Grenzbereich zwischen Phase B ([Co(H,0),(C,H,0,)]) und
Phase C ([Co,(H,0),(OH),(C,H,0,);]-2H,0). Dort fiihren
hohere Konzentrationen der Bernsteinsdure zur Bildung von
Phase B, wihrend bei kleineren Konzentrationen Phase C
entsteht. Dieser Trend ist erkldrbar, da Phase C anders als
Phase B Hydroxid-Ionen enthélt und somit die Zugabe von
Sdure die Bildung von Phase C verhindert.

Die beiden neuen Phasen, F ([Co,(H,O);(OH),-
(C,H,0,),] 7TH,0) und G (,,[Co,(H,0),(OH)1»(C,H,0,)]%),

200

F+D
D +C D
175 F+D C+D
150
T E F+C C
T/°C G B+C
125
F F+B*O
B
100 F+B
F+A A
75
02 04 06 08 10 12 1.5 2.0

Bernsteinsédure/Co(OH), —

Abbildung 1. Kristallisationsdiagramm fiir die Parameter molares Ver-
hiltnis der Reaktanten (Bernsteinsdure/Co(OH),) und Temperatur bei
konstanter Verdiinnung (molares Verhiltnis Co(OH),/H,0=1:110).
Die Phasen entsprechen dem in Tabelle 2 angegebenen Buchstaben-
code. Nicht umgesetztes Co(OH), und Co;O, wurden tibersichtshalber
nicht berticksichtigt.
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die in dieser Studie entdeckt wurden, befinden sich beide auf
der basischen Seite (links) des Kristallisationsdiagramms.
Bedenkt man, wie viele Arbeiten sich bereits mit der Syn-
these von Cobaltsuccinaten beschiftigt haben, so iiberrascht
es, dass diese Phasen nicht schon vorher gefunden wurden.
Dies gilt umso mehr fiir Phase F, die iiber einen weiten Pa-
rameterbereich beobachtet wird. Betrachtet man die Struktur
und die Bildungsbedingungen der Phase F, so fillt eine wei-
tere Besonderheit auf. Die Struktur von F enthélt hochkon-
densierte Co-O-Bidnder, und das molare Verhiltnis Co/
Carboxylat ist typisch fiir Phasen, die unter hydrothermalen
Reaktionsbedingungen erhalten werden. Bemerkenswert ist
allerdings, dass sich Phase F vor allem bei niedrigen Reakti-
onstemperaturen bildet (siche Abbildung 1). Daraus ldsst sich
ableiten, dass zur Synthese hoher kondensierter Strukturen
statt hoherer Reaktionstemperaturen auch stirker basische
Bedingungen angewendet werden konnen. Die bereits oben
beschriebene blaue Phase G entsteht nur unter den starksten
basischen Bedingungen zwischen 100 und 150°C.

In Abbildung 2 sind die Ergebnisse in einem terndren
Phasendiagramm zusammengefasst. Die sieben Cobaltsucci-
nate sind entsprechend ihrer Zusammensetzung aufgetragen.

H,O

anjesadwa)

CoOo~ OH™

Abbildung 2. Ternires Phasendiagramm der sieben bekannten Cobalt-
succinate. Die Pfeile geben den Einfluss von Temperatur und Zusam-
mensetzung (angegeben durch den pH-Wert) auf die Produktbildung
an.

Es fillt auf, dass die fiinf urspriinglich bekannten Phasen (A—
E) ungefdhr auf einer Linie auf der linken Seite des Dia-
gramms liegen, wihrend die neuen Phasen (F und G) im
starker basischen Bereich zu finden sind. Die Pfeile kenn-
zeichnen, wie sich Temperatur und pH-Wert auf die Bildung
der Cobaltsuccinate auswirken.

Der Einfluss der Reaktionszeit wurde nur bei 150°C un-
tersucht. Dabei scheint es, dass die Reaktionen nach einem
Tag weitgehend abgeschlossen sind. Die entsprechenden
Kristallisationsdiagramme, bei denen diesmal die molaren
Verhiltnisse H,0/Co(OH), und C;HO,/Co(OH), gegenein-
ander aufgetragen wurden, sind in Abbildung 3 fiir Reakti-
onszeiten von 5, 25 und 75 h dargestellt. Die Auswertung
ergibt, dass unter stark sauren Bedingungen und bei der
kiirzesten Reaktionszeit von 5 h die Phase B beobachtet wird,
die typisch fiir Reaktionen bei niedrigeren Temperaturen ist.
Dagegen fithren die analogen Ansitze bei lingeren Reakti-
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Abbildung 3. Kristallisationsdiagramme dreier identischer Ansitze bei
Reaktionszeiten von 5, 25 und 75 Stunden. Die Diagramme zeigen die
Phasen, die durch Variation der Eduktzusammensetzung und Konzen-
tration bei 150°C erhalten wurden.

onszeiten fast ausschlieBlich zur Bildung der Phase C. Diese
Ergebnisse lassen sich so verstehen, dass zunichst wihrend
der Aufheizphase bei niedrigen Temperaturen Phase B ge-
bildet wird. Nach einiger Zeit, wenn der Reaktor die Soll-
temperatur erreicht hat, findet die Umwandlung in die ther-
modynamisch stabilere Phase C statt. Eine andere Erkla-
rungsmoglichkeit wire, dass sich wéhrend der kurzen Reak-
tionszeit nur sehr kleine Kristallite der Phase C bilden, die
sich beim Abkiihlen (ca. 1h) wieder auflosen, wobei sich
gleichzeitig Kristalle der Phase B abscheiden.

Reaktionen bei molaren Verhiltnissen Sdure/Base zwi-
schen 0.6 und 1.2 fiithren bei kurzen Reaktionszeiten haupt-
sdchlich zu Mischungen der Phasen F und C, wihrend dies bei
langeren Reaktionszeiten nur beim molaren Verhiltnis
C,H,0,/Co(OH), = 0.6 beobachtet wird. Wahrscheinlich wird
zunidchst durch die Reaktion von Cobalthydroxid mit
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Bernsteinsiure die Phase F gebildet. Uberschiissige Bern-
steinsdure reagiert anschlieBend mit Phase F unter Bildung
der Phase C.

Bei Reaktionen unter stark basischen Bedingungen
(molare Verhiltnisse Sdure/Base < 0.6) wird keine zeitliche
Abhingigkeit bei der Bildung der Reaktionsprodukte beob-
achtet. Dennoch ist anhand der Pulverdiffraktogramme
qualitativ erkennbar, dass lingere Reaktionszeiten zu hohe-
ren Ausbeuten fithren. Dies ldsst sich anhand der Pulverdif-
fraktogramme durch Vergleich der relativen Intensitidten der
starksten Reflexe der Produkte mit denen der noch vorhan-
den Reflexe von Co(OH), belegen. Weitere Experimente, vor
allem In-situ-Untersuchungen, sollen bald zur Aufkldrung
dieser Beobachtungen beitragen.

Als letzter Parameter wurde der Einfluss der Konzentra-
tion der Reaktionsmischungen untersucht. Die Ergebnisse
zeigen, dass diese nur einen geringen Einfluss auf die Pha-
senbildung hat. Als wichtigstes Beispiel sei hier die Bildung
von Phase G genannt. Bei hohen Konzentrationen wird diese
iiberhaupt nicht beobachtet. Bei niedrigeren Konzentratio-
nen kann man anhand der relativen Reflexintensitdten er-
kennen, dass mit zunehmender Verdiinnung Phase G im
Vergleich zu Phase F in immer gréeren Mengen gebildet
wird. Der Einfluss der Konzentration lisst sich allerdings gut
anhand der KristallitgroBen erkennen. Obwohl dieser Effekt
stark von Reaktionsblock zu Reaktionsblock variierte, war
klar zu erkennen, dass in einem gegebenen Reaktionsblock
die kleinsten Kristallite in den konzentriertesten Reaktions-
mischungen erhalten werden.

Seit der Beschreibung von [Cos(OH),(C,H,0,),] (Phase
E) durch Livage et al. 19985 haben sich etliche Gruppen mit
der Synthese von Cobaltsuccinaten beschéftigt. Eine einfa-
che, systematische Untersuchung des entsprechenden Para-
meterraumes hat nun zur Entdeckung von zwei neuen Phasen
in diesem strukturell sehr diversen System gefiihrt. Daneben
konnten wir den Einfluss der Parameter Temperatur, Sdure/
Base-Verhiltnis, Konzentration und Zeit auf die Bildung der
unterschiedlichen Phasen aufzeigen. Dank der Entwicklun-
gen auf dem Gebiet der Hochdurchsatzmethoden unter
FEinsatz von Hydrothermalreaktionen konnen nun solche
systematischen Untersuchungen innerhalb von Wochen
durchgefiihrt werden. Dies ermoglicht nicht nur die effizien-
tere Entdeckung neuer Verbindungen, sondern trégt auch
dazu bei, die Rolle der Syntheseparameter bei der Bildung
dieser Materialien griindlicher zu verstehen.

Experimentelles

Bei allen Experimenten wurden ungebrauchte Teflonreaktoren ein-
gesetzt, die folgendermaBien gereinigt wurden: 5 x Waschen mit des-
tilliertem Wasser, 1 h in siedendem Konigswasser, 5 x Waschen mit
destilliertem Wasser, 1.5 h in siedendem Wasser, 5x Waschen mit
Aceton, Trocknen bei 60°C. Eine dhnliche Vorgehensweise wurde
angewendet, um gebrauchte Reaktoren zu reinigen (12h Behandlung
der Teflonreaktoren in Konigswasser). Damit wurde sichergestellt,
dass alle Kristallisationskeime entfernt wurden.

Cobalthydroxid (Alfa Aesar, 99.9%) wurde direkt in die Tef-
lonbehiilter eingewogen. Dabei wurden die Behilter mit einer Plas-
tikpinzette gehandhabt, um Verunreinigungen und Wagefehler zu
minimieren. AnschlieBend wurde Bernsteinsdure (Aldrich, 99+ %)
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zugesetzt und im letzten Schritt destilliertes Wasser mit einer kali-
brierten Eppendorf-Pipette (Abweichung <1 pg) zudosiert. Die
Proben wurden nicht durchmischt, obwohl es bei der Handhabung
der Autoklaven zu leichten Vermischungen gekommen sein konnte.

Die Reaktionen wurden unmittelbar nach Zugabe des Wassers
gestartet. Die Reaktionszeit betrug in allen Féllen 75 h mit Ausnahme
von zwei Ansitzen bei 100 und 200°C, die in 25 h ausgefiihrt wurden.
Anhand unserer Ergebnisse zum Einfluss der Reaktionszeit bei
150°C konnen wir davon ausgehen, dass dies keinen Einfluss auf die
Produktbildung hat. Die 48er Autoklaven wurden auf einer Metall-
oberfldache an Luft abgekiihlt, und die Reaktionsprodukte wurden
sofort durch Filtration isoliert, um mégliche Phasenumwandlungen zu
verhindern. Dazu wurden die Produkte mit einer Pipette auf ein
Filterpapier iiberfiihrt, mit Wasser und Aceton gewaschen und bei
Raumtemperatur getrocknet.

Rontgenpulverdiffraktogramme wurden mit einem STOE-
Hochdurchsatz-Pulverdiffraktometer STADIP (Mog,,-Strahlung),
das mit einem PSD-Detektor und einem xy-Tisch ausgestattet war,
aufgezeichnet. Dieser Aufbau ermoglicht die automatisierte Auf-
nahme von Pulverdiffraktogrammen ohne Manipulation individueller
Proben. Jede Probe wurde acht Minuten zwischen 2 und 22° (20)
vermessen. Die gemessenen Pulverdiffraktogramme wurden mit den
aus Einkristalldaten berechneten Diffraktogrammen von Co(OH),")
und den bekannten Cobaltsuccinaten verglichen. Dazu wurde das
Programm Powdercell eingesetzt.?!!
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