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Aus Scandiummetall und Kohlepulver hergestelltes ScC zer-
setzt sich bei Lagern an Luft unter Bildung von v-ScOOH. Da-
gegen bleibt ScC, das durch Carburieren aus- Sc;Oz erhalfen
wurde, unter denselben Bedingungen selbst nach mehreren Mo-
naten unverdndert. Das gebildete v-ScOOH ist sehr gut kri-
stallisiert, viel besser als durch Fillung gewonnene Préaparate.
Die von Milligan und McAtee ermittelte Bohmit-Struktur wird
bestatigt; die Gitterkonstanten wurden neu bestimmt.

Uber die Verbindungen von Scandium ist begreiflicherweise verhalt-
nismifBig wenig in der Literatur bekannt. Vor kurzem wurde ein Scandium-
carbid mit NaCl-Typ hergestellt!, iiber dessen Eigensehaften einiges hier
berichtet werden soll.

An ScC, hergestellt aus Scandiummetall und Kohlepulver, tritt bei
Lagerung an Luft bereits nach 24 Stdn. Zersetzung ein. Der feste Riick-
stand wurde rontgenographisch als Gemenge von noch unzersetztem ScC
und ScOOH identifiziert. Ein entsprechendes vy-ScOOH mit Bohmit-
struktur wurde bereits frither von W. 0. Milligan und J. L. McAiee?
beschrieben. Mit den von diesen Autoren angegebenen Gitterkonstanten
erhilt man eine sehr gute Ubereinstimmung in der Indizierung der ScOOH-
Linien des Pulverdiagramms. Bine beschleunigte Hydrolyse in einem ge-
schlossenen Glasgefa8 (100 Stdn. bei 90° C tber Wasserdampf) ergab ver-
starkte Bildung von y-ScOOH; in diesem Falle waren nur noch geringe
Anteile von ScC zugegen, wie aus Tab. 1 hervorgeht.

Zwecks einfacherer Identifizierung von vy-ScOOH wurde eine ScCls-
Losung in der Siedehitze mit Ammoniak gefdllt, filtriert und das Gel
gewaschen, bis die Reaktion auf Cl--Ionen negativ ausfiel, schliefilich
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Tabelle 1. Indizierung einer Pulveraufnahme von v-ScOOH, wel-
ches durch Zersetzung von ScC entstanden ist (CuX,-Strahlung)

103 . gin® 0 10% . gin? 0 Intensitét

(k) gefunden berechnet geschidtzt
(020) 14,0- 14,0 st
(120); (0022) C 50,6; 52,9 50,9; 52,8 st
(011) 59,3 60,0 S88
(031); (111) SeC 87,4; 87,4 88,0; 87,6 st
(111) 96,5 96,9 s8
(200) ScC 117,0 116,8 m
(131) 124,9 124,9 988
(051); (1011) C 144,05 144,0  143,9; 1441
(200) 147,7 147,5 m
(220) 161,6 161,5
(160) 162,8 162,7 888
(151) 181,3 180,8 m—s
(080) 224.8 223,7
(002) 226,2 225,8 s
(071) 227,7 227,8
(231); (220) SeC  235,0; 233,6  235,5; 233,6
(022) 2395 239,8 m
(180) 260,7 261,6
(171) 265,3 264,7 58
(260) 273,0 273,3
(122) 276,1 276,7 558
(042) 282,4 981,7
(251) 290,3 291,4 sss
(142); (311) SeC  317,6; 320,8 318,6; 321,2 &
(091) 340,5 339,6 58
(320) 345.5 345,8 58
(0100); (222) SeC  350,5; 350,56 349,5; 350,4  ss
(062) 352,1 351,6 8s
(280) 370,6 371,2
(202) 372,3 373,3
(271) 375,7 375,3 58
(191) 377,3 376,5
(1100) 386,4
(222) 3875 387,3 88
(340) 387,7
(162) 389,2 388,5
(311) 390,9 391,8
(082) 449,5 449,5
(360) 456,4 457,6 558
(351); (400) ScC  475,6; 466,9  475,7; 4672
(0111) 479,1 479,4 88
(380); (381) 555,7; 554,0  555,5; 554,8
(371) 5592 559,5 88
(322) 571,3 571,6 &8
(0102) 574,8 575,3 8
(133) 576,5 576,5 ss
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(hED) etunden Dorecimet  bosenait
(400); (420) ScC  588,5; 585,1  589,9; 584,0
(053) 595,4 595,5 58
(282) 597,1 597,0
(422) SeC 700,5 700,8 s
(511); (333) ScC  786,8 788,4
(440) 933,9 934,4 s8

Mit dieser Indizierung ergaben sich folgende Gitterparameter:
a=4007kX -E, b=13016kX -E., ¢ = 3,238kX - E.

wurde bei 25° C bzw. 90° C getrocknet. Das gewonnene Produkt war in
Ubereinstimmung mit Weiser und Melligan® identisch mit v-ScOOH
(Bohmit). Das aus dem ScC entstehende v-ScOOH ist bemerkenswert gut
kristallisiert, besitzt schirfere Pulverlinien, die wesentlich besser aus-
geprigt sind als bei den Réntgenogrammen von durch Féallung gewonnenen
Produkten.

Es ist nun bemerkenswert, dafl sich jedoch ein Scandiumecarbid, wel-
ches durch Carburieren von ScpOs mit Graphit* erhalten wurde, auch
nach vielen Monaten unter gleichen Bedingungen an Luft stabil erweist.
An derartigen Proben konnte keinerlei Zersetzung beobachtet werden;
das Carbid verdndert sich weder bei einer analogen Wasserdampfbehand-
lung noch bei Lagerung in Wasser.

Das ganz verschiedene Verhalten von Scandiumearbid gegeniiber Ein-
wirkung von Wasser bzw. Wasserdampf — vermutlich entsteht bei der
Hydrolyse in der Hauptsache Methan — wurde zunéchst auf spezifische
Begleitelemente zuriickgefiihrt. Eine Rontgenfluoreszenzanalyse des ver-
wendeten Scandiummetalls einerseits und Ses03 andrerseits ergab jedoch
weitgehende Ubereinstimmung (Tab. 2).

Tabelle 2. Rontgenfluoreszenzanalyse von Scandiummetall und Scg03

Scandiummetall Sc,04
Ta v ca. 0,1 bis 0,49 Feovriiiiiiiiiiia ca. 0,29,
Fe .....o..ooooi ca. 0,29, Nioooo e ca. 0,019,
Ni oo, ca. 0,03% LU, ca. 0,039,
72« S ca. 0,019 Th. oo iiiiiiieens, ca. 0,039,
Lu..ooovi. ca. 0,039 Yund Yb ..ooooonint 40 ppm
Th...oovvn.. ca. 10 ppm
Yund Yb ....... 40 ppm

Insbesondere der Gehalt von Yttrium, Ytterbium und Lutetium ist
etwa gleich hoch, wibrend im Scandiummetall sicher viel weniger Thorium

3 H. B. Weiser und W. 0. Milligan, Chem. Reviews 25, 1 (1939).
4 Helga Auer-Welsbach und H. Nowotny, Mh. Chem. 92, 198 (1961).
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vorhanden ist als im verwendeten SceOsz. Die Unbesténdigkeit der Car-
bide dieser Metalle ist gut bekannt und konnte den Zerfall von Scandium-
carbid einleiten. Eine andere Moglichkeit bestiinde darin, dafl der Zerfall
der einen Scandiumcarbidsorte durch Spuren von nicht abreagiertem
Scandiummetall begiinstigt wird. Der typische Fortgang der Reaktion zu
v-ScOO0H und Kohlenwasserstoff ist durch eine diese begleitende Zer-
rieselung gekennzeichnet. Das heilt, dal im Falle der Zersetzung die freie
Oberfliche von Scandiumearbid stark vergroBert wird.

Wir danken Herrn Prof. Dr. H. Nowotny fiir seine Hilfe und sein
groBes Interesse an dieser Arbeit.



