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Bei der Untersuchung des Systems Bariumazid--~u 
gelang es, drei definierte Verbindungen darzustellen und zu 
beschreiben : 

Ba(Ns)2 wurde erstmals in Form yon Einkristallen dargestellt 
und untersueht. Die Gitterparameter der monoklinen Elementar- 
zelle warden bestimmt lind die Pulveraufnahmen indiziert. 

Ba(N3)2 �9 I I-I20 wurde untersucht und dabei festgestellt, dab 
die in der Literatur f/ir ,,Bariumazid" angegebenen l~Sntgen- 
daten dem ]3ariumazid-Monohydrat zugehSren. Die Gitterpara- 
meter wurden an Hand yon Pulveraufnahmen korrigiert und die 
I~Sntgeninterferenzen angegeben. 

Ba(N3)2 �9 1,5 H20 wurde erstmals dargestellt und beschrie- 
ben. Die pliittehenf6rmigen Kristalle monokliner Symmetrie sind 
nu t  bei tiefen Temperaturen best~indig. Die Gitterparameter sowie 
die t{Sntgeninterferenzen wurden bestimmt. 

The investigation of the system barium azide--water  led to 
the preparation of three defined compounds: 

Ba(N3)2 was prepared and investigated for the first time 
in form of single crystals. The lattice parameters of the monoelinie 
unit  cell where determined, and the X-ray powder diagram was 
indexed. 

Ba(N3)2" i II20 was investigated. The X-ray diffraction 
patterns of this hydrate and of the "barium azide" described in the 
literature where found to be identical. The lattice parameters 
where corrected according to these powder diagrams, and the 
X-ray interferences reported. 

Ba(Na)2.1,5H20 was prepared for the first time and is 
described. The crystals are small plates with monoelinie symmetry, 
and are stable at low temperatures only. The lattice parameters, 
as well as the X-ray diffraction patterns where determined. 

�9 Frau Prof. Dr. Eril~a Cremer zum Geburtstag gewidmet. 
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E i n l e i t u n g  

Da das Reakt ionsverha l ten  yon  Bar iumazid  durch Varia t ion der 

Prs  beeinflugt  wird, haben  wir eine ge ihe  verschie- 
dener Herste l lungsverfahren ausgearbeitet ,  die es gestat ten,  definierte 
Pr/ /parate yon  Bar iumazid  zu erhalten. Bei diesen Arbei ten  wurde dem 
Wassergehalt  der Kristal le  besondere Aufmerksamkei t  gewidmet, da in 
der Li te ra tur  verschiedene Meinungen tiber die Existenz yon  Bariumazid-  

H y d r a t e n  ver t re ten  werden. 

Diese Unsieherheiten im Wassergehalt k6nnen ha.upts/iehlieh auf die 
thermische Instabili t~t des Bariumazides zuriickgefiihrt werden, die eine Ent-  
w~tsserung bei h6heren Temperaturen nicht gestattet. Wird die Dehydratation 
aber bei Zimmertemperatur durehgefiihrt, gelingt es vielfaeh nieht, das 
Wasser vollst~indig zu vertreiben. Dieser Umstand hat im Laufe der Jahre 
zu einer Reihe yon Irr t i imern gefiihrt. 

Dariiber hinaus sind aueh die meist verwendeten Pr~parationsmethoden 
dafiir verantwortlich zu machen, dad Pr~parate mit  nieht definierbarem 
Wassergehalt fiir Untersuehungen herangezogen werden. Wird n/~mlieh 
Bariumazid aus w~tBriger L6sung mittels Aeeton otter Alkohol ausgeffillt, so 
erh~lt man in den meisten F~llen kein einheitliches Produkt. Wie unsere 
rSntgenographischen Untersuehungen zeigen konnten, handelt  es sich dabei 
um ein Gemenge yon Barinmazid mit  Bariumazid-Monohydrat. Allerdings 
kSnnen rSntgenographische Untersuchungen, die sich bei diesem System 
wegen der groBen Anzahl yon Interferenzen schwierig gestalten, nur  dann 
erfolgreich durehgefiihrt werden, wenn die R6ntgendaten der reinen Kom- 
ponenten bekaimt sind, was bisher nieht gegeben war. Es wurde zwar die 
Kristallstruktur eines ,,Ba.riumazides" yon Gi~nther, Porger und Rosbaud 1 
besehrieben, doeh hat gerade bei dieser Arbeit die Unsicherheit in der Be- 
s t immung des Wassergehaltes zu unriehtigen Folgerungen Anlal~ gegeben, 
worauf sp~ter noeh ausffihrlich eingegangen werden soll. 

Das Ziel dieser Arbeit war es daher, die einzelnen festen Phasen im System 
Bariumazid/Wasser rein darzustellen und soweit zu charakterisieren, dab eine 
einwandfreie Identifizierung sgmtlicher Kristallarten ermSglieht wird. 

B a r i u m a z i d - M o n o h y d r a t ,  Ba(N3)2 �9 t H20 

Darstellung der Prdiparate 

Als Ausgangsmaterial fiir si~mtliehe Pr~iparationsmethoden diente Barium- 
azid, das durch Umsetzung einer w~Brigen LSsung von HN3 mit Ba(Ott)2 
erhalten wurde. Die Stiekstoffwasserstoffs~ure wurde durch Beschicken einer 
Austauscherkolonne (Amberlite IR 120 in H+-Form) mit NaN3 in einer 
Konzentrat ion yon ca. 7~o erhalten. Nach Beendigung der Reaktion wurde 
die LSsung mit Aceton versetzt und auf diese Weise ein Gemisch yon 
Ba(Na)2 und Ba(N3)2 �9 1 H20 ausgef~tllt. 

Zur Darstellung yon Barinmazid-Monohydrat wurde der Niedersehlag 
aus der Acetonffillung in Wasser gelSst und einigemale aus Wasser umkristalli- 
siert. Auf diese Weise konnten, durch langsames Auskristallisieren bei 

1 p .  Gi~nther, J.  Porger und P. Rosbaud, Z. Physik. Chem. 6 B, 472 (1929). 

Monatshefte fiir Chemie, Bd. 96/3 6~ 
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Zimmertemp. in CO2-freier Atmosphere, gut ausgebildete Kristalle von 
Ba(N3)2 �9 1 H20 erhalten werden. Die Kristalle bildeten sechsseitige S~ulen, 
die vielfach zu sternfSrmigen Gebilden zusammengelagert waren. In  der 
Mutterlauge und  kurz nach der Entnahme waren die Kristalle Mar, wurden 
aber beim Stehen an Luft langsam trfib. 

RSntgenographische Untersuchung 

Mit einem Einkris talI  von  Ba(N3)~. 1 HzO, dessen Wassergehalt  
0 ,99-L 0,05 Mole Wasser pro Mol Ba(N3)2 betrug, wurde eine Dreh- 
kr is ta l laufnahme um die c-Aehse (OOl) durehgefiihrt.  Der Ident i tg ts-  
abs t~nd wurde mi t  7,0 A best immt.  Bei der weiteren Auswer tung der 
Aufnahme zeigte sich ttberrasehenderweise eine weitreiehende Uberein- 
s t immung  mit  den Daten,  die Giinther, Porger und  Rosbaud 1 fiir , ,Barium- 
azid" angegeben haben.  Nachdem auch eine weitere Drehkristal lauf-  
nahme um (0/c0) ~hnliche Werte  lieferte, wie sie in der oben zit ierten 
Literaturstel le  fiir Bar iumazid  angegeben wurden, lgg die Vermutung  
nahe, daft die yon Giinther, Porger a n d  Rosbaud fiir Bgriumazid angegebe- 
nen  Da ten  in Wirklichkeit  dem Bar iumazid-Monohydra t  zuzusehreiben 

sin& 

Giinther, Porger und Rosbaud haben ihre ,,Bariumazid"-Einkristalle dureh 
Verdunsten einer wiigrigen L6sung yon Bariumazid an Luft und mehrmaliges 
I/mkristallisieren aus Wasser erhalten. Sie waren der Meinung, dab naeh 
langerem Stehen an Luft oder im Vakuumexsieeator fiber P2Oa niemals ein 
GehaR an Kristallwasser vorhanden sei. Dieser I r r tum ist auf die sehr lang- 
same Wasserabgabe des Bariumazid-Monohydrates an Luft zurtiekzuftihren. 

Als weiterer Beweis dafiir, dag die genan n t e n  Autoren  irrtiimtieher- 
weise das Monohydra t  un te rsueh t  haben,  ist in der Besehreibung der 
Kris tal lgestal t  gegeben. Die Kristal le  wurden als seehsseitige S/~ulen 
besehrieben, die an  einem Ende  abges tumpft  sind. Bariumazid-Mono- 
hydra t  bi ldet  aber seehsseitige S~ulen, wie BUS Abb. 1 zu ersehen ist. 

Um festzusgellen, ob man dureh Entwiisserung eines Einkristalles yon 
Bariumazid-Monohydrat zu einem Einkristall yon Bariumazid gelangen 
k6nnte, wurde ein Ba(N3)2 �9 1 It20-Einkristal l  in der R6ntgen-Drehkristall- 
kammer dutch mehrtiigiges Troeknen im Vak. tiber P2Oa entwiissert, ohne dab 
der Krist~ll aus der Kammer genommen werden mul3te. Der KristM1 behielt 
im Laufe der Entw~sserung die s~ulenf6rmige Gestalt bei, verlor aber seine 
glasige Transparenz und wurde milehig trfib, l~6n~genographiseh wurde das 
AuRreten yon Debye--Seherrer-I~ingen des wasserfreien Bariumazides neben 
den Einkristallinterferenzen des Monohydrates beobaehtet. Am Ende der 
Entwgsserung war makroskopiseh wohl noeh der Einkristall zu erkennen, 
r6ntgenographiseh waren aber nu t  noeh Debye--Seherrer-Ringe des wasserfr. 
Pr~parates naehzuweisen. Aueh dieser Versueh weist darauf lain, dab yon den 
zigierten Autoren irrttimlieherweise KristMle des Bariumazid-Monohydrates 
untersueht wurden. 

I n  der Folge wurden  Kristal le  yon  Ba(N3)z" 1 H20 zerrieben und  
Pu lve rau fnahmen  naeh dem Guinier-Verfahren angefertigt.  Beim Versueh, 
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die Diagmmme mit Hilfe der yon Giinther, Porger und Rosbaud angege- 
benen Daten zu indizieren, ergab sieh die Notwendigkeit, die angegebenen 
Gitterparameter geringfiigig zu ver~ndern. Die Indizierung der Pulver- 
aufnahmen gelang vollsts wobei wegen der L/~nge der b-Aehse viele 
Interferenzen dureh eine gr613ere An- 
zahl yon Ebenen beschrieben werden 
k6nnen. In  Tab. 1 sind die bisher noch 
nieht ver6ffentliehten t~Sntgendaten 
des Bariumazid-Monohydrates zu- 
sammengestellt. Die Indizierung er- 
folgte mit den in Tab. 2 angegebenen 
Werten. 

Naeh dem bisher angefiihrten kann 
man folgern, dab die bisher fiir Bari- 
umazid angegebenen R6ntgendaten in 
Wirkliehkeit dem Bariumazid-Monohy- 
drat zugeh6ren. Die Daten ffir Barium- 
azid-Monohydrat sind in Tab. 2 zu- 
sammengestel!t. 

In der Elementarzelle des Ba(N3)2 �9 
�9 1 HeO beiinden sich nicht 10 Mo]e 
Ba(N3)2, wie urspriinglich angenommen 
wurde, sondern nur 9 Mole Ba(N3) �9 Abb. 1. Kristalle v o n  B a ( N ~ ) 2 . 1  H20; 

�9 V e r g r .  x 35  
�9 1 H20, was in guter Ubereinstimmung 
mit der bestimmten Dichte yon 2,93g/era 3 steht. Dieser Umstand 
ist fiir weitere Strukturuntersuchungen von Wichtigkeit. 

B a r i u m a z i d  Ba(N3)2 

Hemtellung der Priiparate 

Um wasserfreies Bariumazid herzustellen, k6nnen die feinen nadelf6rmigen 
KristMle aus der Acetonf~llung durch mindestens 24stdg. Trocknen im Vak. 
fiber P205 entwiissert werden. Es ist zweckm~Big, das Ausgangsmaterial vor 
der Entwi~sserung fein zu pulvern. 

Ein wesentlich gleichm~Bigeres Produkt erh~ilt man, wenn man das im 
Vak. entw~isserte Ba(N3)2 in niehtw~Brigen L6sungsmitteln aufl6st und 
daraus mittels wasserfr. Aeeton das Ba(N3)2 ausf~illt. Als L6sungsmittel wur- 
den Dimethylformamid und Dimethylsulfoxid (DMSO) verwendet. 

Es war allerdings zun~ichst nicht m6glich, Einkristalle yon Ba(N3)2 herzu- 
stellen, da aus w~tBr. L6sung das Monohydrat auskristallisiert, w~hrend aus 
nichtw~Brigen L6sungsmitteln nur feinkristallines Material erhalten wurde. 
Da aber die kristallographisehen Daten von Ba(Na)2 bisher nicht bestimmt 
wurden, waren wir an der Darstellung grSBerer Kristalle interessiert. Es 
wurden dafiir zwei Verfahren ausgearbeitet, die nachfolgend besehrieben 
werden sollen. 

61"  
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Tabel le  1. R S n t g e n i n t e r f e r e n z e n  y o n  B a ( N 3 ) 2 "  1 I-I20 

d, ~ Int. Qexp. h /c l Qber. 

1 1 0 0,0286 
5,899 6 0,0287 0 5 0 0,0287 

1 2 0 0,0320 
5,374 2 0,0346 1 0 i 0,0365 

4,985 10 0,0402 0 4 1 0,0403 
4,190 10 0,0569 0 7 0 0,0563 
4,011 6 0,0622 1 0 1 0,0621 
3,525 7 0,0805 1 4 1 0,0805 
3,344 4 0,0894 1 0 2 0,0894 
3,218 2 0,0966 0 8 1 0,0955 
3,201 7 0,0976 0 3 2 0,0979 
3,026 2 0,1092 2 0 0 0,1096 
2,948 5 0,1151 0 9 1 0,1150 

0 10 0 0,1150 
2,943 5 0,1155 2 3 $ 0,1162 
2,840 4 0,1240 2 4 i 0,1243 
2,813 5 0,1264 2 4 0 0,1280 
2,766 3 0,1307 1 6 2 0,1308 
2,673 4 0,1400 1 0 2 0,1406 
2,510 7 0,1587 2 1 1 0,1583 
2,501 7 0,1599 1 4 2 0,1590 

2 7 0 0,1659 
2,460 7 0,1652 0 12 0 0,1656 

2,361 7 0,1794 2 8 i 0,1795 
2,297 1 0,1895 1 1 3 0,1873 
2,252 5 0,1972 0 0 3 0,1971 
2,190 4 0,2085 0 3 3 0,2074 
2,165 5 0,2133 2 7 1 0,2134 
2,140 5 0,2184 2 8 ~ 0,2196 
2,101 1 0,2265 2 10 0 0,2264 
2,062 2 0,2352 3 2 Y 0,2347 

Tabel le  2. G i t g e r p a r a m e t e r  d e s  B a ( N 3 ) ~  �9 1 H 2 0  ( m o n o k l i n )  

Werte aus Lit. t Korrigierte Werte 

a = 6 , 2 2 A  a = 6 , 2 9 A  p e x p .  = 2 ,93g / e r a  3 
b = 29,29 ~_ b = 29,49 ~ 9 l~6ntg.  = 2,87 g / cm s 
c = 7 , 0 2 ~  c = 7 , 0 0 ~  N --  9 

= 105o14 ' ~ = 105o9 ' 

/ ) a s  e rs te  V e r f a h r e n  zu r  D a r s t e l l ung  v o n  E i n k r i s t a l l e n  des wasserfr .  
Ba(N~)~ ging yon  L 6 s u n g e n  in  D M S O  aus, die n a c h  Zugabe  ger inger  Mengen  
W a s s e r  sehr  l a n g s a m  y o n  100 ~ C auf  Z i m m e r t e m p .  abgekf ih l t  wurden .  

Das  zwei te  Ve r f ah ren ,  das  wi r  h e u t e  ausschl ieg l ich  ve rwenden ,  geh t  yon  
w~Br. L 6 s u n g e n  aus,  die i m  T e m p e r a m r b e r e i c h  zwischen 100 u n d  55 ~ C lang-  
s a m  abgek i ih l t  werden .  D a b e l  kr is tMlis ier t  Ba(Ns)2 in F o r m  yon  N a d e l n  aus,  
die m a n c h m a ]  eine L~nge  yon  m e h r  als 2 cm aufweisen.  
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Die KristMle des wusserfr. Ba(Na)2 unterseheiden sich in ihrer GestMt 
wesentlieh yon denen des B~riumazid-5[onohydr~tes. Wasserfreies Ba(N3)2 
kristall isiert  bevorzugt in Form yon 4kantigen Nadeln gegeniJber 6k~ntigen 
S~ulen beirn Monohydrat .  Der Unterschied zwischen beiden Kristal lformen 
kunn aus Abb. 2 erk~nnt werden. 

Diese beiden Verfahren zur Darstellung w~sserfr. Ba(N3)z sired yon 
Wiebtigkeit ,  d~ es bisher nieht gelungen w~r, Einkristalle yon Ba(Nz)2 herzu- 
stellen, und d~her die rneisten Daten nur rnangelhaft bek~nnt sind. 

RSntgenographische Untersuchungen 
Einkr i s ta l le  yon  Bar iumazid ,  die naeh dem 

eingangs erw~hnten  Verfahren  darges te l l t  
worden  waren,  wurden  in einer RSntgen-  
Drehkr i s tMlkammer  untersucht .  Die Auf- 
n~hme bei  Drehung  des Kr is ta l les  um die 
(hO0)-Riehtung ergab einen Iden t i t / i t s abs t and  
yon  5,42 A, eine Aufnahme um (0k0) einlen 
A b s t a n d  yon  4,39 _~. Der  Iden t i t~ t s abs t~nd  
auf der  d r i t t en  Aehse wurde  mi t  10,1--10,35 A 
bes t immt ,  wenn der  Achsenwinke168 ~ betrug.  

Zur  wei teren Unte r suehung  des Bar ium-  
azides wurden  Pu lve r au fnahmen  naeh dem 
Guinier-Verf~hren angefer t igt .  Die Auf- 
n~hmen ]iegen sieh vol ls t~ndig  indizieren,  
wobei  die in Tab.  3 angegebenen  W e r t e  er- .~bb. 2. Kristalle yon Ba(Ns)~; 

Vergr. x 25 
ha l t en  wurden.  Die zun//ehst be s t immte  Ele- 
mentarze l le  wurde  reduzier t ,  wodureh  sieh der Aehsenwinkel  yon 111~ ' 
auf  99o45 ' verkt i rz te .  I n  der  Elementarzel le ,  die monokl ine  Symmet r i e  
zeigt,  bef inden sieh 2 Formele inhe i ten  Ba(N3)2. Die Zel lenabmessungen 
sind in Tab.  4~ zusammengeste l l t .  

I n  Tab.  3 s ind die R6ntgen in te r fe renzen  yon  Ba(N~)2 zusammen-  
gestel l t .  Die Ind iz ie rung  wurde  mi t  den D a t e n  fiir die reduzier te  Zelle 
vorgenommen.  Die Ube re in s t immung  zwisehen bereehneten  und  experi-  
mente l l  be s t immten  Q-Wer ten  (Q = lid 2) k a n n  als gut  bezeichnet  werden.  

B a r i u m a z i d - E i n e i n h a l b h y d r a t  Ba(Na)2 �9 1,5 H20  

Darstellung der Priiparate 
Bei der D~rstellung yon B~riurnuzid-Monohydrat aus w~Briger LTsung 

war es ~ufgefallen, dab sieh die Krist~llgestMt rnerklieh ~nderte, wenn der 
KristallisationsprozeB bei Ternperatrn~en trnterhalb yon etwa 10 ~ C vorgenom- 
men wurde. Wi~hrend im Bereich zwisehen 50 und 10 ~ C seehsseitige S~iulen 
yon Ba(Na)~ �9 1 m~o auskristMlisieren, bilden sieh bei tieferen Ternperaturen 
pl~ittchenfTrmige Kristalle,  die rneist vollkornrnen klar mit  g~at ausgebildeten 
FNiehen kristallisieren (Abb. 3). 

Die Wasserbestirnmung dieser Priiparate,  die aus dem Gewiehtsverlust 
naeh Entw~tsserung ira Vakuum fiber P205 ermit tel t  wurde, ergab einen V~ert 
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Tabel le  3. R S n t g e n i n t e r f e r e n z e n  y o n  B a (Na)2  ( r e d u z i e r t e  Z e l l e )  

d, A Int. Qexp. h k l Qber. 

9,474 2 0,0112 0 0 1 0,0112 
5 ,33l  2 0,0352 i 0 0 0,0350 
5,031 6 0,0395 1 0 i 0,0395 
4,729 7 0,0447 0 0 2 0,0447 
4,351 3 0,0528 1 0 1 0,0529 
3,985 10 0,0630 0 1 1 0,0631 
3,393 6 0,0869 1 1 0 0,0869 
3,274 2 0,0933 1 0 2 0,0931 
3,153 3 0,1006 0 0 3 0,1006 
3,078 7 0,1056 1 1 i 0,1048 
2,943 2 0,1155 1 0 3 0,1165 
2,909 8 0,1182 1 1 2 0,1182 
2,693 4 0,1379 2 0 T 0,1378 
2,673 3 0,1400 2 0 0 0,1400 
2,627 1 0,1449 1 1 2 0,1450 
2,562 7 0,1523 0 I 3 0,1525 
2,537 1 0,1554 l 0 3 0,1557 
2,514 1 0,1582 2 0 2 0,1579 
2,468 2 0,1642 2 0 1 0,1646 
2,366 1 0,1786 0 0 4 0,1789 
2,295 4 0,1899 2 1 ~ 0,1897 
2,282 4 0,1820 2 1 0 0,1919 

0 2 0 0,2074 
2,196 7 0,2074 1 1 3 0,2076 

2,182 2 0,2100 2 0 2 0,2115 
2,152 1 0,2159 2 1 1 0,2164 
2,083 3 0,2305 0 1 4 0,2308 
2,046 1 0,2389 1 1 4 0,2390 
2,030 1 0,2427 1 2 0 0,2424 
2,013 4 0,2468 1 2 1 0,2469 

2 1 ~ 0,2523 
1,992 6 0,2520 0 2 2 0 ,252l  

1,961 3 0,2600 1 2 1 0,2603 
1,952 3 0,2624 2 1 2 0,2634 
1,942 1 0,2652 2 0 ~ 0,2653 

0 0 5 0,2798 
1,893 2 0,2791 2 0 3 0,2808 

1,823 2 0,3009 1 2 2 0,3005 
1,803 3 0,3076 0 2 3 0,3080 

Tabel le  4. G i t b e r p a r a m e t e r  d e s  B a ( N s ) 2  ( m o n o k l i n )  

Werte aus Einkristallaufnahmen l~eduzierte ZeIle 

a = 5 , 4 2 A  a = 5 , 4 2 A  
b = 4 , 3 9 A  b = 4 , 3 9 A  
v = 10,26 A c ~ 9,59 A 

= 111~ ~ : 99~ 

9 exp.  = 3,22 g / c m  3 
p RSn tg .  - -  3,25 g / cm 3 

N = 2  
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Tabel le  5. g S n t g e n i n t e r f e r e n z e n  y o n  B a ( N a ) a "  1 , 5 H 2 0  ( r e d u z i e r t e  
Z e l l e )  

d, A Int. Qexp. h k, 1 Qber, 

7,221 3 0,0192 0 0 2 0,0192 
6,845 4 0,0213 1 0 1 0,0213 
6,555 7 0,0233 1 0 1 0,0232 
4,912 7 0,0414 0 1 1 0,0414 
4,150 7 0,0581 1 0 g 0,0577 
3,950 5 0,0641 1 0 3 0,0635 
3,784 3 0,0698 2 0 0 0,0698 
3,744 10 0,0713 1 1 2 0,0713 
3,638 9 0,0756 1 1 2 0,0752 
3,602 2 0,0771 0 0 4 0,0767 
3,425 1 0,0852 2 0 2 0,0851 
2,977 7 0,1128 2 1 1 0,1131 
2,681 6 0,1391 2 0 4 0,1387 
2,650 3 0,1424 1 0 5 0,1423 
2,635 1 0,1440 2 1 g 0,1437 
2,613 5 0,1465 0 2 0 0,1464 
2,544 7 0,1545 2 0 4 0,1544 
2,527 10 0,1566 0 1 5 0,1565 
2,428 5 0,1696 1 2 1 0,1696 
2,406 2 0,1727 0 0 6 0,1727 
2,283 9 0,1910 3 0 ~ 0,1914 
2,213 4 0,2042 1 2 3 0,2041 
2,200 6 0,2066 3 0 3 0,2090 
2,181 6 0,2102 1 2 3 0,2099 

2 2 0 0,2162 
2,150 7 0,2163 2 1 5 0,2165 

2,126 3 0,2212 1 1 ~ 0,2209 
0 2 4 0,2232 

2,116 4 0,2232 2 0 6 0,2307 

2,079 2 0,2314 2 2 2 0,2315 
2,072 3 0,2329 1 1 6 0,2326 
1,967 1 0,2585 1 0 7 0,2593 
1,894 5 0,2788 1 2 ~ 0,2789 

Tabel le  6. G i t t e r p a r a m e ~ e r  d e s  B a ( N 3 ) 2 "  1,5 H 2 0  ( m o n o k l i n )  

Werte aus EinkrisLallaufnahmen Re~uzierte Zelle 

a = 7 , 5 6 7 A  a = 7,58 
b = 5 , 2 2 5 A  b = 5,22 
c = 16,68 ~ c = 14,56 

= 120o1 , ,~ = 93o5 ' 

y o n  1,5 Molen  H 2 0  pro  Mol Ba(Na)2. A n  L u f t  zeigen die Krisi~alle bei  Z immer -  
~emp. n u r  eine sehr  besehr~inkte  IKal tbarke i t  u n d  w a n d e l n  s ieh z iemlieh sehnel l  
in  das  M o n o h y d r a t  urn. Bei  dieser  E n t w ~ s s e r u n g  w e r d e n  die Kr i s t a l l e  mi leh ig  
t r t ib ,  so dug n a e h  e twa  e iner  S t u n d e  d u r c h  A u s b i l d u n g  e iner  Sch ieh t  a n  der  



940 K. Torkar u. a. : Bariumazid und die Bariumazidhydrate 

Oberfl~tche die glasige Transparenz verloren geht. Bei Temperaturen unter 
0~ sind die Pr/iparate fiber mehrere Tage best/~ndig. 

RSntgenographi~che Untersuchungen 

R6ntgen-Pulveraufnahmen des Ba(N3)2- 1,5 ]-[20, die mit  einer Guinier- 
Kammer  durchgefiihrt wurden, zeigten eine grof~e Anzahl von Inter- 

ferenzen, die verschieden waren yon denen 
des wasserfreien Bariumazides und aueh yon 
denen des Monohydrates. Allerdings war es 
bisher nicht m6glieh, bedingt durch die 
relativ langen Be]ichtungszeiten (4 Stdn.), 
Aufnahmen ohne Beimisehung yon Barium- 
azid-Monohydrat zu erhalten. Die in Tab. 5 
angefiihrten R6ntgeninterferenzen waren 
trotzdem einwandfrei zu identifizieren. Es ist 
allerdings m6glich, dal3 einige Linien, die 
etwa mit starken Interferenzen des Mono- 
hydrates koinzidieren, nieht registriert wur- 
den. Dieser Umstand diirfte abet keinen Ein- 
flul3 auf die weitere Auswertung haben. 

In  der Folge wurden Einkristall-Dreh- 
aufnahmen durchgefiihrt. Da keine Tief- 

Abb. 3. Kr i s ta l le  
yon t~a(1%)2 �9 1,5 1:i20; Vergr .  x 25 tempera turkammer  zur Verfiigung stand, 

muBte die Justierung nnd Beliehtung inner- 
halb yon 60--90 Min. durehgefiihrt werden. Die Auswertung der Auf- 
nahmen ist in Tab. 6 zusammengestellt. 

Die c-Aehse wurde zun/~ehst mit  einem Winkel yon 120 ~ gegeniiber der 
a-Aehse angenommen. Diese im Kristallbau ausgezeie~hnete I~iehtung 
erm5gliehte es eine Drehkristallaufnahme durehzufiihren, wobei die 2., 4., 
5. und 6. Ordnung der Sehiehtlinien ausgemessen wurde. Die so ermittelte 
Elementarzelle liei3 sieh reduzieren, wobei die in Tab. 6 angegebenen 
Daten erhalten wnrden. 

Die Indizierung der Pulveraufnahme mit  den in Tab. 5 angegebenen 
Daten gelang fiir alle Interferenzen zufriedenstellend. Die in Tab. 5 
angegebenen Indizes beziehen sieh auf die reduzierte Zelle. 

Diese Arbeit wurde dureh die t~egierung der Vereinigten Staaten yon 
Amerika gef6rdert. 


