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Die Kristallstruktur von Tetrachlorithylencarbonat—
Antimon(V)-chlorid, C,C1,0,C0 - ShCl,
Von
H. Kietaibl, H. Véllenkle und A. Wittmann

Aus dem Institut fiir Mineralogie, Kristallographie und Strukturchemie der
Technischen Hochschule Wien, Getreidemarkt 9, A-1060 Wien

‘Mit 2 Abbildungen
( Evngegangen am.28. Dezember 1971)

The Crystal Structure of Tetrachloroethylene Carbonate Anti-
mony (V) Chloride, C2C1402CO - SbCls

The crystal structure .of the adduct tetrachloroethylene
carbonate antimony(V)-chloride, C3Cl402C0O - SbCls, has been
determined by the heavy-atom method from three-dimensional
X-ray data. The refinement of the parameters was carried out
by least-squares resulting an R-value of 13.19, (space group
P2 /n. — No. 14; o ='10.13, b =12.15 and ¢ = 12.55 A,
B = 108°40). The wunit cell contains 4 discrete molecules
CoCl402C0 - SbCls. The antimony atom is eoordinated octa-
hedrally by 5 chlorine atoms and the carbonyl oxygen atom of
tetraf&hloroethylene carbonate . (Sh—CI 2.28-2.33 and Sb—O
2.40 A). .

Die Kristallstruktur des Adduktes Tetrachlordthylen-
carbonat—Antimon(V)-chlorid, C3Cl402CO - SbCls, wurde mit
Hilfe der Schweratom-Methode aus dreidimensionalen Réntgen-
daten bestimmt und nach der Methode der kleinsten Quadrate
bis zu einem R-Wert von 13,19, verfeinert (Raumgruppe
P2;/n — Nr. 14; o= 10,13, b = 12,15 und ¢ = 12,55 4,
B = 108°40’). Die Elementarzelle énthalt 4 Molekiile C2Cl405CO -
- 8bCls. Das Antimonatom ist oktaedrisch von 5 Chloratomen
und dem Carbonylsauerstoffatom des Tetrachlordthylencarbo-
nats umgeben (Sb—Cl 2,28—2,33 und Sh—O0 2,40 A).

Einleitung
Die Verbindung Tetrachlorathylencarbonat—Antimon(V)-chlorid
wurde erstmals von Wegleitner im Rahmen von Untersuchungen iiber
Donor—Akzeptorreaktionen dargestellt!. Schwingungsspektren und
Leitfahigkeitsmessungen in Losung lieBen auf das Vorliegen einer
Koordinationsverbindung schlieBen, obwohl man dem Tetrachlor-
athylencarbonat (7'CEC) auf Grund seiner niedrigen Donorzahl
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(DNsnci; = 0,2)2 nur sehr schwache Donorfunktionen zuschreiben
kann.

Von Antimon(V)-chlorid-Addukten mit Donoren, die iiber ein Sauer-
stoffatom koordinieren, liegen bereits Roéntgenstrukturanalysen . wvor,
doch handelt es sich hiebei stets um Addukte mit Donoren mittlerer bis
hoher Donorstirke®—7 (Tab. 1). Vergleicht man die Linge der koordina-

Tabelle: 1. Vergleichende Ubersicht von Bindungslidngen und
-winkeln in Antimon(V)-chlorid-Addukten

Cl—Sb—0
, Sb—0 Sb—Cl  Mittel- Cll\ﬁ);Sb O ite.
Donor DNspers [A] [A] wert ' G? Vséer ratur
[Grad] [Grad]

Trimethyl-

phosphinoxid ~ 33* 1,94 2,33—2,35 88,3 91,8 3, 4
Dimethyl-

formamid 26,6 2,05 2,33—2,35 87,0 93,0 5
Dimethyl-

sulfon 13,6—14* 2,12 2,33—2,37 86,4 93,7 4
Diphenyl-

sulfoxid Hk 2,16 2,32—2,38 86,6 93,4 ¢
Phosphor-

oxidchlorid 11,7 2,17 2,32—-2,35 85,3 94,7 3,4
Benzoylchlorid 2,3 2,19 2,31 83,8 96,2 6,7
Tetrachlor-

athylen-

carbonat 0,2 2,40 2,28-2,33 82,6 97,4  diese Arbeit

* Néherungswerte nach V. Guimann et al., Priv. Mitteilung.
** Siehe 8. 1373.

tiven Sb—O-Bindung mit der Donorzahl, so 146t sich eine eindeutige
Bezichung erkennen. Fiir TCEC - SbCl; war daher auf Grund der
niedrigen Donorzahl von TCEC ein gréBerer Sb—O-Bindungsabstand
als bei den bisher untersuchten Addukten zu erwarten.

Experimenteller Teil

TCEC - SbCl; wurde durch direkte Vereinigung #dquimolarer Mengen
von TCEC und SbCls dargestellt. Das mangels an Kristallisationskeimen
zundchst flissige Reaktionsprodukt wurde in ein Mark-Rohrchen gesaugt
und eine Kristallisation der Verbindung durch Abschrécken mit flissiger
Luft erreicht. In einer speziell konstruierten Mikroapparatur konnten aus
dem kristallinen Produkt (Schmp. = 30 °C) durch Zonenschmelzen Ein-
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kristalle gezlichtet werden, die it der kristallographischen c¢-Achse stets
parallel zur Rohrchenachse ausgerichtet waren. Da die Ausgangsstoffe sowie
das Reaktionsprodukt &uBerst hydrolyseempfindlich sind, muBte unter
strengstem FeuchtigkeitsausschluB gearbeitet weérden. ‘

Die : Gitterparameter wurden 'aus “Buerger-Prizessions-Aufnahmen be-
stimmt (Tab. 2). Ein Richtwert fir dis Dichte konnte dureh Auswiegen der
Substanz. in einem Rohrchen und Ausmessen: des Volumens unter dem
Mikroskop erhalten werden. Auf Grund dieser Diehte enthalt die Blementar-
zelle 4 Formeleinheiten (Tab. 2).

Tabelle 2. Kristallographische Daten far CaCly02CO - SbCls

C2C1402C0 - SbCls, Molgew. 524,84; Schmp. 30 °C;

Monoklin: P2;/n — Cgh Nr. 14;

a = 10,13 + 0,05, b = 12,15 + 0,05, ¢ = 12,55 ++ 0,05 A;

B = 108°40" 4+ 10; ¥V = 1460 A3; Z ='4;

Dexp = 2,34 + 0,052 -em™3; Dy = 2,375 g - em—3; pR = 3,8;
1698 béobachtete Reflexe.

Fir die Intensitétsmessungen wurden Weissenberg-Auinahmen nach
dem Aqui-Inklinationsverfahren der nullten bis zehnten Schichtebene des
reziproken Gitters angefertigt (CuKea-Strahlung, Drehachse [001]).

Im Bereich der Oktanten Akl und Akl wurden 1698 kristallographisch
unabhingige Reflexe erfaBt. Die Bestimmung der Intensitédt der Reflexe
erfolgte visuell durch Vergleich mit einer Schwirzungsskala desselben
Kristalls. Die Intensitéten wurden mit dem Lorentz- und Polarisationsfaktor
korrigiert. Die GréSe des Kristalls (Durchmesser des Réhrchens 0,3 mm;
pR = 3,8) machte eine Absorptionskorrektur fiir zylindrische Kristalle not-
wendig?.

Strukturbestimmung und Verfeinerung

Aus einer dreidimensionalen zugespitzten Patterson-Synthese konn-
ten die Atomparameter des Antimonatoms sowie die Parameter
von 6 weiteren Atomen, die das Antimonatom oktaedrisch umgeben,
abgeleitet werden. Zunichst wurden diese 6 Atome als Chloratome
angenommen. Eine Strukturfaktorrechnung dieses Modells mit einem
aus der Wilson-Statistik ermittelten mittleren Temperaturkoeffizienten
B = 2,6 A2 ergab einen R-Wert von 44,6%*. Eine dreidimensionale
Fourier-Synthese mit den Phasen aus dieser Rechnung lieferte die
Atomparameter simtlicher noch fehlender Atome sowie die Entscheidung
dariiber, welche Position der oktaedrischen Gruppe um das Antimon-
atom von einem Sauerstoffatom besetzt wird. Eine weitere Fourier-
Synthese fithrte zu verbesserten Atomparametern (E-Wert = 31,0%,).
AnschlieBend wurden die Atomparameter und isotropen Temperatur-
koeffizienten fiir jede Atomlage nach der Methode der kleinsten Quadrate

* R=X||Fo|—| || 100/S| Fp|.
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Tabelle 3. Atomkoordinaten far TCEC-SbCls; (in Klammern):
Standardabweichungen der letzten Stellen

Atom

Punktlage x Y z
Sh(1) 4 (o) 0,2522 (2) 0,1401 (1) 0,1112 (2)
cl (1) 4 (o) 0,4552 (8) 0,2020 (8) 0,0817 (8)
cl (2) 4 () 0,0877 (8) 0,0607 (8) 0,1780 (9)
cl (3) 4 (e) 0,0988 (8) 0,2132 (7) 0,9518 (7)
cl (4) 4 (e) 0,2625 (9) 0,2892 (7) 0,2274 (7)
al (5) 4 (o) 0,2869 (10) 0,9727 (7) 0,0401 (8)
cl (6) 4 (e) 0,1891 (11) 0,0694 (12) 0,5041 (11
ql (7) 4 (e) 0,2652 (14) 0,1938 (11) 0,5041 (12)
cl (8) 4 (o) 0,1508 (10) 0,0459 (10) 0,7232 (10)
al (9) 4 (e) 0,3607 (13) 0,2092 (12) 0,7584 (14)
0 (1) 4 (o) 0,4052 (17) 0,0612 (18) 0,2815 (14)
0 (2) 4 (e) 0,4415 (19) 0,0383 (19) 0,5944 (18)
0 (3) 4 (e) 0,4077 (20) 0,9976 (20) 0,7463 (20)
C. (1) 4 (e) 0,3000 (26) 0,0771 (21) 0,5807 (24)
c (2) 4 (o) 0,3018 {30) 0,0816 (25) 0,6951 (27)
C (3) 4 (e) 0,4864 (24) 0,9910 (19) 0,6909 (22)

Tabelle 4. Temperaturkoeffizienten mit Standardabweichungen
in Klammern

Anisotrope Temperaturfaktoren der Atome Sb, Cl, O berechuet nach
exp — (B11h? + Ba2k? + Bsal® - Brohk 4 Bishl 4 Baskl)

Bi1 (-103) PBag (-10%) PBaz (-103) Brg (+10%) Bag(110%)  Bag (- 109)
Sb (1) 10,1 (0,2) 17,3 (0, 7,3 (0,2) —0,7(0,3) 6,7 (0,2) —0,7(0,2)
Cl (1) 14,4 (0,9) 13,3 (0,8) 12,5 (0,9) — 0,3 (1,4) 14,4 (1,4) 4,2 (1,4)
Cl (2) 13,1 (0,8) 12,7 (0,8) 16,6 (1,2) — 2,5 (1,3) 13,6 (1,5) 8,2 (1,5)
Cl (3) 14,8 (0,9) 10,1 (0,6) 10,0 (0,8) 1,2 (1,2) 3,0 (1,2) 1,1 (1,0)
Cl (4) 20,1 (1,1) 8,7 (0, 9,7 (0,8) 4,9(1,3) 69(1,4) —3,3(1,1)
Cl(5) 22,9 (1,4) 9,8 (0,7) 10,6 (0,9) 5,6 (1,5) 8,7 (1,79 — 2,6 (1,1)
Cl (6) 19,0 (1,4) 19,3 (1,3) 18,7 (1,4) 4,7 (2,2) 0,2 (2,2) — 18,0 (2,2)
Cl (7) 32,3 (2,1) 19,9 19,8 (1,4) 30,4 (2,9) 32,5 (2,9) 23,7 (2,4)
Cl (8) 17,2 (1,2) 18,7 174 (1,3) 7,2 (1,8) 23,2 (2,1) 9,6 (1,8)
Cl (9) 24,1 (1,7) 16,5 24,5 (1,9) — 0,2 (2,5) 10,0 (2,8) — 19,7 (2,6)
O (1) 12 (2 ) 15 5 (2) 3 (3) 9 (3) 0 3
O (2 13 (2 15 11 (2) i4 (3) 11 (3) 6 (3)
0 (3) 13 (2) 15 13 (3) 8 (4) 14 (4) 7T (4)

Isotrope Temperaturfaktoren der Kohlenstoffatome berechnet nach
exp — B (sin ©/))2

B[An
1)  5,0(0.5)
2) 5,7 (0,6)
3) 4,2 (0,4)



1364 H. Kietaibl u. a.:

unter Verwendung des Gewichtsschemas nach Hughes® verfeinert.
Fiinf Verfeinerungszyklen verbesserten den R-Wert auf 17,3%, wobei
sich hauptsichlich die Temperaturkoeffizienten erhdhten.

Eine Kontrolle der” Strukturamiplituden ergab fiir die einzelnen
Schichtebenen eine deutliclie Abhingigkeit des Quotienten | F¢ || Fo |

]

O ©
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® O
()
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cre €7

O 0o o
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Abb. 1. Projektion der Kristallstruktur von TCEC - SbCls in Richtung der
y-Achse

vom ®-Wert bzw. Winkel Y (Bezeichnung nach Buerger'?). Die Funk-
tionen | F, |{/| Fo | = £, () wurden fiir jede Schichtebene mittels eines
Polynoms (0. bis 9. Schichtebene: Polynom 3. Ordnung, 10. Schicht-
ebene: Polynom 5. Ordnung) ausgeglichen und die Fo-Werte mit den
Werten der Ausgleichsfunktion multipliziert. Durch diese Korrektur
konnte nunmehr ein R-Wert von .16,3%, erhalten werden. Die Ein-
filhrung der zusitzlichen 46 freien Parameter der Polynome erscheint
auch nach dem statistischen Test von Hamillon' mit einer Wahr-
scheinlichkeit von iiber 99,99, gerechtfertigt. Die Ausgleichsfunktionen
diirften hauptsichlich  Abweichungen von der durchgefithrten Absorp-
tionskorrektur enthalten.
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Eine weitere Verfeinerung mit anisotropen Temperaturfaktoren fiir
die Atome Antimon, Chlor und Sauerstoff verbesserte den R-Wert bis
auf 13,19, Fir die Kohlenstoffatome wurden isotrope Temperatur-
faktoren beibehalten, da eine versuchte Verfeinerurig mit anisotropen
Temperaturfaktoren keine physikalisch sinnvollen Werte ergab.

Abb. 2. Schragril einer Formeleinheit der Verbindung T'CEC - SbCls mit
interatomaren Abstinden (4); die Atome Sb, Ol und O sind als Schwingungs-
ellipsoide dargestellt (Lange der Hauptachsen: 1 > 2 > 3)

Die Atomparameter sind in Tab. 3 und 4 zusammengefat; Tab. 5
enthilt eine Gegeniiberstellung der mit diesen Parametern berechneten
Strukturamplituden und der beobachteten Werte. Abb. 1 zeigt eine
Projektion der Kristallstruktur auf die (010)-Ebene.

Diskussion

Tetrachlorathylencarbonat (T'CEC) bildet mit Antimon(V)-chlorid
ein 1:1-Addukt der Formel CyCl402CO - SbCls (Abb. 2). Die Bindung
des Donors TC EC an das Antimon(V)-chlorid erfolgt ither den Sauerstoff
der Carbonylgruppe. Die Anlagerung des Donormolekiils bewirkt eine
Erhohung der Koordinationszahl des Antimonatoms von 5 (trigonale
Dipyramide} auf 6 (verzerrtes Oktaeder).
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Kristallstruktur von Tetrachlordathylencarbonat-—Antimon(V)-chlorid 1373

Fortsetzung (Tabelle §)

VA S S | A Y n ok 1 IRl IRl hok I RL IR
3 5 9 17 17 & 1 10 16 13 -6 5 10 47 41
2 5 9 21 21 4 1 10 26 i9 -2 5 10 18 17
1 5 9 51 (34 3 110 25 17 2 6 10 2c 15
-1 5 9 51 53 2 110 58 48 1 6 10 22 15
-2 5 9 58 5% 1 t 19 28 23 -t 6 10 37 32
-3 5 9 29 31 -2 1 1o 48 39 -2 6 10 29 26
-4 5 9 37 27 -3 1 10 T4 55 -3 & 10 24 23
-5 5 9 52 50 4 t 10 50 47 -4 6 1o ar 36
-6 5 9 47 39 -8 1 10 20 27 -5 6 10 23 22
-1 5 9 47 47 -9 1 10 23 29 -6 6 10 22 17
-5 5 9 31 32 -1l 1 10 12 14 -7 & 10 29 27
-1 5 9 25 29 7T oz 10 14 1 -8 6 10 23 26
& 6 9 13 10 5 2 10 25 2z -0 6 10 113 17
-2 6 9 18 15 “ z 10 17 8 211 6 10 17 23
6 1 9 27 23 3 2z 18 “1 34 s 7 10 21 17
4 7T 9 29 27 12 10 49 50 37 10 10 12
2 1 9 39 40 -1 2 10 46 44 1 7 10 22 22
-2 7 9 49 o7 -3 2 10 46 5L -1 7 10 41 43
-3 1 9 25 2 -4 2 10 52 40 -3 7 10 23 27
-4 T 9 45 45 -5 2 10 72 55 -5 7 10 30 15
-5 1 9 24 17 -7 -2 10 44 44 -6 7 10 20 17
-6 7T 9 62 66 -9 - 2 10 34 38 -7 7 10 29 32
-7 1T 9 14 12 -11 2z 10 10 17 1 8 10 21 13
-8 T 9 30 29 5 3 10 15 12 -1 8 10 21 23
-0 7 9 26 29 4 3 io0 18 15 -2 B 10 25 22
s 9 9 23 20 i 3 10 26 24 -4 8 10 29 21
3 9 9 33 2R 1 310 24 20 -6 & 10 14 15
1 9 9 30 35 -1 3 10 18 7 -7 8 10 21 24
-1 9 9 37 38 -5 3 10 40 21 -4 B 10 14 14
-2 9 9 21 15 -6 3 10 24 12 -10 8 10 12 13
-3 9 .9 29 28 -7 s 10 29 23 4 9 10 14 10
-5 9 9 38 34 -10 3 10 23 24 ~6 9 10 11 10
-7 9 ¢ 23 24 6 & 10 21 18 - 9 10 10 7
-9 9 9 13 13 5 4 10 10 8 -9 9 1p s 9
2 11 9 18 18 4 4 10 23 20 3 10 10 10 9
-2 11 9 24 22 3 4 10 23 14 -2 10 1n 10 14
-4 119 26 25 2 4 10 36 35 -1 10 10 18 14
-6 11 99 21 18 1 4 10 17 10 -5 1C 10 16 14
-1 13 9 9 14 -2 % 10 %9 45 -6 1C 10 17 16
-2 13 9 9 i -3 4 10 47 42 -8 10 10 11 11
-3 13 9 14 20 -4 4 10 28 25 1 11 10 13 14
¢ 0 10 51 [T -5 4 10 30 21 -1 11 10 12 13
c 1 10 22 24 -6 & 10 47 46 -3 11 1 16 16
0 4 10 48 46 -8 & 10 30 23 -5 11 Io 16 15
5 5 10 33 34 -9 4 10 20 21 -1 12 1n 13 13
¢ & 10 23 21 -16 & 10 15 17 -3 12 10 13 14
c 9 10 1 17 -11 4 10 7 9 -4 12 10 10 L]
c 16 10 12 13 & 5 10 13 11 -5 12 10 1 14
6 9 10 12 9 S 5 10 17 15
4 0 10 29 27 4 5 10 17 13
2 0 10 44 17 3 5 10 19 15
~4 0 10 71 79 2 5 10 15 12
-6 0 10 40 45 -1 5 10 29 22
-8 0 10 45 63 -2 5 10 35 33
-10° ) 10 23 37 -4 5 10 24 23

Die Sb—O-Bindungslinge liegt mit 2,40 A deutlich iiber den ent-
sprechenden Bindungsldngen der bereits untersuchten Addukte (Tab. 1).
Diese relativ schwache Bindung war auf Grund der niedrigen Donor-
starke des TCEC gegeniiber SbCl; zu erwarten. Der oben erwihnte
Zusammenhang zwischen Donorstirke und Bindungsabstand (Tab. 1)
gestattet es nun, die noch unbekannte Donorzahl fiir Diphenylsulfoxid
aus dem bekannten Sb—O-Bindungsabstand (2,16 A) auf 12—13 abzu-
schétzen. ‘

Der mittlere Sb—Cl-Bindungsabstand liegt mit 2,30 & (Tab. 6) niher
bei den Mittelwerten fiir das kristalline SbCls und das Benzoyl-chlorid-
Addukt (beide 2,31 &), als bei den Werten der iibrigen Addukte (Tab. 1).

Die Deformation des [SbCl50]-Oktaeders, die in der Abweichung der
Bindungswinkel C1—Sb—O sowie Cl(3)—Sb—Cl* von 90° zum Ausdruck
kommt (Tab. 7), kann auf einen sterischen Effekt zurtickgefiihrt werden.

* Cl(3) liegt im Oktaeder dem Sauerstoffatom gegeniiber; vgl. Abb. 2.
Monatshefte fiir Chemie, Bd. 103/5 87
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Tabelle 6. Bihdungsabsté’unde (A) far TCEC - SbCls

Sb (1)—Cl (1) 2,33 + 0,01
Sb (1)—C1(2) 2,30 -+ 0,01
Sb (1)—C1 (3) 2,28 + 0,01
Sb (1)—Cl1 (4) 2,31 + 0,01
Sb (1)—Cl (5) 2,30 -+ 0,01
Sb (1)—0 (1) 2,40 + 0,02
C (1)—C1(6) 1,79 &+ 0,03
C (1)—C1(7) 1,69 -~ 0,03
C (1)—0 (2) 1,47 = 0,03
¢ (1)—C (2) 1,43 - 0,04
C (2)—Cl1(8) 1,73 &+ 0,03
C (2)—C1(9) 1,76 4 0,03
C (2)—0 (3) 1,47 1 0,04
Cc (30 (1) 1,22 = 0,03
C (3)—0 (2) 1,29 + 0,03
C (3)—O (3) 1,22 - 0,03

Wie Tab. 1 zeigt, nimmt die Deformation mit wachsendem Sb—O-
Abstand zu und ist bei TCEC - SbCls am grofiten.

Da die Bindungsabsténde wvon nichtkoordiniertem T'CEC nicht
bekannt sind, wurden fiir einen Vergleich zur Abschitzung des Ein-
flusses der Komplexbildung auf die Bindungslangen die entsprechenden
Werte von Athylencarbonat (EC) herangezogen, dessen Kristallstruktur
von Brown1? bestimmt worden. ist.

Auffallend ist die Verlingerung der Bindung in der Carbonylgruppe
von TCEC - ShCls gegeniiber EC (1,15 auf 1,22 A), wihrend die beiden
benachbarten C—O-Bindungen der Carbonatgruppe merklich verkiirzt
sind (1,33 auf 1,25 A). Analoge Anderungen in den Bindungslingen wur-
den auch bei der Adduktbildung anderer Oxoverbindungen mit SbCls
festgestellt. Die Verlingerung der beiden C—O-Bindungen C(1)—O(2)
und C(2)—O0(3) zwischen der Athylen- und Carbonatgruppe diirfte hin-
gegen im wesentlichen durch den induktiven Effekt der Chloratome
verursacht werden (1,40 auf 1,47 A). Die deutliche Verkiirzung der
C—C-Bindung in TCEC - SbCl; gegeniiber EC deutet auf einen teil-
weisen Doppelbindungscharakter dieser Bindung hin (1,562 auf 1,43 A).
Der Mittelwert der C—Cl-Bindungslingen (1,74 A) liegt zwischen den
mittleren C—Cl-Abstinden in Paraffinen und Olefinen (1,767 bzw.
1,72 A13), in Ubereinstimmung mit dem partiellen Doppelbindungs-
charakter der C—C-Bindung. Analog wie im EC schlieBt auch im TCEC
die C—C-Bindung einen Winkel von etwa 20° mit der Ebene der Carbo-
natgruppe ein.

Da die Réntgenuntersuchungen in der Nihe des Schmelzpunktes der
Verbindung durchgefithrt wurden, erreichen die Schwingungsamplituden
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Tabelle 7. Bindungswinkel (Grad) fiir TCEC - SbCls

Cl (1)—Sb (1)—Cl (2) 166,4 4+ 0,3
cl (1)—Sb (1)—Cl (3) 97,1 - 0,3
Cl (1)—Sb (1)—Cl (4) 89,0 - 0,3
€l (1)—Sb (1)—Cl (5) 88,4 1 0,3
cl (1)—Sb (1)—0 (1) 85,4 + 0,4
Cl (2)—Sb (1)—Cl (3) 96,5 1 0,3
Cl (2)—Sb (1)—Cl (4) 89,4 + 0,3
0l (2)— Sb (1)—Cl (5) 89,4 + 0,3
Cl (2)—Sb (1)—O0 (1) 81,1 + 0,4
Cl (3)—Sb (1)—C1 (4) 97,3+ 0,3
Cl (3)—Sb (1)—0l (5) 98,7 4+ 0,3
Cl (3)—Sb (1)—0 (1) 177,5 1+ 0,4
¢l (4)—Sb (1)—Cl (5) 164,0 - 0,3
Cl (4)—Sb (1)—0 (1) 82,2 1+ 0,3
1 (5)—~Sb (1)—O0 (1) 81,8 - 0,4
Sb (1)—0  (1)—C (3) 136,6 - 1,3
0 (1)—C (3)—O0 (2) 121,0 2 2,3
0 (1)—C (3)—0 (3) 124,6 1 2,3
0 (2)—C (3)—0 (3) 113,2 &+ 2,0
C (1)—0 (2)—C (3) 107,0 - 1,8
C (2—0 (3)—C (3) 108,4 1 1,8
0 (2)—C (1)—C (2) 101,4 & 2,0
0 (2)—C (1)—Cl (6) 104,5 &+ 1,7
0 (2)—C (1)—Cl (7) 110,8 &+ 1,7
al (6)-—C (1)—C (2) 111,8 + 1,8
Cl (6)—C (1)—Cl (7) 109,1 1 1,2
Cl (1)—C (1)—C (2) 118,2 1 1,8
0 (8)—C (2)—C (1) 100,6 & 2,0
0 (3)—C (2)—Cl (8) 107,8 2 1,7
0 (3)—C (2)—Cl (9) 108,7 = 1,7
Cl (8)—C (2)—C (1) 117,8 + 1,8
Cl (8)—C (2)— 01 (9) 108,9 - 1,2
Cl (9)—C (2)—C (1) 12,4 1+ 1,8

der Atome relativ hohe Werte (Abb. 2). Das im Zentrum eines Oktaeders
liegende Antimonatom zeigt nur geringe Richtungsabhiingigkeit der
Temperaturbewegung, wihrend die Chlor- und Sauerstoffatome eine
ausgepragte Anisotropie in der Temperaturschwingung aufweisen. Die
fiinf Chloratome in den Eckpunkten des Oktaeders schwingen senkrecht
zur Sh—Cl-Bindungsrichtung am stérksten, in Richtung der Bindung
hingegen-am schwichsten. Die Schwingungsellipsoide gegeniiberliegender
Chloratome Cl(1)—Cl(2) und Cl(4)—Cl{5) sind anndhernd  parallel
orientiert. Auch bei den vier Chloratomen des T'C EC-Molekiils stehen die
Richtungen der groBften Schwingungsamplituden stets senkrecht auf die
jeweilige C—Cl-Bindungsrichtung und verlaufen paarweise anndhernd
parallel: C1(6)—Cl(9) und C1(7)—CI(8).

87*
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Die Rechenarbeiten konnten mit der Rechenanlage IBM 7040 des
Institutes fiir numerische Mathematik der Technischen Hochschule Wien
durchgefiibrt werden, wofiir wir dem Vorstand dieses Institutes, Herrn
Prof. Dr. H. Stetter, danken.

Der Oesterreichischen Nationalbank danken wir fiir die finanzielle
Unterstiitzung bei der Anschaffung wissenschaftlicher Gerite.
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