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Verbindungen der Seltenerdelemente mit ~-Benzoinoxim, 
1. Mitt. 

Von 

R. Pastorek 
Aus dem Ins t i tu t  ffir Anorganisehe Chemie der Palack#-Universit/ i t ,  

Olmiitz (Olomouc), ~SSR 

(Eingegangen am 17. Mai  1971) 

Compounds o/ the Rare Earth Elements with ~-Benzoin Oxime 

Compounds of composition LnCI~. 3 H~Box* (Ln = La, 
Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, He,  Er, Y) ~nd LaBr3 �9 3 H2Box 
were isolated and characterized by  thermoanalysis,  I R  spectro- 
scopy and X-ray  diffraction. 

Substanzen der Zusammensetzung LnC13 �9 3 I-I2Bex * 
(Ln = La, Ce, Pr, Nd, Sin, Eu, Gd, Tb, Dy, I-Io, Er, Y) and  
LaBr~.  3 H2Box wurden isoliert und dureh Thermoanalyse, 
IR~Absorptionsspektren und R0ntgenstreuung charakterisiert.  

Die Verb indungen  der  Se l tenerde lemente  m i t  ~-Benzoinoxim wurden  
bis j e t z t  nur  einmM untersuela~. Ramachandra Rao und  Radhakrishna 

Mur ty  1 haben  Subs tanzen  mi t  der  Zusammense tzung  Ln(HBoz)2C1 

(Ln = Pr,  Nd,  Sm) im Wege der  R e a k t i o n  alkohol iseher  LnCI~- m i t  
H2Box-LSsungen im Molerverh/ i l tnis  1 : 3 un te r  Pufferung mi t  alkohol .  
A m m o n i a k  auf p H  6,5 hergestel l t .  Die e rha l tenen  P r g p a r a t e  wurden  
dann  mi t te l s  der  IR- ,  der  UV- und  der  s ieh tbaren  Spek t r en  vor~ den 
Aut, oren eharakter i s ie r t ,  und  es wurde  ihre Sehmelzpunk t  bes t immt .  

Die Prgparat ionen wurden beim Yt t r ium unter  Verfolgung der Reakt ion 
gesgtt igter YCls.  6 1-120- und H2Box-L6sungen in Athanol  in den molaren 
Verh/~ltnissen 1 : 1, 1 : 2, 1 : 3 begonnen. Es kam in sgmtliehen F/~llen zur 
allmghliehen Ausscheidung einer weil?en Substanz gleieher analytiseher 
Zusammensetzung LnCls �9 3 I-IzBox. 

Die hSchste Ausbeu te  wurde beim Verh/i l tnis  1 : 3, die kleinste  bei 
1 : 1  erzielt .  D a  die gleichen Resu l t a t e  aueh im Fal le  des L a n t h a n s  

* I-I2Box = C14I-IlaNO2 = ~-Benzoinoxim = C~I-Is--CK--C--C6H 5 
N 
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erhal ten wurden,  wandte  m a n  das angefiihrte Molarverh/iltnis 1 : 3  
auch bei den folgenden E lemen tea  an. 

Beim L a n t h a n  t ra t  aueh bei Verwe~dung yon  Methanol  oder n-Pro-  
panol  Ausseheidnng yon  LaCls" 3 H2Box ein, w~hren4 beim Y t t r i um 
aus Methanol  oder n -Propanol  sieh auch bei mehrt/ igigem Stehenlassen 
n u r  H2Box anssehied. Alkohol sehien daher das VOl%eilhafteste 
Medium zu sein. 

Auf Grund dieser Erfahrungen wurde bei den fibrigen untersuehten 
Elementen wie folgt verfahren: 

0,0033 gMol LnCla �9 xH20 wurden in 10 ml absol. Jkthanol und 0,01 gMol 
H2Box in 50 ml absol. A_thanol unter  Umr/ihren und  mgftigem Erw/irmen 
gel6st. Nach der Abkiihlung auf Zimmertemp. wurden die LSsungen filtriert 
und  vermiseht. Bei La, Co, Pr und  Nd begomn sich die Substanz sofort aus- 
zuscheiden, bei den sons~igen Elementen erst naeh einer ~u Am zweiten 
Tag wurden die ausgesehiedenen Substanzen abgesaugt, mit  Athanol und 
mit  Ather gewasehen, unter  einer Infrarotlampe bei 40 ~ getroeknet und 
analysiert : 

% Ln % 5; % Cl 

Ber. Gel. Ber. Gef. Ber. Gef. 

YCI~ �9 3 t-I2Box 10,12 10,32 4,79 5,02 i2, i1 11,81 
LaC13 ' 3 H2Box 14,97 15,13 4,53 4,83 11,46 10,97 
CeCl~ �9 3 HzBox 15,08 14,97 4,52 4,76 11,45 10,98 
PrC18 �9 3 H~Box 15,17 14,95 4,52 4,48 11,45 10,94 
NdCI~ �9 3 H2Box 15,45 15,84 4,50 4,57 11,40 11,29 
SmC13 �9 3 H2Box 16,00 16,07 4,47 4,52 11,32 11,35 
EuCls �9 3 H2Box 16,15 16,19 4,47 4,48 11,30 11,36 
GdC13 �9 3 H2Box 16,62 16,68 4,44 4,15 11,24 11,27 
TbCla �9 3 H2Box 16,76 16,90 4,43 4,36 11,22 10,91 
DyCI~ �9 3 I-I2Box 17,08 16,97 4,42 4,21 11,18 10,84 
HoCI3 �9 3 ]-I2Box 17,27 17,06 4,40 4,31 11,15 10,70 
ErC13 �9 3 H2Box 17,49 17,37 4,39 4,28 11,12 10,83 

Beim Ytt r ium und  Lanthan wurde versueht, in analoger Weise Ver- 
bindungen LnX3 �9 3 H2Box (X =- Dr, I, NOs, CNS) auf die zu isolieren; nu t  
die Verbindung LaBrs �9 7 I-I20 wurde (in verhgltnism~13ig geringer Ausbeute) 
erhalten. In  den iibrigen F/~llen sehied sieh naeh einigen Tagen nur  H2Box 
aus, aueh wenn die Versuehe in CHaOH, C2I-IsOH und n-Propanol ausge- 
fiihr t wurden. 

LaBr3 . 3 I-IzBox % La Ber. 13,09 % N Bet. 3,96 ~o Br Ber. 22,59 
Gef. 13,13 Gel. 4,06 Gef. 22,14 

Die neuen Komplexe sind - -  mit Ausnahme yon Nd, Sm und Gd - -  
kristallin, ihre Debyeogramme sind in der Tab. 1 angefiihrt. 

An t t and  der Thermoanalyse gewormene Ergebnisse sind in der Tab. 2 
wiedergegeben, IR-Spektren in der Tab. 3. Die Pr/~parate sind gegenfiber 
grasser unstabil  und  zersetzen sich in das Halogenid und  I-I~Box. 



V e r b i n d u n g e n  der  Se l t ene rde l emen te  m R  ~-Benzo inox im 833 

Tabel le  1. D e b y e o g r a m m e  d e r  u n t e r s u c h t e n  S u b s t a n z e n  

YC13 �9 3 H2Box CeC13 �9 3 H2Box 

d I d .[ 

6,81 1 4,23 3 
6,15 3 3,60 1 
5,47 2 3,28 3 
4,62 2 2,87 1 
4,23 4 2,56 3 
3,97 1 2,30 1 
3,60 2 2,07 [ 
3,44 1 
3,28 1 P rCla  �9 3 H2Box 
3,04 2 
2,87 3 d ff 

2,56 4 6,81 1 
2,28 3 6,15 2 
2,13 1 5,47 1 
2,04 2 4,62 1 
1,98 2 4,23 2 
1,91 1 3,60 1 

3,28 i 
LaCI3 �9 3 H2Box 2,87 i 

2,56 2 
d I 

2,30 ! 
6,81 1 2,07 [ 
6,15 3 
5,47 2 EuCI~ �9 3 H2Box 
4,62 2 
4,23 3 d ff 
3,60 2 6,81 4 
3,28 2 6,15 4 
2,87 2 5,47 4 
2,56 3 4,62 4 
2,30 2 4,23 4 
2,15 i 3,60 3 
2,07 2 3,28 3 
1,98 1 3,04 1 

2,87 2 
L a B r 3 . 3  H~Box 2,56 4 

d [ 2,30 4 
2,13 1 

6,81 1 2,04 2 
5,68 2 1,98 2 
4,23 1 1,93 J 
3,60 1 1,82 1 
2,92 2 1,65 1 
2,68 1 
2,13 1 

In tens i t~ i t :  1 = min . ,  4 = m~x. ,  

TbC]3 �9 3 I-I2Box HoCla �9 3 I-IeBox 

d I d I 

6,81 4 3,77 2 
6,15 4 3,60 3 
5,47 4 3,43 2 
4,62 4 3,28 3 
4,23 4 3,04 1 
3,60 2 2,78 3 
3,28 4 2,73 1 
3,04 1 2,56 4 
2,78 I 2,39 1 
2,73 1 2,28 4 
2,56 3 2,13 1 
2,28 3 2,04 3 
2,13 ! 1,98 3 
2,04 2 1,93 2 
1,98 2 1,82 2 
1,93 1 1,75 1 
1,82 1 1,72 i 
1,75 1 1,65 1 
1,72 1 1,57 1 

1,53 1 
DyCta �9 3 HuBox 1,46 1 

1,41 1 
d I 

6,81 2 ErCla " 3 H2Box 
6,15 2 
5,47 2 d ff 
4,62 1 6,81 2 
4,23 2 6,15 4 
3,60 1 5,47 2 
3,28 2 4,62 3 
2,78 1 4,23 4 
2,56 1 3,60 3 
2,28 1 3,28 3 
2,13 1 3,04 1 
2,04 1 2,87 2 
1,98 1 2,56 4 

2,39 4 
HoC]a.  3 K2Box 2,28 1 

2,13 3 
d ff 2,04 3 

6,81 4 1,98 1 
6,15 4 1,93 1 
5,47 4 1,82 1 
4,62 3 
4,23 4 

d i n A .  
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Verb indungen  der Selt, enerde lemente  mi t  ~-Benzoinoxim 835 

Tabel le  3. I i % - A b s o r p t i o n s s p e k t r e n  d e r  u n t e r s u c h t e n  S u b s t a n z e n  

H2Box YCI3 �9 3 H~Box L a B r 3 . 3  H2Box CeCI~. 3 H2Box 

695 (2) 1455 (2) 1073 (1) 1875 (1) 
737 (1) 1493 (2) 1095 (2) 1944 (1) 
761 (3) 1626 (3) 1195 (2) 2800 (1) 
802 (2) 1745 (1) 1251 (1) 3200 (3) 
835 (2) 1807 (1) 1273 (1) 
925 (2) 1867 (1) 1284 (2) PrC13 . 3 I-I2Box 
987 (3) 1943 (1) 1340 (1) 

1017 (2) 2690 (1) 1413 (1) 760 (2) 
1033 (1) 3260 (3) 1438 (2) 810 (1) 
1040 (1) 1454 (1) 841 (2) 
1074 (2) L~C13 �9 3 H2Box 1495 (2) 994 (3) 
1095 (2) 1630 (2) 1015 (1) 
1197 (2) 764 (2) 1697 (1) 1034 (1) 
1248 (2) 814 (1) 1805 (1) 1093 (1) 
1281 (1) 843 (2) 1880 (1) 1195 (1) 
1298 (2) 925 (1) 2682 (1) 1250 (1) 
1386 (3) 993 (3) 2815 (1) 1285 (1) 
1414 (3) 1010 (1) 2945 (1) 1340 (1) 
1492 (3) 1035 (1) 3260 (3) 1410 (2) 
1541 (1) 1075 (1) !435 (3) 
1571 (1) 1095 (2) CeC13 �9 3 I-].2Box 1455 (2) 
1600 (1) 1160 (1) 1494 (2) 
1801 (1) 1198 (2) 760 (2) 1503 (1) 
1884 (1) 1250 (1) 812 (1) 1515 (1) 
1946 (2) 1274 (1) 840 (2) 1537 (1) 
2910 (1) 1286 (2) 990 (3) 1553 (1) 
3240 (3) 1340 (1) 1075 (1) 1573 (1) 

1414 (1) 1090 (2) 1613 (1) 
YC13 �9 3 H2Box 1439 (2) 1155 (1) 1620 (2) 

1455 (1) 1180 (2) 1630 (1) 
697 (2) 1495 (2) 1255 (2) 1657 (1) 
760 (2) 1635 (2) 1276 (1) 1676 (1) 
813 (1) 1695 (1) 1285 (2) 1680 (1) 
843 (2) 1810 (1) 1409 (2) 1710 (1) 
925 (1) 1876 (1) 1435 (3) 1726 (1) 
990 (3) 2680 (1) 1455 (1) 2930 (1) 

1020 (3) 2820 (1) 1490 (2) 3240 (3) 
1072 (1) 2940 (1) 1507 (1) 
1095 (2) 3260 (3) 1542 (1) NdC13 �9 3 :I-[2Box 
1116 (2) 1559 (1) 
1194 (2) L a B r 3 '  3 I-I2Box 1576 (1) 760 (2) 
1253 (2) 1624 (2) 810 (1) 
1272 (1) 762 (2) 1636 (1) 840 (2) 
1286 (2) 813 (1) 1670 (1) 921 (1) 
1325 (1) 843 (2) 1715 (I) 993 (3) 
1340 (1) 925 (1) 1729 (1) 1015 (1) 
1412 (2) 992 (3) 1748 (1) 1073 (1) 
1436 (3) 1030 (1) 1800 (1) 1095 (2) 



836 1%. Pus torek  : 

JFortsetzung (Tabelle 3) 

NdC13 �9 3 H2Box EuC13 �9 3 H~Box GdCla �9 3 H~Box DyC13 �9 3 H2Box 

1154 (1) 760 (2) 1439 (3) 1161 (1) 
1195 (2) 813 (1) 1456 (2) 1198 (2) 
1251 (1) 840 (2) 1495 (2) 1253 (2) 
1273 (1) 923 (1) 1628 (2) 1275 (1) 
1285 (2) 990 (3) 1753 (1) 1288 (2) 
1338 (1) 1013 (2) 1798 (1) 1340 (1) 
1412 (2) 1075 (1) 1943 (1) 1415 (2) 
1437 (3) 1093 (2) 2900 (1) 1438 (3) 
1455 (2) 1161 (1) 2940 (1) 1458 (2) 
1493 (2) 1195 (2) 3255 (3) 1495 (2) 
1545 (1) 1253 (1) 1544 (1) 
1575 (1) 1285 (2) TbCI3 �9 3 H2Box 1632 (2) 
1622 (2) 1338 (1) 1753 (1) 
1715 (1) 1412 (2) 761 (2) 1800 (1) 
1750 (1) 1438 (3) 813 (1) 1827 (1) 
1800 (1) 1456 (2) 841 (2) 1945 (1) 
1876 (1) 1495 (2) 921 (1) 2690 (1) 
1942 (1) 1554 (1) 993 (3) 2876 (1) 
2765 (1) 1575 (1) 1020 (3) 3260 (3) 
2863 (1) 1620 (1) 1079 (1) 
3260 (3) 1633 (2) 1096 (2) HoCI3 - 3 H2Box 

1642 (1) 1161 (1) 
SmCI3" 3 H2Box 1752 (1) 1195 (2) 761 (2) 

1798 (1) 1253 (2) 812 (1) 
760 (2) 1877 (1) 1273 (1) 841 (2) 
810 (1) 1943 (1) 1288 (2) 921 (1) 
840 (2) 2560 (1) 1338 (1) 90o (3) 
920 (1) 2840 (1) 1413 (2) 1021 (2) 
994 (3) 2920 (1) 1438 (3) 1074 (1) 

1017 (1) 3230 (3) 1456 (2) 1095 (2) 
1073 (1) 1495 (2) 1155 (1) 
1094 (2) GdC1s �9 3 H2Box 1626 (2) 1196 (2) 
1159 (1) 1800 (1) 1254 (2) 
1195 (2) 763 (2) 1876 (1) 1286 (2) 
1252 (1) 813 (1) 1944 (1) 1339 (1) 
1270 (1) 838 (2) 2840 (1) 1421 (2) 
1285 (2) 924 (1) 2920 (1) 1439 (3) 
1340 (1) 993 (3) 3238 (3) 1455 (2) 
1410 (2) 1021 (2) 1494 (2) 
1438 (3) 1033 (1) Y)yCI~ �9 3 H2Box 1544 (1) 
1455 (2) 1074 (1) 1571 (1) 
1493 (2) 1096 (2) 763 (2) 1624 (2) 
1624 (2) 1162 (1) 814 (1) 1749 (1) 
1750 (1) 1198 (2) 843 (2) 1799 (I) 
1798 (1) 1254 (2) 923 (1) 1876 (1) 
1943 (1) 1273 (1) 993 (3) 1944 (1) 
2680 (1) 1288 (2) 1023 (2) 2670 (1) 
2860 ( i)  1342 (1) 1076 (1) 2850 (1) 
3240 (3) 1413 (2) 1090 (2) 3217 (3) 



Verbindungen der Settenerdelemente raft ~-Benzoinoxim 837 

Fortsetzung (Tabelle 3) 
ErCI~ �9 3 H2Box E r C I 3  . 3 H2Box ErCla ~ 3 H2Box ErCls �9 3 H2Box 

761 (2) 1073 (1) 1286 (2) J.626 (2) 
812 (l) 1090 (2) 1337 (1) I750 (1) 
S41 (J) 1160 (1) 1413 (2) ~S26 (1) 
921 (l) 1196 (2) 1436 (3) 1945 (1) 
991 (3) 1251 (t) t455 (2) '2680 (1) 

1022 (2) 1273 (1) I494 (2) 3220 (3) 

Intensit/~t: (1) = sehwach, (2) = mittel, (3) ~ stark. 

D i s k u s s i o n  

Die untersuehten Substanzen k6nnte man formal fiir LnCls d- H2Box- 
bzw. fiir LaBra + HsBox-Gemisehe ha]ten. Die Resultate der Thermo- 
analyse beweisen aber, dab dies nieht der Fall ist. Aus tier DTA-Kurve 
des reinea H2Box sehen wit zwei starke Endoeffekte, deren I tShepunkte 
bei 151 ~ (Sehmp. yon ~.-Benzoinoxim) und bei 430 ~ liegen, w~hrend 
DTA-Kurven der Pr~parate solche Endoeffekte iiberhanpt nicht auf- 
weisen. Ganz untersehiedlich sind aueh die Debyeogramme und IR-  
Spektren des H2Box nnd der nenen Substanzen. 

Die Thermoanalyse zeigt thermisehe Stabilitgt bis 160--180 ~ 
(s. Tab. 2). Die Zersetzung wird in den DTA-Kurven  yon zwei Exo- 
effektell begleitet. Der erste ist kleiner, und sein HShepunkt  wandert ira 
Bereich yon 220--230 ~ der zweite dagegen ist welt krfiftiger, im Falle 
der Ce-, Pr-, Gd- und Tb-Verbindungen, die zwei HShepunkte besitzen, 
im Bereich yon 3 7 0 ~ 8 5  ~ An den GTA-Kurvea der La-, Pr-, Nd-, 
Sin-, Eu-, Gd-, Dy-, Ho-, Er-Prgparate  ist es mSglich, knapp vor dem 
Abklingen der Zersetzung ein der Bildung yon LnOCI und LnOBr ent- 
sprechendes Plateau zu bemerkea (analytisch uad  dureh Ablesung der 
Gewichtsabnahmen bei den GTA-Kurven bewiesen), Als Zersetzungs- 
produkte treten u Ce02, Sm203, Eu203, Gd2Os, Tb407, Dyg,03, 
Ho20s und Ere03 auf, was sowoht dureh Ablesung der Gewiehtsabnah- 
men an den GTA-Xurven als auch rSntgenographisch durch den Ver- 
gleieh yon Debyeogrammen der Endprodukte mit  denen der reine~l 
Oxide bewiesen wurde. Bei den La-, Pr- und Nd-Pr/~paraten wnrde das 
Plateau nieht erreieht, woraus sieh ergibt, dab die Zersetzung nieht 
vSllig vollendet war und dab es offensichtlich nStig w&re, die Proben 
tiber 1000 ~ zu erhitzen, was uns nieht m6glieh war. 

In  den IR-Spektren tier isolierterl Pr/~parate ~de aueh beim H2Box 
kSnnen wir eine breite Absorptionsbande bemerken, deren Maximum im 
Bereieh yon 3217--3260 em - i  liegt und die mart naeh Duyckaerts 2 der 
Valenzschwingung der t Iydroxylgruppe zuordrten kann. Nach demselben 
Autor tr i t t  bei Feigls CuBox-Komplex s, in dem beide Wasserstoffe 
(OH- wie aueh =NOH-Gruppe)  mit  Cu substituiert sind, diese Bande 
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iiberhaupt nieht in Erscheinung. In uaserem Fall k6nnte die Gegenwart 
dos schon angefiihrten Scheitelwertes don Umstan4 bezeugen, daft die 
C--Ott-Gruppe erhalten blieb. Im Wellenli~ngenbereich yon 1620 bis 
1630 cm -1 bemerken wir bei allen Pri~paraten eine mittelstarke Bande. 
Beim tt2Box selbst tritt diese Bande schwach bei 1600 cm -1 hervor. Auf 
Grund der Literatur 1, 2, a, 5 wurde das erws Maximum eirter C==-IY- 
Bindung zugeordnet. Bedeutsame Unterschiede zwischen den Spektren 
des tt2Box un4 der isolierten Substanzen bemerken wir im Wellenl~ngen- 
bereich yon 1386--1456 cm -1. Wi~hrend beim It2Box 4ieses Gebiet dutch 
eine starke, zwei kleine Scheitel (bei 1386 und 1414 cm -1) aufweisende 
Bande charakterisiert ist, tritt bei den untersuchten Komplexen im 
Bereich 1409--1456 cm -1 eine Bande mit drei seharfen Maxima auf 
(Randmaxima sind schw~cher, mittlere starker). Analog zu einer Mit- 
teilung yon Ripan and Mitarb. 6 betreffend Co3+-Dimethylglyoximate 
wurde diese Bande einer Valenzsehwingung der N--O-Bindung zuge- 
ordnet. Den N--O-Bindungsvibrationen kann anch laut 1 eine starke 
Bande zugeordnet werden, deren Maximum sich beim H2Box bei 987 cm -1 
befindet, bei den untersuchten Substanzen 4agegen im Bereich yon 
990__994cm-1; nache, 6 kann man auch die bei 802 un4 835cm -1 
befindlichen Banden 4es tt2Box nnd die in den Pri~paraten im Bereich yon 
810--814 cm -1 und 838--841 cm-1 auftretenden einer N--0-Bindung  
z-aordnen. 

Die in unseren Komplexen auftretende Frequenzenverschiebung der 
C = N -  and l~--0-Bindungen gegeniiber don Frequenzen 4er tt2Box ist 
wahrseheinlich dureh Bildung der koordinierten Ln ~ NOH-Kopplung 
hervorgerufen. Sonstige wesentliehe Unterschiede wurden nicht beob- 
achtet. 

Die rSntgenographisehe Untersuehung hat best/~tigt, daft s/s 
isoherten Substanzen (mit Ausnahme der Nd-, Sin- und Gd-Pr/~parate) 
kristallinen Charakter besitzen un4 da$ sie isomorph sind. Aus der 
Tab. 1 geht hervor, daft die Debyeogramme 4er Komplexe von Elementen 
mit ungerader 0rdnungszahl weir mehr Diffraktionslinien zeigen als 
die der Elemente mit gerader Atomzahl, yon denen ja sogar drei amorph 
erseheinen. 

Experimenteller Teil 
Als Ausgangssubstanzen wurden zur Herstellung der Chloride (ggf. 

Bromide, Jodide und Nitrate) der Seltenerdelemente die Oxide mit dem 
folgenden Reinheitsgrad benutzt: u - -  99,5%, La203, CeO2, :Nd2Os, 
Tb407 - -  99,9%, Pr6Oll, Sm203, Eu203, Gd2Os, Er208 - -  rein, Dy208 - -  
97%, Ho208 - -  spektral rein. Oiese Oxide waren Erzeugnisse der Fa. Sojuz- 
ehimexport mit Ausnahme yon Ho203 (Fa. Lachema) und Iqd203 (BDH, 
England). ~-Benzoinoxim und s/~mtliehe benutzte Chemikalien waren 
p. a.-Produkte der Fa. Lachema. 



Verbindungen der Seltenerdelemente mit  u-Benzoinoxim 839 

Der Ln-Gehalt  wurde komplexometrisch durch Titrat ion mit  Chelaton I I I  
auf ~2ylenolorange bes t immt 7. Die Einwaage (ungef/~hr 0,01 g) wurde warm 
in d e r m i t  zwei Tropfen HNO 3 anges/iuerten Athanotmenge gel6st, mit  Wasser 
abgespiilt  und t i tr iert .  Bei der Chlorbestimmung wurde vorerst  aus der 
L6sung das AgC1 gef/~llt. Nach Durchwaschen mit  Wasser wurde der Nieder- 
schlag in Nt-IaOI-I aufgelSst und in dieser LSsung Silber komplexometriseh 
bes t immt ~. Ahnlich ha t  man aueh den Bromgehalt  best immt,  den Stiekstoff 
nach Dumas .  

Die Thermoanalyse wurde mit  der Appara tu r  , ,Derivatograph",  Typ 
OD 102 der Fa.  MOM, Budapest ,  durehgefiihrt. Temperaturanst ieg 2,3 his 
2,5 ~ Star tspannung 62 V. 

IR-Absorpt ionsspektren (700--4000 cm -1) wurden mit  dem ,,Infrasean" 
(Fa. Hilger-Watts)  unter  Benutzung der KBr-Technik aufgenommen. Die 
Intensit/~tsauswertung der Absorpt ionsbanden wurde subjekt iv  auf 1--3  
geseh/itzt. Die R6ntgendiagramme wurden mit  dem Ger/it Mikrometa 2 
(Fa. Chirana),, Cu-Anode, Ni-Filter,  erhalten. Kamera  57,4 ram, Expositions- 
dauer 1,5 Stdn. bei 24 mA und 30 kV. Die Debyeogramme wurden mit  t-Iilfe 
des Negatoskops (Fa. Chirana) ausgewertet. Die Linienlagen wurden auf 
~: 0,1 mm abgelesen, ihre Intesit / i t  wurde subjekt iv mit  1 bis 4 bewertet.  
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