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X-Ray Powder Diffraction Studies of Some Neutral Dimolybdenum Complexes
Unit cell parameters have been calculated from x-ray powder difiraction

data of Mo,BryPy, (A), Mos1,Py, (B), Mo,1,Pie, (C), Moy(SCN), Py, (D) and

Moy(SCN),Picy (E), A, B and C erystallize tetragonal A with a =94,, ¢ = 15,0, A

B with a = 9,44, ¢ = 14,95 A and C with =965 and ¢ =157, A, D and E

crystallize orthorhombic. D with ¢ = 10,05, b =9,1;, ¢ = 15,04 A} E with

=102, b =94, and ¢ = 15,1; A. Py = pyridine, Pic = 4-methylpyridine.

( Keywords: Dimolybdenum complexes; Powder diffraction studies; X-ray)

Einleitung

Uber die Synthese und die Eigenschaften der Komplexe des zwei-
wertigen Molybdans wurde berichtet. Von den Verbindungen
Mo,Br, Py, (A), Mo,Py, (B), MoylyPic, (C), Moy(SCN), Py, (D),
Moy (SCN) Pic, (E) (Py = Pyridin, Pic = 4-Methylpyridin) wurden
Pulveraufnahmen aufgenommen und die gemessenen Gitterabstande
angegeben!~3. Da es bisher nicht gelungen ist, Einkristalle dieser
Verbindungen herzustellen, haben wir die Pulveraufnahmen dieser
mikrokristallinischen Phasen niaher untersucht, um festzustellen, ob es
eine strukturelle Verwandtschaft dieser Phasen zu der Verbindung
Mo, Br, Pic, gibt, deren Struktur auf Grund von Messungen an Kin-
kristallen gelost wurded.

Experimenteller Teil

Die Pulveraufnahmen wurden mit einer Guinier-de Wolf-Kamera und
CuKa-Strahlen aufgenommen. Die relative Intensitdt wurde visuell geschitzt.

Die Dichte von NIOZ(SC\T)4Py4 wurde pyknometrisch bei 20 °C mit Ethanol
bestimmt.
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Die Réntgenogramme wurden mit Hilfe von Programmen nach Haendlers
mit einer IBM—1130 Rechenmaschine indiziert.

Ergebnisse und Diskussion

Die Gitterkonstanten und Volumina der Elementarzellen der unter-
suchten mikrokristallinischen Phasen wurden errechnet:
A, B und C kristallisieren tetragonal:

MoyBry Py, a =94 (2)A, ¢ = 15,0(5) A, Volumen 1335 As.
MosTyPy,: a = 9,4 (6)A, ¢ = 14,9 (8) A, Volumen 1340 A3,
MoyI,Pics: a = 9,6(6)A, ¢ = 15,7(2) A, Volumen 1467 As.

D und E kristallisieren orthorhombisch:

Moy (SCN), Py, a = 10,0(9)A, b =91 (4)A, ¢ = 15,0(8) A, Volumen
1391 A, Dgemess. = 1,74gem ™3, Dy, = 1,76 gem 3, Z = 2 Formelein-
heiten pro Elementarzelle.

Moy (SCN) Picy: @ = 102(2)A, b=94(1)A, ¢ =15,1(5)4, Volu-
men 1457 A3,

Nun kann man die Gitterkonstanten der untersuchten Komplexe
mit denen des Mo,Br, Pic, vergleichen, dessen Struktur auf Grund von
Messungen an Einkristallen gelost wurde.

Mo,Br,Pic,: Raumgrappe P2y, a = 9,270,b = 16,614, ¢ = 9 3054,

= 91,96°, Volumen 1432,23 A3,

Es fallt auf, dal} die Volumina der Elementarzellen bei Komplexen
mit den gleichen organischen Liganden fast gleich grof sind, obwohl die
Komplexe in verschiedenen Kristallsystemen kristallisieren. Auch die
errechneten Gitterkonstanten sind mit denen von Mo,Br,Pic; ver-
gleichbar. Man kénnte die strukturelle Verwandtschaft der Elementar-
zellen als eine geringe monokline oder orthorombische Deformation
eines tetragonalen Grundtyps beschreiben, eine endgiiltige Klirung der
Strukturen dieser Komplexe ist aber ohne Einkristalldaten nicht
méglich.

Wir danken dem Fonds Boris Kidri¢ sowie der Universitdt von Maribor fir
ihre finanzielle Hilfe bei dieser Arbeit.
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