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Die Kristallstruktur von Natrium- und
Silberpertechnetat

Von K. Scuwocnau

Arbeitsgruppe ., Institut fiir Radiochemie*
der Kernforschungsanlage Jiilich
(Z. Naturforschg. 17 a, 630 [1962] ; eingegangen am 13. Juni 1962)

Fir Ammonium-, Kalium- und Césiumpertechnetat
bestadtigten kiirzlich McDonatp und Tyson! die von
Bovp 2 berichtete Isomorphie der Salze mit den analo-
gen Perrhenaten und berechneten ihre Gitterkonstan-
ten. NH,TcO; und KTcO, haben Scheelit-Struktur,
CsTcO, kristallisiert orthorhombisch in der Raum-
gruppe Pnma.

Den CaWO,-Strukturtypus sollte man auch fiir Na-
trium- und Silberpertechnetat erwarten. Aus Pulver-
Aufnahmen nach der asymmetrischen Methode von
Strauvmanis wurden Kristallstruktur und Gitterkonstan-
ten bestimmt.

NH,*TcO4 * wurde mit der dquivalenten Menge
n/10-Natronlauge zu farblosem NaTcO, umgesetzt, das
sich durch Umkristallisieren reinigen liel. AgTcO,
konnte aus einer walrigen NH,TcO,-Losung mit Ag"-
Ionen in griingelben Kristallen abgeschieden werden.
Beide Salze zeigten bipyramidale Kristallformen.

Die pulverisierten Proben wurden in Markrohrchen
von 0,30 mm Durchmesser abgefiillt und in einer Zylin-
derkammer von 114,.6 mm Durchmesser jeweils 30 h mit
Cugq-Strahlung (35 kV, 20 mA) belichtet. Als RonTGEN-
Film diente Mikrotest-Film von A d o x.

Die Rontcex-Diagramme der untersuchten Pertechne-
tate stimmten mit denen von NaReO4 und AgReOy in
Anordnung und Intensitdt der Interferenzlinien so weit-
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gehend tiberein, dal} fiir Natrium- und Silberpertechne-
tat die den Perrhenaten zugehorige Scheelit-Struktur 3 4
mit der Raumgruppe I 4;/a angenommen werden darf.
Die Gitterkonstanten ergaben sich durch Extrapolation
nach ©®=90°
fiir NaTcO,4 zu

a,= (5,339 £0,001) A,

fir AgTcOy zu
a,= (5,319 £0,001) A,

co= (11,869 £0,005) A,

co= (11,8751 0,005) A.

Zur Bestdtigung der Ergebnisse wurde an den relativ
geringen Substanzmengen von weniger als 10 mg an-
nahernd die Dichte bestimmt. Die Proben wurden mit
etwa 20 Gew.-Proz. Stiarke (0=1,50 g-cm™3) als Binde-
mittel innig gemischt und die Mischung bei einem Druck
von == 6000 kp -ecm™2 zu Prefllingen von 1,6 mm Durch-
messer und 0,6 bis 0,8 mm Dicke geprefit. Durchmes-
ser und Dicke der Prefilinge lieen sich mikroskopisch
ausmessen und ihre Massen durch Auswigen feststellen.
Unter Beriicksichtigung des Starkegehaltes konnte die
Dichte fiir Zimmertemperatur zu

ONaTcO4 = (3.4% 0,2) grem™2

und 0AeTc0s= (5,110,2) g-cm™3

berechnet werden. Daraus folgt, daB in Ubereinstim-
mung mit der oben angegebenen Kristallstruktur in den
Elementarzellen == 4 Formeleinheiten enthalten sind.

Herrn Prof. Dr. W. Herr mochte ich fiir sein fordern-
des Interesse an der Arbeit und fiir die Bereitstellung
von Geriten herzlich danken. — Frl. A. SieBurc danke
ich fiir ihre experimentelle Hilfe.
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