ROENTGENOGRAFICKA ANALYSA KRYSTALOVE STRUKTURY
' TETRA-M-TOLYLCINU A TETRA-M-TOLYLOLOVA

J. TEPLY, J. MALY
Vojenskd technickd akademie v Brné

* (. 8. Zdanov a J. G. Ismailzade [1, 2, 3, 4] pfezkoumali roentgeno-
strukturni analysu nékterych isomorfnich slouéenin t pu Me(CzHj),, kde Me
jsou prvky hlavni podskupiny ¢tvrté grupy Mendélejevovy soustavy, kterou
vykenali jiz diive W. H. George [5] a G. Giacomello [6]. Tuto skupinu
slouenin doplnili analysou p-derivatd vyse uvedenych sloudenin, substituo-
vanych skupinou methylovou, methoxylovou a ethoxylovou. H. T. Sumsion
a D. J. McLachlan zkoumali pak je§té strukturu tetrafenylmethanu. [7].

Ponévadz Zdanov a Ismailzade zjistili, Ze zkoumané slouteniny — s vy-
jimkou Sn(CgH,OC,Hj), — se krystalickou strukturou sobé dosti podobaji,
rozhodli jsme se prostudovat sloudeniny substituované v poloze meta, totiz
tetra-m-tolylcin a tetra-m-tolylolovo. '

. Priprava slou¢enin .

K pripravé obou sloudenin jsme pouzili m-toluidin, jejz jsme pFevedli
Sandmeyerovou reakei na m-bromtoluen. Slouéeninu cinu jsme pfipravili dle
Kodeskova [8] z m-bromtoluenu. pfes Grignardovo ¢&inidlo, jez jsme rozlozili
petroléterickym roztokem SnCl,. Reakéni smés jsme rozlozili ledem a z vylou-
dené srazeniny jsme tetra-m-tolylein vyextrahovali chloroformem.

Slouéeninu olova jsme ptipravili rozkladem stejné pfipraveného Grignar-
dova ¢inidla chloridem olovnatym suspendovanym v tolueriu. Reakéni smés
jsme zah¥ivali asi 8 hod., potom oddestilovali veskery toluen a odparek kratce
preh#ili pHimym plamenem. Z reakéni smési jsme tetra-m-tolylolovo ziskali
stejnym zptisobem jako tetra-m tolylcin. Obé latky po étyinasobném prekrys-
talovani z roztoku horkého ethylalkoholu, odbarveného karborafinem, tvorily
dlouhé bezbarvé jehlice. ‘ .

m-Sn(CyH,OH,), mél b. t. 123° a7 124° C, m-Pb(CyH,CH,), b t. 120 az 121° C.
Koéeskov [8] uvadi hodnotu 128° C pro m-Sn(C;H,CH;),a Bailie [9] 122 az
123° C pro m-Pb(C,H,CH,),. .

Obé sloudeniny pi#i volné krystalisaci tvoii pravidelné étytboké jehlice
o tloustce asi 0,2 mm a délce az 15 mm. Krystaly jsou velmi kiehké, dobre
rozpustné v chloroformu a v horkém alkoholu.
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Rozméry zakladniho hranolu

ODbé sloudeniny jsme zkoumali metodou otaéivého krystalu. Osou rotace
byla osa jehlice. Polomér komtrky po opravé na tloustku filmu byl 31,9 mm.
Pouzili jsme lampy, vysilajici nefiltrované zateni Fe a Cu.
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Obr. 1. Roentgenogram ota¢ivého krystalu tetra-metatolylolova olkolo 001.

Obr. 2. Roentgenogram otédivého krystalu tetra-metatolyleinu okolo 001.

Ze vzdalenosti vrstevnic od rovniku jsme urdili rozmér zakladniho hranolu
ve sméru osy otadeni krystalu podle vztahu:

(1) 8 =nde |11 4B,
PZ
kde n je potadi vrstevnice a p je jeji vzdalenost od rovniku, Z-vlnovéa délka

uzitého zareni, B — polomér komory. Vysledky uvadi tab. 1.
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Pramérn4 hodnota ¢ u Sn(C;H,CH,), je 8,254-0,02 A a u Pb(C,H,CH,),
pak 8,33 4+ 0,03 A.

Tabulka 1
_ m-Sn(CsH,CH,), m-Pb(CgH,CH,),
n zafeni
P | c P | c
1 Cu 6,07 8,225 6,00 8,340
1 Cu — — 5,4 8,347
1 Fe 7,69 8,247 7,6 8,362
1 Fe —_ — 6, 8,317
2 Cu 12,8 : 8,246 — —
2 Fe 16,9 8,245 16,75 8,332
2 Fe 14,9 8,249 14,85 8,329
3 Cu 21,3 8,305 — —
3 Cu — —_ 18,5 8,308

V prvnim sloupci je uvedeno pofadi vrstevnice 7, ve druhém pouZité zafeni (bud
Fe, nebo Cu), ve tretim vzdalenost vrstevnice p od rovniku a ve étvrtém pak rozmér c,
vypodétené dle rovnice (1) pro m-Sn(CgH,CHj),. V pétém a Sestém sloupci je uvedeno
p a ¢ pro m-Pb(CH,CH,),.

Pti indexovani odrazt na rovniku, na 1. i 2. vrstevnici (zafeni Fea) a 3.
vrstevnici (zafeni Cua) jsme predpokladali, Ze obé studované sloudeniny krys-
taluji ve dtveredné soustavé. V této soustavé pro thel odklonu 2¢ odrazeného
paprsku ze sméru dopadajiciho paprsku plati vztah:

-
"c; B=AR:+ i)+ CE.

i
P in29 = -~ (2 2
(2) sin ﬂ—4az(h+k)+ i

Zde 4 je vlnova délka, a je zdkladna a ¢ je vySka zdkladniho hranolu,
h, k, I jsou pak krystalografické indexy roviny, zpusobivsi odraz pod dhlem #.
Z odrazi jsme zjistili hodnotu A4, pti zndmém C, které jsme vypocitali z namé-
fené hodnoty ¢ podle vztahu:
/‘:2

3 C=+4a

a dale jsme zjistili indexy h,k,l, patfici jednotlivym odrazim. Hodnota
sin®¢ u vSech odrazt dobfe vyhovovala vztahu (2), coz potvrdilo spravnost
predpokladu o tetragonilni soustavé. Namérené hodnoty A4 a indexy &kl
pro jednotlivé odrazy ukazuje tab. 2 a 3.

V tab. 2 a 3 je v prvnim sloupci uvedeno &islo odrazu a uZité zafeni, v druhém sloupci
je vzdalenost dvou sob& odpovidajicich odraz 21 v mm, ve tfetim sloupci jsou uvedeny
indexy h, k, [ a ve étvrtém odhadnuté intensity I prislunych odrazi, oznadené zkratkami

v. 8. = velmi silnd, stf. s. = sttedn? silné, s. = silng, sl. = slab4, v. sl. = velmi
slaba, st. = stopa.
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Tab. 2. Hodnoty pro tetra-meta- Tab.. 3: Hodnoty . pro -tetra-meta-

tolylolovo tolylein
Rovnik Rovnik
¢. 21 hikl I ¢. 21 hill I
1 Fe 14,05 | 200 V. s. 1 Cu 11,3 200 v.s.
2 Cu 16,00 2920 s. 2 Fe 14,2 200 V. s.
3 Fe 20,05 2920 “v. g 3 Cu 16,1 220 stt. s.
4 Cu 25,55 420 V. 8. 4 Fe 20,1 220 Ve, 8
5 Fe 31,95 420 ‘v, 8. 5 Cu 22,8 - 400 stf. s.
6 Cu 36,15 - 620 .8. ! 6 Cu 25,5‘ 420 V. S.
7 Cu 41.15 640 ‘s, 7 Fe 28,9: 400 sti. s.
Fe 41,15 440 s. . 8 Fe 32,2 420 V. s.
8 Cu 46,0 800 v.s. Cu 32,2 440 _
Fe 46,0 620 | ‘v.s. 9 Cu 34,6 600 sl.
9 Cu 47,7 820 ‘sl. 10 Cu 36,3 620 stf. s.
10 Fe 52,8 640 v.s. 11 Fe 41,3 440 s
11 Fe 58,7 800 s 12 Cu 41,6 640 s.
Cu 58,7 1000 a 13 Fe 43,6 600 v. sl..
860 | s 14 Cu 46,1 1800
12 Cu 59,9 1020 sl. Fe 46,1 620 s.
13 Fe 60,9 820" 5. 1-15 Cu 47,8 820 stf. s.
14 Fe 66,75 | 840 V. s. 16 Cu 49,3. 1 660 sL.
Cu 66,75 | 880 v.s. 17 Cu 52,1 840 s.
15 Fe 75,45 | 1000 a 18 Fe 53,1 640 s.
860 5 ; 19 Cu 58,9 860 a
16 Fe 77,15 | 1020 s. 19 Ca 58,9 860 a
17 Fe "82,2 1040 sl 1000 s
18 Fe 90,3 1060 sl. 20 Cu 60,3 1020 s.
19 Fe 95,2 | 1220 sl. 21 Fe | 614 820 | s.
20 Fe 101,8 | 1080 sl 22 Fe 67,0 840 s.-
23 Cu 69,8 1060 st.
24 Fe . 75,9 | 1000 a sti. s.
. 860. .
25 Fe 77,6 1020 sl.
Cu .| 77,6 | 1080 ,
26 Fe 83,0 1040 sl.
27 Fe 87,6 880 sl.
28 Fe 91,0 1060 sl.
29 Fe 94,0 1200 sl.
30 Fe 95,8 1220 sl

Z hodnot 4 jsme vypocetli hranu a zakladntho hranolu podle vztahu (4:)

(4) a = _k_ .'

Jako sttedni hodnotu jsme nasli:

pro m-Sn (CgH,CH,), a=17,23 +£ 0,024,
pro m-Pb (CgH,CH,), .a=17,36 + 0,02 A.
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Tabulka 2 Tabulka 3

Prvni vrstevnice: zateni Fe - Prvni vrstevnice: zafeni Fle
&. | 21 ; Lkl | I é. 2lvmm| hkl I
) | 1 6,85 101 V. S.
3 [ 198 | a1 | e 2 | 161 | 21 | v.s
3 21,5 301 S. 3 21,75 301 V. S.
4 26,0 321 V. 8. 4 26,05 321 V. S. .
5 29,85 411 V. s. 5 30,00 411 V. S,
6 36,45 50la | v.s. 6 36,7 501 a | sl
431 431
7 39,15 521 sl. 7 39,6 521 sti.s.
8 44,65 611 | sl 8 44,8 611 stt. s.
9 47,0 541 sl. 9 47,3 541 stt. s.
10 49,6 631 sl. 10 49,9 631 .| sti.s.
11 51,8 701 v. sl. 11 52,1 701 sl.
12 54,0 721 sl. 12 54,4 721 st¥. s.
13 58,15 | 651 v. sl ;18 58,7 651 stk s.
14 60,2 81l a L14 60,8 Sll a
741 sl. ! 741 stf. s.
15 64,2 831 v. sl. 15 64,6 831 stt. s.
16 68,0 901 st. 16 68,6 911 st.
17 69,9 921 a. .17 70,4 76l a |
761 sl. 921 stf. s. |
18 71,7 851 v. sl. 18 72,4 851 stf. s.
19 75,1 941 v. sl P19 75,7 941 sti. s.
20 77,2 1011 st 20 77,6 | 1011 sl.
21 80,4 1031 st. . 121 81,1 1031 sl.
22 82,1 871 st. 22 82,8 871 sl.
23 83,9 961 st. 23 84,5 961 st.
24 85,5 1101 st. 24 88,0 1051 a .
25 87,2 1051 a 1121 stf. s.
1121 v. sl 25 92,9 1141 sl
26 96,1 1211 sl.

Specifickou hmotu v obou sloucenin jsme stanovili pyknometricky ve.vods.
Ze srovnani objemu zikladniho hranolu V = a% s objemem molekuly v vy-
poctenym podle vztahu:

A
o.M’

(5) v =

kde M je molekulova vaha méfené sloudeniny, g jeji specifickd hmota a 4 je
Avogadrovo d&islo, vyplyva, Ze zakladni hranol obsahuje » = 4 molekuly,
jak ukazuje tab. 5. : . ‘

Roentgenometrickou hustotu gy, uvedenou v-poslednim sloupci této
tabulky, jsme vypoditali ze vztahu (5), kde jako v jsme uzili ¢tvrtinu objemu
zakladniho hranolu. . i
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Tabulka 2 Tabulka 2

Druh4 vrstevnice: zdfeni Fe Druhé vrstevnice: zaieni Fe
& 21 hkl I &. 2lvmm| hkl | I

1 7,25 112 V. 8. 1 7,3 112 V. s.

2 22,75 312 V. B. 2 13,0 200 sl.

3 31,25 332 s. 3 22,7 312 V. S.

4 33,25 422 st. 4 29,3 402 st.

5 38,2 512 V. B. 5 31,3 332 stf. s.

6 44,2 532 8. 6 33,4 422 stt. s.

7 48,2 622 sl. st. 7 38,4 512 V. S.

8 54,35 712 V. 8. 8 44,3 532 V. s.

9 59,1 732 s. 9 48,8 622 sl.
10 67,75 752 v. sl 10 54,9 552 a
11 71,75 912 sl. 712 v.s.
12 75,6 932 sl. 11 59,5 732 stt. s
13 79,35 772 st. 12 68,0 - 752 sl.
14 83,15 952 v. sl 13 72,2 912 sl.
15 90,45 1112 v. sl. 14 76,1 932 sl.
16 94,1 1132 sl. 15 80,0 772 st.
17 101,3 1152 v. sl 16 84,0 952 sl.

st. 17 91,3 1112 sl.
18 108,5 992 sl. st. 18 95,0 1132 a
19 112,15 1312 a 972 sl.
1172 sl. 19 102,2 1152 sl.
20 119,95 | 1332 st. 20 109,5 ‘992 st.
21 113,2 1172 a
1312 sl.
22 117,0 1332 st.
Tabulka 3 Tabulka 3
Treti vrstevnice: zéfeni Cu Ttreti vrstevnice: zdreni Cu
¢. 2lvmm| hkl I . 2lvmm/| hkl I

1 T 213 V. 8. 1 7,8 213 s.

2 14,6 303 sl. 2 14,3 303 v. sl

3 19,0 323 8. 3 19,3 323 s.

4 22,9 413 8. 4 22,8 413 s.

5 29,0 503 8. 5 25,9 503 a

6 31,4 523 s. vl 433 s.

7 36,2 613 sl. 6 31,5 523 st.

8 38,3 543 sl 7 36,4 - 613 sl.

9 40,5 633 sl. 8 38,6 543 sl.
10 42,5 703 sl. 9 40,7 633 sl.
11 44,3 723 v. sl 10 42,7 703 sl.
12 48,1 653 st. 11 44,7 723 sl.
13 49,9 813 a 12 48,2 653 sl.

743 v. sl. 13 50,3 813 a sl.
14 53,2 833 st. 743
15 56,2 903 st. 14 53,6 833 sl.
16 58,0 923 a 15 56,8 903 sl
763 st. 16 58,4 923 sl.




Z méteni na jednotlivych vrstevnicich plynou pro 4 hodnoty:

Tabulka 4
Métena Ziteni Sn(C;H,) Pb(C,H,)
vrstevnice - e e
|
rovnik Fe 31,43 31,17
1. vrstevnice Fe 31,43 31,01
2. vrstevnice Fe 31,43 31,04
3. vrstevnice Cu 19,80 19,57

Ve tretim a &tvrtém sloupei jsou uvedeny stfedni hodnoty konstanty A pro m-Sn
(CeH,CHj;), a pro m- Pb(CGH4CH) Ve druhém sloupei je uvedeno zéfeni, které zpi-
sobily odrazy na mérenou vrstevnici.

Tabulka 5
|
Sloué. | 0 i v 14 ‘ n = v o roent. I
v
. |
S (C,H,)4 1,34 599 2449 4,08 1,31
Pb(C,H,), 1,51 628 2512 40 1,51 ,
i

0 - je pyknometricky naméfenda a - roent. je roentgenograficky stanovena hustota
tetra-meta-totyl sloudeniny. V je zjis§tény objem zékladniho hranolu, v je objem molekuly
vypoéteny z naméiené hustoty. Jejich pomér n ud d4va pobet molekul v zakladnim hra-
nolu.

Prostorova grupa

Prostorovou grupu jsme urcili ze zakonitosti ve vyhasinani odraza. Pri
otdaéeni monokrystalu obou sloudenin se intenference roentgenova zafeni
uskutec¢iiuji jen na téch krystalografickych rovinach &, k, I, které maji sudy
soucet b + k + I = 2 n, kde n je celé éislo. Krystalografické roviny s indexy
h,k, 0 odrazeji jen kdy% ki k jsou sudé &isla, tedy h=2 n, k = 2 n. Tyto za-
konitosti vyhasinani plati pro miizku télesné centrovanou, kterda ma skluznou
rovinu soumérnosti, rovnobéznou se zakladnou hranolu, s posunem o 1, délky
hrany a, plati tedy pro soumérnost I-a.

Ve &tvereéné soustavé je tato soumérnost obsazena v prostorovych gru-
pach I 4,/a, I 4Jamd a I 4]acd. Posledni grupa vSak neptichazi v vahu, protoze
vyZaduje vyhasindni odrazt 0 ks lichymi kil. Tyto indexy -vSak byly pozo-
rovény, na p¥. 101, 301 a dalii. Prostorové grupa I 4/amd vyZzaduje odrazy
0 % [ jen se sudym soudtem k 4 ! = 2 n, coZz odpovidé pozorovani.

V prostorové grupé I 4;/a ptitomnost étyféetné Sroubové osy soumérnosti
4, vyzaduje vyhasinani v8ech odraztt 001, s jinym [ nez [ = 4 n. Poné&vadz tato
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zakonitost nemuze byt pozorovana metodou otadivého krystalu pii otdceni
kolem osy [001], proméfili jsme roentgenogram, pofizeny praskovou metodou
Debye-Scherrerovou (obr. 3 a 4). Chybéni odrazt od rovin 001 a 002 se na téchto
snimcich nedd jednoznaéné prokdzat, protoze jejich sin?d je blizky sin2i
odrazti 200 a 321 a na snimku by se tyto odrazy prekryvaly. Chybi viak zfe-
telné odraz 003 a naopak je na snimku zachycen silny odraz 004. Déle chybi
odraz 005 a 006. Chybéjici odrazy 003 a 005 svédéi o vyhasnuti odrazi s [
lichym a chybéjici odraz 006 svédéi o vyhasnuti odrazu s [ = 2 n, kde [ viak
neni rovno 4 n.

Obr. 3. Debye-Scherrertv diagram tetra-meta-tolylolova.

Obr. 4. Debye-Scherrer(iv diagram tetra-meta-tolylcinu.

Zbyvajici silny odraz 004 vede k pfijeti podminky existence odrazt
001s! = 4n. Jsou tedy mozné obé prostorové grupy C,f — I 4,/a a D} —
I 4jamd.
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Obé prostorové grupy obsahuji mezi ostatnimi prvky soumérnosti také
Styréetnou prevratnou osu 8, — 4, ktera charakterisuje soumérnost molekul
tetra-meta-tolylcinu a tetra-meta-tolylolova.

Predpokladdme u nich totiz, Ze ¢étyfi valence ustfedniho kovu sméfuji
do rohu étyrsténu. Tato soumérnost molekul se uplatni v mfizce obou grup
tehdy, kdyZ ustifedni atomy kovi maji soufadnice %, y, z rovny:

wooll 111 1,8,
T2 4,2 22,27 4
Soutadnice jsou vyjadieny ve zlomcich délky hran zakladniho hranolu.
Prostorova grupa D;) — I4/amd m3 viak v téchto specidlnich &tyfech polo-
héch kromé étyiéetné prevratné osy soustiedény jesté daldi prvky soumérnosti.
Témito polohami prochazi jesté zrcadlova rovina soumérnosti a dvojéetna osa
soumérnosti. Materialnim nositelem soumérnosti je komplex atomt molekuly.
Molekula tetra-meta-tolyleinu a tetra-meta-tolylolova vsak podle zrcadlové
roviny ani podle dvojéetné osy soumérni neni a nemohou tedy tyto prvky
soumérnosti byt soustfedény v bodech, ve kterych jsou umistény ustfedni
atomy molekul. Naopak v grupé C§—1I 4,/a je v uvedenych polohdch sou-
stfedéna pouze Styifetna prevratnd osa soumeérnosti, coz odpovida soumér-
nosti molekul, jejichz ustfedni atomy v téchto polohdch jsou umistény. Tyto
okolnosti vedou k vybéru grupy I 4,/a. K stejnému zavéru vede také skutec-
nost, Ze pfi zobrazeni obecného bodu, leziciho mimo jakykoliv prvek soumér-
nosti, se tento bod p#i uplatnéni vSech operacich soumérnosti promitne do
16 poloh v grupé I 4,/a, aviak do 32 poloh v grupé I 4/amd. Vystavba zakladni-
ho hranolu ze éty¥ molekul v8ak vyzaduje pouze 16 sdruzenych poloh pro libo-
volny atom tolylového jadra. Tomuto pozadavku zcela vyhovuje prostorova
grupa I 4,/a. Grupa I 4Jamd sice také poskytuje 16 specialnich poloh, avsak
témito polohami prochazi bud zrcadlova rovina soumérnosti, nebo dvojdetna
osa. Kazdé ze 16 sdruzenych tolylovych jader by pak muselo mit tuto sou-
mérnost, coz odporuje skuteénosti — zcela nesoumérnému tolylovému jadru.
Prostorova grupa tetra-meta-tolylcinu a tetra-meta-tolylolova je tedy
Cs — I 4/a.

Diskuse

Pfi vypodtu koeficienti stésnani jsme pouzili téchto hodnot mezimole-
kuldrnich poloméra atomt jako I. G. Ismailzade a G.S. Zdanov [2], t.j.

rg = 1,24, ro=17A4A, ro, =224, rp =2,26A°
H C Sn Pb

Podle vztahu: ~
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kde n je poet molekul v zakladnim hranolu, v je objem molekuly a ¥V objem
zékladniho hranolu rovny a2, vyplyvd pro tetra-meta-tolylein 7 = 0,647
a pro tetra-meta-tolylolovo 7 = 0,635.

Ismailzade a Zdanov ve své praci [2] upozornili na moZnost sledovat,
jak se uplatiiuje soumérnost molekul v soumérnosti krystalu, jez tvori. V tab.
6 uvadime proto, vedle hodnot jimi ziskanych, nase hodnoty, zjisténé u tetra-
meta-tolyleinu a tetra-meta-tolylolova.

Tabulka 6

! p-Sn m-Sn m-Pb |

Krystal Sn(CeHal | PR(CoHsle | (0,H,CH,), | (CH,CH,), | (C4H,CHy),
Ruzmiey al 11,85 12,03 13,47 17,23 17,36
zdkl. hranolu " 6,65 6,05 6,35 8,25 8,33
afe 1:0,562 1:0,544 1: 9470 1:0,479 1:0,480
Objem zakl. :
hianola 935 949 1158 2449 2512
Poéet mol. 5 Nl
v z4akl. hranolu 2 2 2 4 A
Spec. hm. rtg. 1,540 1,790 1,372 1,31 1,51
Progt. grupa P 42,c P 42.c I4 I4,/a I4,/a
Koef. stésnani 0,72 0,715 0,684 0,647 0,635

Z tabulky je patrno, Ze pfi prechodu tetrafenyleinu k tetra-para-tolyleinu
se projevuje ztrata ¢asti prvki symetrie. Pivodni primitivni miizka o dvou
molekuldch se méni ve vnit¥né centrovanou, to znamen4, ze ¢ast prvki symet-
rie je nahrazena pouhou translaci o 1, télesné diagonaly. Soudasné se snizuje
koeficient stésnani. Pfi prechodu od tetra-para-tolylcinu k tetra-meta-tolyl-
cinu se jevi jen zdanlivé zvySeni soumérnosti. Je. zpusobeno prechodem od
dvoumolekulového hranolu k étyimolekulovému, ¢oz si vynucuje dalsi prvky
symetrie k ziskdni 16 obecnych bodt z pivodnich 8. Prechod od para-slou-
Zeniny k méné symetrickému meta-derivatu se vSak projevuje zietelné v po-
klesu skladnosti molekul, charakterisované koeficientem stésnani.

Symetrie molekuly se tedy znaéné projevuje v symetrii krystalu.

472



Souhrn

Tetra-meta-tolylcin a tetra-meta-tolylolovo byly prozkouminy roentgeno-
graficky metodou otaéivého krystalu. Zakladni hranol obou sloudenin je tetra-
gonalni a mé rozméry pro m-Sn(CsH,CH,), a = 17,23 4+ 0,02 A, ¢ = 8,25
+ 0,02 A, pro m-Pb(C,H,CH,), a = 17,36 + 0,02 A, ¢ = 8,33 &+ 0,03 A.
Derivat Sn mé roentgenometrickou hustotu gygene. = 1,31, derivat Pb hustotu
1,51. Koeficienty stésnani jsou — v témze pofadi — 0,647 a 0,635. Zakladni
hranol obsahuje 4 molekuly. Jeho prostorové grupa je C5,—I 4;/a. Byl
ukédzén vliv soumérnosti molekuly na soumérnost m¥izky.

PEHTTEHOTPA®HYECKHHW AHAJIU3 KPHCTAJTHYECKOHW CTPYKTYPbI
TETPA-M-TOJIMJIOOBA W TETPA-M-TOJIHJICBHHUA

W. TENJIH, 4. MAJIU
Boennaa Texnuueckana Axademusn, Lpuo

BriBoan
TeTpa-M-TOIMNIONIOBO H TETIPa-M-TOJNUJCBHHEl, OHUIH HCCJIEJOBAHH pEHTreHorpagH-
4YeCKHM METONOM BpalIllaollerocsi KDHCTaJuia. ODJieMeHTaphasi fueilka OOOMX COeIHHEeHHH
: o
TeTparoHajsHass H ee peGpa zis m-Sn (C,,H.Cl,)‘ AMeloT aHaveHus e = 17,23 + 0,02 A,
o o o
c= 825 ¥ 0,024, nan m-Pb(C¢H,CH, ), : a=17,36+0,02A,c=8,33+0,03 A, Penrrenome-

TpHueckasli MJOTHOCTb coefHHeHusa  P—Db1,51; koaHuHeHTR YNaKOBKH — B TOH XKe
ouepent — 0,647 u 0,635, DyeMeH TapHYIO . sIYEHKY COCTaBJSIOT 4 MOJIEKYJHI:
TMpocTpaHcTBeHHas Tpynna AueHKH —  Cu —14,,‘- TTokasaHo BAHSAHHE CHMMETPHH MO-

HAEKYyJIb Ha CHMMETDHIO KPHCTaJIJIK‘leCKOfI PEILIETKH.

IToayueHo B pemakiiia 31-ro mapra 1953 r,

RONTGENOGRAPHISCHE ANALYSE DER KRISTALLSTRUKTUR VON
TETRA-METATOLYLZINN UND TETRA-METATOLYLBLEI

J. TEPLY, J. MALY
Technische Militirakademsie in Brno

Zusammenfassung

Tetrametatolylzinn und Tetrametatolylbles wurden mittels der rontgenographischen
Methode des Drehkristallverfahrens untersucht. Die Elementarzelle der beiden Verbin-
dungen ist tetragonal und ihre Kanten sind fiir m-Sn(CeH,CH,;), @ = 17,23 £ 0,02 A,
¢ = 8,25 4+ 0,02 A, fiir m-Pb(C¢H,CH,), o = 17,36 + 0,02 A, ¢ = 8,33 + 0,03 A. Die
Zinnverbindung hat die réntgenographische Dichte oroent. = 1,31, die Bleiverbindung
1,51. Die Koefizienten der Packungsdichte sind — in der gleichen Reihe — 0,647 und

0,635. Die Elementarzelle enthilt 4 Molekiile. IThre Raumgruppe ist Cgh — I4,/a. Der
Einfluss der Molekularsymmetrie auf die Gittersymmetrie wurde diskutiert.

In die Redaktion eingelangt den 31. ITI 1953
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