
ZUSCHRIFTEN 
Luftstrom wurden orange Kristdlle von 2-(C10,)2 in z 70% Ausbeute erhalten. 
Einkristalle wurdeu aus einer gesittigten Acetonlosung von 2-(CIO,), gewonuen. 
C,,H,,CI,N,O,,Fe, (871.4 gmolmol-I); Elementdranalyse: get C 38.4, H 7.1, N 
9.5%;ber.C38.6.H6.9, N9.6%.UV/VIS(CH3CN)%,,,(c,Lmol-'cm-') = 248 
(15.9 x lo3), 355 (7.7 x lo3), 430 (sh) (945), 475 (1406). 520 (1.1 x Ill3), 560 (sh) 
(286), 729 (167); MS(FAB): ?n/z 771.2 [ M  - (CIOJ'. 
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HHmerythrin: B. B. Muhoberac, D. C. Wharton. L. M. Babcock, P. C. Har- 
rington, R. G. Wilkins, Biuchem. Biuphys. Aria 1980,626.337; L. M. Babcock, 
Z. Bradic, P. C. Harrington, R. G. Wilkins, G. S. Yoneda, J .  Am. Chem. Soc. 
1980, 102. 2849, Ribonucleotid-Reduktase: M. Atta, K. K. Anderson, R. 
Lngemarson, L. Thelander. A. Grislund. ;bid. 1994. If6,6429; R. Davydov, S. 
Kuprin, A. Grlslund. A. Ehrenberg, ibid. 1994, 116, 11 120; violette saure 
Phosphatasen unduteroferrin: E. P. Day, S. S. David, J. Peterson, W. R. Dun- 
ham. J. J. Bonvoisin. R. H. Sands, L. Que, Jr., .J Bid. Chem. 1988,263,15561; 
Methanmonooxygenase: M. P. Woodland, D. S. Patil, R. Cammack, H. Dal- 
ton, Biochm. Biuphps. Acto 1986, 873, 237; B. G. Fox, K. ti. Surerus, E. 
Munck, .I. D. Lipscomb, J .  B id .  Chem. 1988, 263, 10553. M. P. Hendrich, 
B. G. Fox, K. K. Anderson, P. G. Debrunner. J. D. Lipscomb, ibid. 1992, 267, 
261. 
Ubersichtsdrtikel: a) J. B. Vincent, G. L. Olivier-Lilley, B. A. Averill, Cheni. 
Rev. 1990, 90, 1447; b) S. J. Lippard, Angew. Chem. 1988, 100, 353; Angew. 
Cliem. In/ .  Ed. Engl. 1988, 27, 344; c) D. M. Kurtz, Jr., Chem. Rev. 1990, 90, 
5 8 5 :  d) J. Sanders-Loehr. in Iron Carriers and Iron Proteins, Physical Biuinor- 
ganic Chemisrry Serres (Hrsg.: T. M. Loehr), VCH Publishers, New York, 
1989, S .  373; e) L. Que, Jr.. A. E. True, Prng. Inorg. Chen?. 1990, 38,97; f)  Zur 
Elektronenstruktur von Fe:"(p-O)-Komplexen: C. A. Brown, G. .I. Remar, 
R. L. Musselman, E. I. Solomon, Inorg. Chem. 1995, 34, 688. 
a) V. J. DeRose, K. E. Liu. D. M. Kurtz. Jr.. B. M. Hoffman, S. J. Lippard, J. 
Am. Chem. Sot. 1993,115,6440: b) H. Thomann, M. Bernardo, J. M. McCor- 
mick, S .  Pulver, K. ti. Anderson. J. D. Lipscomb. E. I. Solomon, ibid. 1993, 
11.5- 8881. 
Strukturell charakterisiertc dreifach verbruckte Fe"Fe"'-Komplexe: a) A. S. 
Borovik, V. Papaefthymiou, L. F. Taylor, 0. P. Anderson, L. Que, Jr., J Am. 
Chem. Sor. 1989, flf, 6183; b) M. S. Mashuta, R. J. Webb, J. K. McCusker, 
E. A. Schmitt, K. J. Oberhausen, J. F. Richardson, R. M. Buchanan, D. N. 
Hendrickson, ;bid. 1992, 114, 3815; c) K. Schepers, B. Bremer, B. Krebs, G. 
Henk,el, E. Aithdus, B. Mosel, W. Muller-Warmuth, Angew. Chem. 1990, 102, 
582; Angew. Chem. Int .  Ed. Engl. 1990, 29. 531; d) E. Bernard, W Moneta, J. 
Langier, S. Chardon-Noblat, A. Deronzier. J.-P. Tuchagues, J.-M. Latour, ibid. 
1994, 106, 914: ibfd 1994, 33, 887. 
J. A. R. Hartmdn, R. L. Rardin. P. Chaudhuri, K. Pohl, K. Wieghardt, B. 
Nuber, J. Weiss, G. C .  Papaefthymiou, R. B. Frankel, S. J. Lippard. J .  Am. 
Chem. Soc. 1987, 109, 7387. 
Kristallographische Daten (298 K) von 1 und in tilaminern von 2: Raumgrup- 
pe P2Jn  (P2,ln), a =11.851(2) (11.949(2)), b =16.162(3) (15.942(3)), 
c = 21.391(4) (21.087(3)) A, fl = 98.29(2)" (96.89(1)), Z = 4(4), Vierkreisdif- 
fraktometer Siemens P4, Mo,,-Strahlung, Graphit-Monochromator. w-Scan, 
MeBbereich 20 = 4.0-55.0 (4.0-48.0"), 8807 (3334) unabhlngige Reflexe, 
keine Absorptionskorrekturen. ~(Mo,,) = 0.911 (0.926) mm-'. Kristdll- 
abmessungen 0.42 x 0.36 x 0.54 (0.34 x 0.42 x 0.48) mm3, pbr, = 1.429 
(1.451) gcm -I, Rechenprogramm: Siemens-SHELXTL-PLUS, PC-Version, 
(G. M. Sheldrick, Universitit Gottingeu). R = 0.065 (0.068), R ,  = 0.070 
(0.066). Die Position des 0-H-Protons in 1 wurde in der letzten Differenz-Fou- 
rier-Synthese lokalisiert und verfeinert; alle anderen H-Atome in berechneten 
Positionen. Restelektronendichte: 0.82 (0.66) e k  '. Weitere Einzelheiten zu 
den Kristallstrukturuntersnchungen konnen beim Fachinformationszentrum 
Karlsruhe. D-76344 Eggenstein-Leopoldshafen, unter der Hinterlegungsnum- 
mer CSD-59135 aneefordert werden. ~ ~~ - 

[7] P. Chaudhuri, K. Wieghardt, B. Nuber, J. Weiss, Angex,. Chem. 1985,97,774; 
Angeus. Chem. Int. Ed. EngI. 1985, 24, 778. 

[8] J. Sanders-Loehr, T. M. Loehr, A. G. Mauk, H. B. Gray, J .  Am. Chem. SUC. 
1980, 102, 6992. 

[9] Die Temperaturabhingigkeit der molaren magnetischen Suszeptibilitat wurde 
mit eiuem SQUID-Magnetometer (Quantum Design) im Bereich von 2-300 K 
an festen Proben von I und 2 gemessen. Nach diamagnetischer Korrektur der 
Rohdaten wurden Anpassungsrechnungen mit dem isotropen Heisenberg-Di- 
rac-van-Vleck-Modell ( H  = - 2JS, . S, )  durchgefuhrt. Die in Abbildung 2 ge- 
zeigte Anpassung fur l wurde mit folgenden Parametern erhalten: S, = 5 /2 ,  
S2 = 2, J = - 12.9 (k0.5) cm-I,  9 ,  = 2.0 (fixiert). ,q2 = 2.16 und Nullfeldauf- 
spaltungsparametern D, = D, = 0 (fixiert) sowie einer kleinen paramagneti- 
schen Verunreinigung rnit S = 5/2 von 0.6%. Fur 2 ergaben diese Rechnungen 
( S ,  = S,  = 5/2, yl = yi = 2.0, D, = D, = 0 (fixiert)) eine Kopplungskonstan- 
t evonJ=-111  (k3 )cm- l .  
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[lo] a) M. J. Maroney, D. M. Kurtz, Jr., J. M. Noak, L. L. Pearce, L. Que, Jr., J .  
Am. Chem. SOC. 1986,108,6871 ; b) L. L. Pearce, D. M .  Kurtz. Jr., Y.-M. Xia, 
P. G. Debrunner, ibid. 1987, 109, 7286. 

11 11 Interessanterweise ist je ein Modellkomplex fur die Formen A und F in Sche- 
ma 2 beschrieben und strukturanalytisch charakterisiert worden, so daO es nur 
fur die Formen C und E keine gesicherten Strukturdaten gibt. Form E ist 
allerdings durch elektrochemische Einelektronenreduktion aus [L,Fey'(p-O)- 
(pi-acetat),]' + in wasserfreiem CHICI, erhalten und ESR-spektroskopisch cha- 
rakterisiert worden [5]. [(HB(pz),),Fe~(p-OH)(p-acetat),]CIO,: W H. Arm- 
strong, S. J. Lippard, J .  Am. Chem. SUC. 1984,106,4632; P. N. Turowski, W. H. 
Armstrong, S. Liu, S. N. Brown, S. J. Lippard, Inorg. Chem. 1994, 33, 636; 
[(tmen)lFe:'(,c-H,O)(p-O,CC,H,),I: K. S. Hagen, R. J. Lachicotte, ibid. 1992, 
114, 8741. 

[12] Fur die Messung der Mo8bduer- und ESR-Spektren danken wir Dr. V. Schune- 
mann und Prof. DJ. A. X. Trautwein (Medizinische Universitat Liibeck). 

Ta,(S,Te), : mikroporoses Tantal rnit 
chalkogenbedeckter innerer Oberflache** 
Thomas Degen und Bernd Harbrecht" 

Die Strukturchemie tantalreicher Chalkogenide wird durch 
die Konkurrenz zweier Bauprinzipien gepragt : 

Einerseits kennt man Chalkogenide, die die kubisch-innen- 
zentrierte Anordnung des metallischen Tantals fragmentarisch 
enthalten. Der Prototyp ist Ta,Se[']. Seine rnit bcc-Tantal sym- 
metrieverwandte Schichtstruktur besteht aus zweidimensiona- 
len bcc-Ta-Fragmenten, deren verbleibende Valenzen von Selen 
abgesattigt sind. Ebenfalls schichtartig aufgebaut sind die ge- 
mischten Sulfidselenide Ta2(S,Se)[21 (Ta,Se-Typ), das rnit 
(Nb,Ta),S,'31 isostrukturelle Ta,(S,Se),[4] und das durch chemi- 
sche Verwachsung der 2: 1- und 5:2-Phase resultierende Sulfid- 
selenid Ta,(S,Se),[41. Binare Pendants der beiden metallreiche- 
ren Phasen scheinen nicht zu existieren. Bei den Sulfiden wird 
dieses Bauprinzip nur eingehalten, wenn Tantal teilweise ersetzt 
ist, z.B. durch Niob. (Nb,Ta),S, (n = 11, 12)[51 und das gemisch- 
te quaternare Sulfidtellurid (Nb,Ta),(S,Te),[61 sind typische 
Verbindungen, deren Strukturen aus einer dreidimensionalen 
Vernetzung kolumnarer bcc-Fragmente resultieren. 

Andererseits kennt man tantalreiche Chalkogenide, die als 
einheitliches Strukturmotiv zentrierte, verzerrte, sich Kings einer 
pseudo-funfzahligen Drehachse zu pentagonal-antiprismati- 
schen Strangen durchdringende Ta,,-Ikosaeder enthalten. Sol- 
che Strukturen bilden Ta,S (dimorph)['I, Ta,S[*] und Ta3S2['I 
sowie die Substitutionsphasen vom Typ M,Ta,-,S (M = V, 
Cr)['Ol, aber auch das Tellurid Ta,Te,["]. 

Der uberraschende Befund, daB das Tellurid nicht mit den 
tantalreichen Seleniden, sondern mit den Sulfiden strukturver- 
wandt ist, hat uns veranlaflt, das tantalreiche Gebiet des Sy- 
stems Ta-S-Te praparativ auf die Existenz weiterer Phasen mit 
komplexer Struktur hin zu untersuchen. Dabei sind wir unter 
anderem auf die Phasen Ta,(S,Te), und Ta,,(S,Te),,['21 ge- 
sto0en. Ta,(S,Te), 1[13], uber das wir hier berichten, entspricht 

[*I Prof. Dr. B. Harbrecht[+], Dip1.-Chem. T. Degen 
Institut fur Anorganische Chemie der Universitit 
Gerhard-Domagk-StraBe 1, D-53121 Bonn 
Telefax: Int. + 228/735650 
E-mail: degen(a,plumbum.chemie.uni-bonn.de 

['I Neue Adresse: Fachbereich Chemie der Universitit, D-35032 Marburg 
Telefax: Int. + 6421128-8917 

[**I Diese Arbeit wurde von der Deutschen Forschungsgemeinschaft, dem Fonds 
der Chemischen Industrie und dem Ministerium fur Wissenschaft und Techno- 
logie des Landes Nordrhein-Westfalen gefordert. Herrn Dr. M. Nieger ddnken 
wir fur die Messung der Beugungsintensititen eines Einkristalls. 
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in der Zusammensetzung dem tantalreichsten Sulfidselenid, sei- 
ne Struktur enthalt aber keine bcc-Fragmente, sondern drei sich 
maanderartig durchdringende, strukturchemisch unabhangige, 
zentrierte, ikosaedrische Baugruppen. 

Bis zu 4 mm grolje Kristalle von 1 konnten durch Reduktion 
eines aquimolaren Gemenges der Dichalkogenide mit Tantal in 
Gegenwart von Iod in gasdicht verschweiDten Tantalampullen 
bei 1800 K binnen eines Tages erhalten werden. Die meist stab- 
chenformigen Kristalle entstanden bevorzugt biischelweise an 
der Innenwand der Tantalampulle. Entsprechende Umsetzun- 
gen ohne Mineralisator lieferten 1 nahezu fremdphasenfrei und 
mikrokristallin. Die Phasenzusammensetzung wurde rontgen- 
pulverdiffraktometrisch k~n t ro l l i e r t [ ' ~~  (Abb. 1). Tellurreichere 

L 
10 20 30 40 50 60 70 80 

2@l/" - 
Abb. 1. Rietveld-Profilanpassung eines Rontgenpulverdiffraktogramms von 1 
(oben: gemessenes (punktiert) und berechnetes Profil, Mitte: berechnete Bragg- 
Orte, unten : Differenz zwischen berechneter und gemessener Intensitat). Rechts 
oben: spezifischer Widerstand e von Ta,(S,Te), in Abhangigkeit von der Tempera- 
tur (0 = ahkiihlen, Pfeil nach links, + = aufheizen, Pfeil nach rechts), gemessen an 
eineni Einkristall (KristallgroRe: 2.65 x0.15 x 0.12 mm3, Strom: 1 mA, Kontaktie- 
rung mittels Epoxy-Silberpaste). 

Praparate enthielten zusatzlich mindestens eine noch nicht na- 
her charakterisierte Phase, in schwefelreicheren Praparaten lag 
1 im Gemenge mit Ta,S oder Ta,S vor. Energiedispersiven Mi- 
kroanalysen (EDX) zufolge ist die Phasenbreite klein 
(Ta5Sl,o~l)Tel,o~l)). Entsprechend gering sind auch die Unter- 
schiede in den Gitterk~nstanten~'~] ( < 4  pm) von Phasen an den 
beiden Stabilitatsgrenzen. 

1 hat eine fur metallreiche Phasen ungewohnlich porose Me- 
tallteilstruktur, die als Polyederdarstellungt'61 in Abbildung 2 
wiedergegeben ist (Projektion langs der c-Achse). Durch die 
Teilstruktur ziehen sich groDe Kanale (lichte Weite > 600 pm), 
die dadurch entstehen, da13 sich drei Baugruppen um die ikosa- 
edrisch koordinierten Atome Tal, Ta4 und Ta8 (Abb. 3) durch- 
dringen. Wie aus Abbildung 3 hervorgeht, ist nur Ta4 aus- 
schlieljlich von Ta verzerrt ikosaedrisch umgeben. Die Ta-Um- 
gebung um Tal hingegen entspricht einem araclzno-Ta, 1-, die 
um Ta8 einem hypho-Tala-Ikosaederfragment. Q1 (gemischt- 
besetzte Lage: 96% Te, 4 %  S) erganzt das Tall-Fragment, Q3 
(34% Te, 66% S) und S2 erganzen das Talo-Fragment zum 
geschlossenen Deltaeder. Die drei Baugruppen durchdringen 
sich zu maanderartig gewundenen Strangen, die sich langs der 
a-Achse erstrecken (Abb. 4). Die spezifische gegenseitige Orien- 
tierung der iiber gemeinsame Kanten (2xTa5) und Spitzen 
(TalO) dreidimensional verknupften Strange fuhrt zu Poren, die 

Abb. 2. Polyederdarstellung eines Ausschnitts aus der Metallteilstruktur von 1 
(Projektion langs der c-Achse). 

Abb. 3. Koordinationspolyeder urn die drei verzerrt ikosaedrisch umgebenen Ato- 
me Tal (295.9), Ta4 (290.4) und Ta8 (296.8) (Werte in Klammern entsprechen 
gemittelten Abstanden [pm] fur die Koordindtionszahl 12). 

Ahb. 4. a) Die Durchdringung der drei ikosaedrischen Baugruppen um Tal, Ta4 
und Ta8 resultiert in einem maanderartig gewundenen Strang. b) Verkniipfung 
zweier Strange, dargestellt als Projektion langs der c-Achse. 

in der Projektionsebene durch 16 ikosaedrische Baugruppen be- 
grenzt werden. Die zur ikosaedrischen Koordination von Tal 
und Ta8 beitragenden Chalkogenatome Q1, Q3 und S2 befinden 
sich ebenso wie S1 und Q2 (92 ?h Te, 8 % S) auf den Porenwan- 
den. GemaD ihrer Position auf der Oberflache sind sie stets 
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einseitig vierfach (Q2, Q3), funffach (QI, S1) oder sechsfach 
(S2) von Ta umgeben. Die funf scheinbar willkurlichen Koordi- 
nationsfiguren (Abb. 5) sind charakteristische, mehr oder min- 
der offene Fragmente eines fiktiven, von 14 Dreiecksflachen 
begrenzten QTa,-Polyeders, eines Tetrakaidekaeders. S1 und S2 

Abb. 5. Schematische Darstellung der Koordinationspolyeder um die Chalkogen- 
atome Q1 (294.3), 4 2  (291.4). Q3 (270.4), S1 (249.8) und S2 (254.6) als Fragmente 
eines fiktiven, von 14 Dreiecksflachen begrenzten Tetrakaidekaeders (Werte in 
Klammern entsprechen gemittelten Abstanden [pin] fur die jeweilige Koordina- 
tionszahl). 

bedecken die Oberflache in Bereichen groDerer, Q1, Q2 und 4 3  
in Bereichen geringerer Porenkrummung. Benachbarte Chalko- 
genatome auf den Porenwanden sind zum Teil in engem Kon- 
takt (QI-Sl 325.7, QI-Q3 332.7 pm). Q2, das sich im Zentrum 
des Bereichs geringer Kriimmung befindet, ist, wie auch bei 
Schichtstrukturen, sechsfach von S2, Q1 und Q3 umgeben, mit 
denen es in van-der-Waals-Kontakt (349.6-374.5 pm) steht. 
Vier weiter entfernte Q1- und Q3-Zentren (389.7 bzw. 390.7 pm) 
sind auf der gegenuberliegenden Porenwand lokalisiert. Die sich 
auf der inneren Oberflache der mikroporosen Tantalteilstruktur 
absondernden Chalkogenatome umhullen selbst wiederum ka- 
nalartige Hohlraume, die potentiell als Rezeptoren fur kleine 
Metallatome dienen konnten. 

Zur Stabilitat von 1 tragen Ta-Ta- und Ta-Q-Bindungen in 
unterschiedlicher Weise bei. In den von der inneren Oberflache 
abgewandten Bereichen erfolgt die Kohasion uber dreidimen- 
sional ausgedehnte Ta-Ta-Wechselwirkungen. Sie spiegeln sich 
in zahlreichen kurzen Ta-Ta-Kontakten (270.5-337.5 pm) wi- 
der. Die Bindungen zwischen Ta- und Chalkogenatomen kon- 
nen die hohe Kohasionsenergie des Sd-Metalls in dieser komple- 
xen Metallteilstruktur nur bedingt kompensieren. Sie liefern 
eine zusatzliche Stabilisierung durch Bildung von Bindungsbe- 
reichen (246.7-306.2 pm), die vom Kern der Metallteilstruktur 
abgekoppelt und auf zwei Dimensionen im porennahen Bereich 
beschrankt sind. Die Hierarchie der Wechselwirkungen erklart 
auch, warum die Struktur dieses tantalreichen Chalkogenids 
nicht von der raumlich gleichmafiigen Verteilung, sondern von 
der Segregation von Metal1 und Chalkogen gepragt ist. Dieser 
clusterartige Aufbau konnte wegen der porenbedingten Be- 
schrankung der metallischen Bindungsbereiche AnlaD zu Quan- 
tengrofieneffekten geben. Messungen des elektrischen Wider- 
standes an Einkristallen nach einer Vierpunkt-Gleichstrom-Me- 
thodelt7’ (Abb. 1) bestatigen metallisches Verhalten der Titel- 
verbindung. Der spezifische Widerstand liegt im (mQ x cm)-Be- 
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reich und ist nahezu 100mal groI3er als der von Tantal. Die 
Anomalien in der Temperaturabhangigkeit des spezifischen Wi- 
derstands deuten auf eine Phasenumwandlung hin, welche der 
Hysterese zufolge von erster Ordnung ist. 

Eingegangen am 13. Juli 1995 [Z 82071 

Stichworte: Festkorperstrukturen . Sulfide . Tantalverbindun- 
gen . Telluride 

(11 B. Harbrecht, Angew. Chem. 1989, 101. 1696-1697; Angew. Chem. Int .  Ed. 

121 K. S. Nanjundaswamy, T. Kughbanks, J! SolidStateChem. 1992,9X, 278-290. 
[3] X. Yao, H. F. Franzen, J.  Am. Chem. Soc. 1991, 113,1426-1427. 
[4] Uber Ta,(S,Se), wurde zusammen mit einer weiteren metallreichen Phase, 

Ta,(S,Se), , in einem Tagungsbeitrag berichtet: B. Harbrecht, T. Degen, 
7. Tagung Festkorperanalytik (GDCh), Chemnitz, 1993, S. 136; Daten (Ront- 
genpulverdiffraktogramme, Rietveld-Profilanpassung) : Ta,S,,,Se, : Raum- 
gruppe I4/mmm, Z = 2, a = 333.37(7), c = 2190.38(7) pm, R, = 0.051, 

= 0.034; Ta,S,,,Se,,,: Raumgruppe I4/mrnm, Z = 2, a = 333.84(1), c = 
4053.6(3) pm, R, = 0.058, RB,,, = 0.044. 

[5] a) X. Yao, H. F. Franzen, J. Solid Stale Chem. 1990, 86, 88-93; b) 2. Anorg. 
Allg. Chem. 1991,5981599, 353-362. 

[6] T. Degen, B. Harbrecht, Angew. Chem. 1995, f07, 1226-1228; Angew. Chem. 
Int.  Ed. Engl. 1995, 34, 1089-1090. 

[7] a) H. F. Franzen, J. G. Smeggil, Acta Crytallogr. Secl. B 1970,26,125- 129; b) 
B. Harbrecht, J.  Less-Common Met.  1988, 138, 225-234; c) H. Nozaki, H. 
Wada, S. Takekawa, J. Phys. Soc. Jpn. 1991,60,3510-3515. 

[8] H. E Franzen. J. G. Smeggil, A d a  Crystullogr. Sect. B 1969, 25, 1736-1741. 
[9] a) H. Wada, M. Onoda, Mater. Res. Bull. 1989,24,191-196; b) S. J. Kim, K. S. 

Nanjundaswamy, T. Hughbanks, Inorg. Chem. 1991,30,159-164; c) K. Ahn, 
T. Hughbanks, J. Solid State Chem. 1993, 102, 446-454; d) T. Degen, B. 
Harbrecht, Acra Crystallogr. Sect. C ,  im Druck. 

Engl. 1989,28. 3660-1662. 

[lo] B. Harbrecht, H. E Franzen, Z .  Anorg. Allg. Chem. 1987, 551, 74-84. 
(111 M. Conrad, B. Harbrecht, IYth Euro. Conf. on Solid State Chem., Dresden, 

[12] Kristallographische Daten von Ta,,(S,Te),,: Raumgmppe C2/nz. Z = 2, 
a =1962.9(13), b =1817.9(2), c =1294.2(7)pm, p =124.77(4)”, R(FJ = 
0.062, rontgeuographisch ermittelte Zusammensetzung: Ta,,S,, ,Te,, 9. 

(1 31 Kristallstrukturanalyse von 1: Mo,.-Strahlung, CAD-4-Diffraktorneter, SDP 
Plus (Enraf Nonius), KristallgroBe: 0.40 x 0.03 x 0.02 mm3, Raumgruppe C2/ 
c, Z = 16, a = 1547.5(6), b =1421.3(4), c =1041.1(4) pm, p =108.65(3)”, 0-28- 
Abtdstung, Om,, = 32”, 6745 Reflexe, 1927 symmetrieunabhangige Retlexe mit 
I, > 3u ( I o ) ,  Absorptionskorrektur (Psi-Abtastung), R,,(F) = 0.047, 134 Vd- 
riable, F(F,)/R,(F,) = 0.045/0.052, rontgenographisch ermittelte Zusammen- 
setzung: Ta,S,,,,Te, 8 8 , 2 ) .  Weitere Einzelheiten zur Kristallstrukturuntersu- 
chung konnen beim Fachinformationszentrum Karlsruhe, D-76344 
Eggenstein-Leopoldshafen, unter der Hinterlegungsnummer CSD-59131 ange- 
fordert werden. 

[14] C. J. Howard, R. J. Hill, Rietveld-Programm LHPM, (AAEC Report 
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