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NbTe,l and TaTe,l, Two New Telluride Iodides with Chain Structure

NbTe, and TaTe,l are synthesized in almost quantitative
yields by reaction of the elements in the appropriate ratio at
540°C and 480°C, respectively. The crystal structure determi-
nations show that both structures are built up from quasi one-
dimensional Nb(Te,), and Ta(Te,), chains that are separated
by isolated iodine atoms. The metal —metal distances within

these chains are outside the metal — metal bonding range. Both
compounds are formally described as (Nb**)(Te3 ),(I") and
(Tas )(Te3")o(I"), and semiconducting properties must be as-
sumed. Short Te—1I contacts between Te atoms of and I atoms
between the chains indicate significant anion — cation charge
transfer.

Verbindungen vom Typ (MSey), I (M = Nb, Ta; n = 2,
3, 10/3)™ besitzen auBergewdhnliche elektrische Leitfahig-
keits- und Transporteigenschaften®, die auf elektronische
Instabilititen vom Ladungsdichtewellen-Typ zuriickzufiih-
ren sind. (TaSe,),I"* und (NbSey);o31" sind neben NbSe,™!
und K,;M00, die einzigen Verbindungen, an denen eine
Entkopplung der Ladungsdichtewelle (d.h. eine kollektive
Bewegung der Ladungsdichtewelle, die sich durch das Auf-
treten einer nichtlinearen DC-Leitfdhigkeit bei kleinen an-
gelegten DC-Feldern bemerkbar macht) beobachtet werden
konnte. Das Auftreten dieser — und verwandter — physi-
kalischer Phinomene basiert in erster Naherung auf der
strukturellen Anisotropie der betreffenden Verbindungen.
Daher hat es nicht an Versuchen gefehlt, den Parameter n
(d.h. den Iod-Gehalt, die Oxidations-Zahl von Niob bzw.
den Besetzungsgrad des Leitungsbands) in der obigen Ver-
bindungsreihe unter Erhaltung der Grundstruktur zu vari-
ieren, um auf diese Weise Systeme mit dhnlichen Trans-
porteigenschaften zu erhalten. Der Ersatz von Iod durch
seine leichteren Homologen Brom und Chlor fithrten zur
Bildung der Verbindungsreihe (MSe,),Br (M = Nb, Ta; n
= 2, 3) sowie von Nb;Se;oBr;"®, NbeSeyBrs™ und Nbs-
Se;oBr,®, die zwar — ebenso wie die eingangs erwihnten
Beispiele (MSe,),] — Kettenstrukturen, aber aufgrund ihrer
hoheren Ionizitit nicht die gewiinschten Materialeigenschaf-
ten besitzen. Auch der Austausch von Selen durch Schwefel
wurde untersucht; die Strukturen dieser Verbindungen sind
jedoch bisher nicht bekannt.

Wihrend die Sulfide und Selenide gut beschrieben sind,
liegen iiber die entsprechenden Telluride nahezu keine In-
formationen vor. Anhand der bekannten Daten 1dBt sich
jedoch abschitzen, daB keine ausgeprigten Analogien zu
den Sulfiden und Seleniden bestehen und die Telluride —
chemisch gesehen — eine durchaus eigenstindige Substanz-
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gruppe sind”), Dies wird bereits an einem Vergleich der be-
kannten bindren Phasen deutlich, doch auch die erst kiirz-
lich beschricbenen terniren Phasen z.B. Nb,Ted"?,
Nb,Te,;1,'Y, Ta,SiTe, "2, TaM,Te, (M = Co, Ni)** unter-
scheiden sich in signifikanter Weise von den bekannten Sy-
stemen der leichteren Homologen Schwefel und Selen.

So sind z.B. die den Triseleniden der Gruppe 5 (z.B.

~ NbSe;™, TaS;") entsprechenden Tritelluride NbTe; und

TaTe; nicht bekannt. Andererseits sind die Tritelluride der
Gruppe 4 (z.B. ZrTe,, HfTe;)" mit den Trisulfiden und
-seleniden® isostrukturell. Wihrend jedoch die Sulfide und
Selenide typische Halbleiter sind, kénnen die Verbindungen
MTe; M = Zr, Te) als Halbmetalle mit CDW-
Eigenschaften"” betrachtet werden. Das letzte Beispiel be-
legt den (bekannten) Trend zunehmender Metallizitit in
Chalkogeniden beim Ubergang vom Schwefel zum Tellur
und zeigt weiterhin, dal die Sulfide/Selenide und Telluride
der frithen Ubergangsmetalle trotz dhnlicher Struktur si-
gnifikante Unterschiede in ihren physikalischen Eigenschaf-
ten aufweisen konnen.

Wir haben daher versucht, die Verbindungen vom Typ
(MSey),I (M = Nb, Ta) durch den Austausch von Selen
gegen Tellur zu modifizieren. Unsere Untersuchungen fiihr-
ten zur Synthese der Verbindungen NbTe, und TaTe,],
iber die im folgenden berichtet wird.

Synthesen

NbTe,l und TaTe,l lassen sich aus den Elementen dar-
stellen. NbTe,I bildet sich oberhalb von 470°C und ist im
Temperaturbereich bis 570°C stabil. Reaktionstemperatu-
ren von mehr als 600°C fiihren zur Bildung weiterer (mit
Pulvertechniken bisher ndher charakterisierbarer) Produkte.
NbTe,l entsteht bei 540°C in Form dicker schwarzer Na-
deln, die einen metallischen Oberflichenglanz aufweisen.
Bereits bei geringem Te-UberschuB3 bildet sich als Neben-
produkt Nb,Te;I,“!) das bei Temperaturen zwischen ca.
470°C und 650°C stabil ist. NbTe, ist iiber einen Zeitraum
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von mehreren Tagen luftstabil. Unsere bisherigen Untersu-
chungen ergaben keine Hinweise auf eine thermisch indu-
zierte Abspaltung von Iod (z.B. unter Bildung von NbTe,)
bei Temperaturen bis ca. 650°C.

TaTe,l entsteht bei 480°C aus den Elementen in Form
langer metallisch glinzender, verwachsener Nadeln. Reak-
tionstemperaturen von mehr als 650 °C fiihren auch hier zur
Bildung weiterer bisher (auf der Basis von Guinier-Aufnah-
men) noch nicht niher charakterisierter Produkte. Die Re-
aktion zu TaTe,I setzt bei ca. 460°C ein. Im Unterschied zu
NbTe,l ist TaTe,l jedoch stirker hydrolyseempfindlich und
148t sich nur fiir relativ kurze Zeit an der Luft manipulieren.
Die Synthese einer zu Nb,Te;I, Ta-analogen Verbindung
gelang bisher nicht.

Die Struktur von NbTe

Die Struktur von NbTe,l enthilt eindimensional-unend-
liche Nb(Te,),-Ketten, die parallel zur kristallographischen
c-Achse verlaufen. Die Nb(Te,),-Ketten werden voneinander
durch isolierte Iod-Atome, die sich in zwischen den Ketten
gebildeten Kanélen befinden, getrennt. Abb. 1 und 2 zeigen
Projektionen der Struktur ldngs [001] und [100]. Die Nb-
Atome sind entlang der Kette nahezu dquidistant angeord-
net, die Nb— Nb-Abstinde betragen 3.356(2) und 3.367(2) A
und sind daher nicht mehr als Metall-Metall-bindend zu
betrachten. Unsere Darstellung der Struktur entspricht einer
formalen Beschreibung gemidB (Nb**)Tei~)(I7) [bzw.

) @

Abb. 1. NbTe,l (mit Atombezeichnungen), Parallelprojektion der
Struktur lings [100]; ausgewihlte Abstinde [A]: Nb(1)—Nb(2)
3.356(2), Nb(22)—-Nb(1A) 3.367(2), Nb(1)—Te(1) 2.919(2),
Nb(1)—Te(2) 2.796(2), Nb(1)— Te(3) 2.928(2), Nb(1)—Te(4) 2.804(2),
Nb(1) — Te(5) 2.840(2), Nb(1)— Te(6) 2.857(2), Nb(1)—Te(7) 2.839(2),
Nb(1)—Te(8) 2.876(2), Nb(2)— Te(1) 2.803(2), Nb(2) —Te(2) 2.931(2),
Nb(2)~Te(3) 2.787(2), Nb(2)—Te(4) 2.935(2), Nb(2)—Te(5A)
2.832(2), Nb(2)—Te(6A) 2.829(2), Nb(2)—Te(7A) 2.836(2),
Nb(2) — Te(8A) 2.872(2), Te(1) — Te(2) 2.828(2), Te(3) —Te(4) 2.829(2),
Te(5)—Te(6) 2.752(2), Te(7)—Te(8) 2.752(2); Symmetrietransforma-
tionen: A: x, 0.5 — y,0.5 + z
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(Ta’*)(TeZ ~)(17) fiir TaTe,I]. Beide Verbindungen enthal-
ten demnach Nb bzw. Ta in der formalen Oxidationsstufe
+5. Fiir beide Verbindungen sind daher halbleitende Ei-
genschaften zu erwarten.

Abb. 2. NbTe,l, Parallelprojektion der Struktur lings [001]

In einer NbTe,-Kette ist jedes Niob-Atom von acht Tel-
lur-Atomen, die die Ecken eines nahezu reguldren rechtek-
kigen Antiprismas besetzen, umgeben. Das Antiprisma wird
aus vier Ditellurid-Gruppen Te;~ (bzw. zwei Te,-Recht-
ecken) aufgespannt; die Abstinde zwischen den Te-Eck-
punkten des Antiprismas betragen ca. 2.79 A (ein typischer
Te — Te-Einfachbindungsabstand) bzw. 3.68 A und 3.62 A
{nichtbindende Abstinde zwischen Te-Atomen). Die Te,
Einheiten (bzw. die Te,-Gruppen) stehen ,.auf Liicke®, d.h.
sie besitzen eine gestaffelte Anordnung. Der Diederwinkel
zwischen zwei aufeinanderfolgenden Te,-Einheiten betrigt
ca. 54°. Extended-Hiickel-Rechnungen an einem isolierten
[NbTeg]*~-Fragment zeigen, daB fiir einen Diederwinkel
von ca. 45° minimale AbstoBung zwischen den Atomen
(bzw. zwischen den freien Elektronenpaaren) der Te,-Grup-
pen auftritt. Weiterhin gibt es fir Diederwinkel von ca. 45°
einen Satz von Symmetricorbitalen der Ditellurid-Gruppen,
die optimale Uberlappung mit den 4d-Orbitalen der Niob-
Atome (mit Ausnahme des d,:-Orbitals, z-Richtung entlang
der Kettenachse) erméglichen. Die Koordination der Nb-
Atome wird also durch elektronische und sterische Faktoren
bestimmt.

Auch unter diesen Restriktionen beziiglich der Konfor-
mation sind unterschiedliche Anordnungen der Te,-Einhei-
ten in einer MTe,-Kette moglich. Dieser Punkt wird durch
folgende Darstellung verstindlich. Jedes Te,-Rechteck wird
dabei durch einen Vektor, der vom Schwerpunkt zu einer
der kurzen Rechteckseiten zeigt, dargestellt. Zwei benach-
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barte Te,-Einheiten 1a kdnnen demnach symbolisch durch
1b beschrieben werden. Eine daraus abgeleitete Bezeichnung
aller méglichen Vektorpositionen ist in 2 dargestellt. Die
Vektorstellungen werden dabei ausgehend von einer belie-
bigen Startposition durch eine Zahlenfolge (z.B. n;, n; )
beschrieben, wobei der Winkel zwischen zwei Positionen »,
und #n; durch (n; — n;) x 45° gegeben ist; die relative Ori-
entierung der p Te,-Einheiten kann also durch eine Satz von
p Zahlen (nq n,, - n;) beschrieben werden™, wobei sich »,
auf die i. Te3 ~-Einheit bezieht.

s
’
’
4
s
.

1a 1b

Auf der Grundlage dieser Konvention ergibt sich fiir die
Struktur von NbTe,l eine (1232)-Anordnung, d.h. zwei auf-
einanderfolgende Te,-Finheiten sind beziiglich der Aus-
gangsposition zundchst um jeweils 45° im Uhrzeigersinn,
danach jeweils um 45° im Gegenuhrzeigersinn gedreht. Jede
Kette enthidlt demnach vier NbTe,-Einheiten in der Ele-
mentarzelle.

Die Struktur von TaTeyl

Die Struktur von TaTe,I ist — wie die NbTeI-Struktur
— aus M(Te,),-Ketten (M = Ta) aufgebaut, die voneinander
durch isolierte Iod-Atome getrennt sind. Abb. 3 zeigt eine
Projektion der Struktur lings [100], Abb. 4 eine Ansicht
der TaTe,-Kette. Die Ta-Atome sind innerhalb der TaTe,-
Ketten nahezu dquidistant angeordnet [dy,_1, = 3.328(2)
und 3.352(2) A], die Te,-Einheiten nehmen auch hier eine
gestaffelte Anordnung ein. Die MTe,-Stringe in NbTe,I und
TaTe, konnen als unterschiedliche Konformere einer
MTe,~Grundanordnung betrachtet werden.

Der Unterschied zwischen beiden Strukturen besteht in
der relativen Orientierung der Te,-Rechteckseinheiten zu-
einander: In der TaTe/-Struktur nehmen die Te,-Einheiten
— gemdlB der oben beschriebenen Bezeichnungsweise —
eine (12)-Anordnung ein, d.h. zwei Te,-Einheiten werden
nach jeweils einer 45 °-Drehung im Uhrzeiger- sowie im Ge-
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genuhrzeigersinn wieder zur Deckung gebracht. Die Ele-
mentarzelle von TaTe,I enthilt daher lediglich zwei TaTe,-
Einheiten pro Kettenstrang. Das Auftreten unterschiedlicher
Kettenkonformationen fiir die elektronisch analogen Sy-
steme NbTe,I und TaTe,l zeigt den {ibergeordneten Einflufl
von Packungseffekten und den untergeordneten Einfluf3
elektronischer Faktoren fiir die Kettenkonformationen.

Abb. 4. TaTe,l, TaTe,-Kette mit Atombezeichnungen; ausgewéhite
Abstinde [A}: Ta—Ta(A) 3.328(2), Ta—Ta(B) 3.352(2), Ta—Te(1)
2.848(2), Ta —Te(2) 2.840(2), Ta—Te(3) 2.842(2), Ta—Te(4) 2.845(1),
Ta—Te(1B) 2.855(1), Ta—Te(2B) 2.849(2), Ta—Te(3B) 2.845(1),
Ta—Te(4B) 2.861(2), Te(l)—Te(2) 2.799(2), Te(3)—Te(d) 2.837(2);
Symmetrietransformationen: A: x,1 + y, z; B:1 — x, —y,2 — z

Diskussion

In den Strukturen von NbTe,l und TaTe,l treten bemer-
kenswert kurze Te--I-Abstinde [dy._; = 3.163(2) und
3.287(2) A in TaTe,I; 3.236(2) und 3.195(2) A in NbTe,I]
auf, die nach der Pauling’schen Bezichung® als partielle
Bindungen interpretiert werden kénnen. In (NbSey);q1"?
betrdgt z.B. der Abstand zwischen den Se-Atomen der
NbSe,-Kette und den zwischen den Ketten eingelagerten I-
Atomen 3.272 A. Die kiirzesten Se—Br-Abstinde in
NbgSe,oBrg!” betragen 3.03 A, der Te—Br-Abstand in
MoTe,Br?" ist ebenfalls 3.03 A. Eine grobe Abschitzung
der zugehorigen Chalkogen — Halogen-Bindungsordnungen
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mit Hilfe der Pauling’schen Beziehung d(n) = d(1) — 0.6 log
n ergibt Werte von 0.07, 0.06, 0.16 und 0.13.

Eine Zunahme der Elektronegativititsdifferenz zwischen
Chalkogen (Q) und Halogen (X) filhrt zu einer Zunahme der
Q —X-Wechselwirkung, die zunichst eine Destabilisierung
der MTe,,-Kettenstruktur mit sich bringt und schlieBlich zu
einem Zusammenbruch des Strukturgitters fiihrt. In Uber-
einstimmung mit dieser Annahme sind Chalkogenid-Chlo-
ride mit vergleichbaren Kettenstrukturen, bei denen stirkere
Q —X-Wechselwirkungen zu erwarten sind, nicht bekannt.
Verbindungen der Zusammensetzung (MQ,),I (M = Nb,
Ta) konnten fiir Q = Te und n =+ 1 bisher nicht synthetisiert
werden.

Generell sind Telluride leichter oxidierbar als Selenide
und Sulfide. Bei der Synthese von Chalkogenid-halogeniden
mit Kettenstruktur gibt es daher — im Unterschied zu den
Selen-analogen Verbindungen (MQ,),I — zwei Moglichkei-
ten, um der Bildung partiell oxidierter Systeme vom Typ
(IYI(124),,I auszuweichen: Oxidation des Metall-Atoms (vom

d—- bis zum d°-System) oder die Oxidation der Chalkogen-
Komponente unter Bildung von Polychalkogenid-Ketten.
Die erste Moglichkeit ist im Fall der Titelverbindungen rea-
lisiert, die zweite Variante (Bildung von Tritellurid-Grup-
pen) findet man beim Nb,Te,,1,"'!\. Sulfid-halogenide vom
Typ (MS,),X sind bisher nicht bekannt.

Fur die Stabilitit der partiell oxidierten Selenid-iodide
(MSe,),I" sind moglicherweise auch Packungseffekte ver-
antwortlich. Auffillig ist, daB in dieser Verbindungsreihe die
Iod-Atome (hochsymmetrische) Gitterpldtze in den von den
NbSe,-Ketten gebildeten Kandlen besetzen. In der Struktur
von (MSe,);I!9 ist jedes I-Atom quadratisch-planar von vier
Se-Atomen im Abstand von ca. 3.27 A umgeben; im Fall
von (MSe,);q31" sind dariiber hinaus quadratisch-antipris-
matische Gitterliicken (in einem weiteren Kanal) besetzt; der
entsprechende I — Se-Abstand betrigt hier ca. 3.47 A. In den
Strukturen von NbTe,I und TaTe,] sowie MoTe,Br®, (das
isotyp mit TaTe,l ist) treten nahezu identische Struktur-
bausteine wie in den Selen-analogen Verbindungen — ein-
dimensional-unendliche MQ,-Ketten (Abstand zwischen
den Kettenachsen ca. 7.9 A fiir Q = Te, aber ca. 6.70 A fiir
Q = Se) und isolierte I-Atome — auf, doch ist hier die aus
den Bausteinen resultierende Packung sehr verschieden. Die
Packungsunterschiede miissen daher auf der unterschiedli-
chen Raumausdehnung der MQ,-Ketten beruhen. Wahrend
fir Q = Se die Kandle zwischen den MQ,-Ketten gerade
die ,,passende” GrofBe fir die Aufnahme einzelner I-Atome
besitzen, sind die entsprechenden Gitterliicken im Fall der
Telluride (Q = Te) zu groB. Man findet daher hier eine
Struktur, bei der jeweils zwei I-Atome von vier MQ,-Ketten
umgeben §ind. Die Struktursymmetrie ist niedriger (mono-
klin bzw. triklin statt tetragonal), und man beobachtet un-
terschiedliche Te-Umgebungen sowie signifikante Te—I-
Wechselwirkungen der eingelagerten I-Atome. Jedes I-Atom
besitzt zwei kurze Te —I-Kontakte [dr._; = 3.163(2) und
3.287(2) A in TaTe,I; 3.236(2) und 3.195(2) A in NbTe,I]
sowie 8 bzw. 10 weitere Te —I-Kontakte im Bereich zwi-
schen 3.7 und 4.0 A. Die Te —Te-Bindungsabstinde der an
den kurzen Te—I-Kontakten von ca. 3.2 A beteiligten Te-
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Atome sind systematisch um ca. 0.04 A aufgeweitet. Diese
Te —Te-Bindungsaufweitung kann als ein Indiz fiir eine
schwach bindende Te —I-Wechselwirkung gewertet werden.
EH-Bandstrukturrechnungen”, die zur theoretischen Ab-
schiatzung der Te —I-Wechselwirkung durchgefiihrt wurden,
ergaben kleine, aber positive Werte (max. 0.04) fiir die ent-
sprechenden Te—I-Uberlappungspopulationen.

Die vorangehende Diskussion zeigt, daB eine Vielzahl von
Faktoren fiir die Bildung und Stabilitit einer Kettenverbin-
dung von Typ (MQ,),I verantwortlich sein kann. Die schein-
bar marginalen Unterschiede beziiglich der Stabilitit und
Bildungstendenz der einzelnen Verbindungen deuteten sich
bereits im Beispiel der Niobselenid-iodide (NbSe,),I (n =
2, 3, 10/3)l1»121 apn_ Geringe Elektronegativitits- und Ra-
dienunterschiede der beteiligten Elemente fitlhren zu unter-
schiedlichen Produktzusammensetzungen und zu Konfor-
mationsunterschieden in den resultierenden Festkérper-
strukturen. Auch bei den Niob (bzw. Tantal)tellurid-iodiden
ist die Bedeutung dieser Faktoren bisher nicht ausreichend
verstanden und daher Gegenstand weiterer Untersuchun-
gen.

Diese Arbeit wurde durch eine Sachbeihilfe des Bundesministe-
riums fiir Forschung und Technologie (BMFT) (Vertragsnummer:
05439 GXB 3) unterstiitzt. Ich danke Herrn Prof. B. Krebs fiir gro(3-
zligige finanzielle Unterstiitzung sowie Herrn K. Wagner fiir die
Untersuchungen am Rasterelektronenmikroskop. Die zur Durch-
fihrung der Extended-Hiickel-Bandstruktur-Rechnungen verwen-
dete Rechnerausstattung wurde aus Mitteln der Deutschen For-
schungsgemeinschaft beschafft.

Experimenteller Teil

NbTe,l und TaTe,] wurden aus den Elementen hergestellt. Aus-
gangsverbindungen waren Niob- und Tantal-Pulver (Starck, 99.9%
Reinheit), Tellur-Pulver (Merck, 99.9% Reinheit) und doppelt sub-
limiertes Iod. Das verwendete Niob- und Tantal-Pulver wurde vor
der Reaktion bei 1000°C im H,-Strom von oxidischen Verunrei-
nigungen befreit. Die angegebenen Zusammensetzungen basieren
auf dem Ergebnis der Rontgenstrukturanalysen. Eine semiquanti-
tative Uberpriifung der Zusammensetzungen erfolgte iiber energie-
dispersive Analyse von Rontgenstrahlen (EDAX) in cinem Raster-
elektronenmikroskop.

NbTe : NbTeql wird bei 540°C aus den Elementen in Quarz-
glasampullen hergestellt. Die Ampullen (Lidnge ca. 15 cm, Durch-
messer 12 mm) werden zunédchst im Vakuum ausgeheizt, anschlie-
Bend mit Niob-Pulver (0.186 g, 2 mmol), Tellur-Pulver (1.021 g, 8
mmol) und Tod (0.254 g, 2 mmol) gefiillt, evakuiert und unter Kiih-
lung zugeschmolzen. Die Ampullen werden langsam auf 470°C er-
hitzt und ca. 7 d bei dieser Temperature belassen. Nach dem Ab-
kiihlen findet man an den Ampullenenden schwarze, metallisch
glinzende Nadeln; Ausb. 0.770 g (53%). — Analyse (EDAX): Nb/
Te/l = 1.05/3.88/1.07.

TaTe,: Zur Synthese von TaTe,l werden Tantal-Pulver (0.362 g,
2 mmol), Tellur-Pulver (1.021 g, 8 mmol) und lod (0.254 g, 2 mmol)
— in gleicher Weise wie bei NbTe,I beschrieben — in zugeschmol-
zenen Quarzglasampullen bei 480°C umgesetzt. Nach ca. 7 d bilden
sich lange, schwarze, stark verwachsene Nadeln; Ausb. 0.960 g
(59%). — Analyse (EDAX): Ta/Te/l = 1.04/3.96/1.11.

Strukturbestimmung von NbTe, und TaTe,: Die Intensititen
wurden mit einem Siemens-R3-Einkristalldiffraktometer gemessen.
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Die Gitterkonstanten wurden aus den verfeinerten Winkelpositio-
nen von jeweils 24 hochindizierten Reflexen im Winkelbereich 20°
< 20 < 50° bestimmt. Alle Strukturrechnungen wurden mit dem
Programmsystem SHELXTL-PLUS™ durchgefithrt. Die Atom-
formfaktorkurven fiir sphirische, freie Atome wurden Lit.?¥ ent-
nommen; Beitrige der anomalen Dispersion®¥ wurden beriicksich-
tigt.

NbTe %% Die Losung der Struktur erfolgte iiber Direkte Metho-
den (SHELXS). Die anschlieBenden Strukturverfeinerungen erga-
ben keinerlei Hinweise auf Abweichungen von der Zusammenset-
zung NbTe,l durch Unterbesetzung bestimmter Atomlagen. Ein-
zelheiten zur Strukturlésung und zur Strukturverfeinerung finden
sich ebenfalls in Tab. 1. Ortskoordinaten und Temperaturfaktoren
finden sich in Tab. 2.

Tab. 1. Daten zu den Strukturbestimmungen an den Verbindungen
NbTeyl und TaTe,l

NbTe,l TaTe,l
Molmasse 730.21 812.25
T [K] 298 298
Kristallgrofe [mm] 016 x0.17 x 034 0045 x 0.11 x 0.18
Raumgruppe P2,/c P
a[A] 7.695(3) 6.679(1)
b [A] 15.393(4) 7.787(2)
c [A] 13.438(6) 8.581(2)
a[°] 90 112.76(4)
B[] 100.84(4) 102.60(4)
v’ 90 101.25(4)
vV [AY] 1563.2 381.8
z 8 2
doer. [ cm™?] 6.205 7118
p [mm—1] 19.97 33.16
min., max. Transmission 0.079, 0.125 0.413, 0.990
F000) 2416 668
2@-Bereich [] 4—-60 4-60
MeBart ® —2@-Abtastung
Abtastbereich 1.2° + K,-Aufspaltung

MeBgeschwindigkeit variabel,
in Abhéngigkeit von der

Reflexintensitdt [°/min] 36—293 48-293
Gemessene Reflexe 8669 4655
Unabhingige Reflexe 5381 2234
Beobachtete Reflexe

[I > 20(D] 3984 2064
Ubereinstimmung fquivalen-

ter Reflexe (Riy) 0.042 0.026
R 0.043 0.042
R 0.050 0.047

w 1/c%(F,)
Verfeinerte Parameter 110 56

Letzte Differenz-Fourier-

Synthese

GroBtes Maximum [e~ A*] 3.6 48
GréBtes Minimum [e~ A¥] 1.5 5.5
Absorptionskorrektur XEMP
Extinktionskorrektur x 0.0003 0.0010
[a]R=EJLF0|_|Fc H/Z,Fo |st=[2w(| Fo)zo;leclz)/

Iw| F, 1" — B F = F /1.0 + 0002 - x - F*/sin2@)"%,

TaTe " Die Einzelheiten zur Datensammlung sind ebenfalls in
Tab. 1 zusammengestellt. Durch Auswertung der Patterson-Syn-
these und Direkte Methoden konnte ein vollstindiges Struktur-
modell erhalten werden. Die anschlieBenden Strukturverfeinerun-
gen, die keine Anhaltspunkte fiir eine Abweichung von der idealen
stéchiometrischen Zusammensetzung ergaben, bestitigen die Wahl
der Raumgruppe PI. Einzelheiten zur Strukturldsung und zur
Strukturverfeinerung finden sich ebenfalls in Tab. 1. Ortskoordi-
naten und Temperaturfaktoren finden sich in Tab. 3.
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Tab. 2. Atomkoordinaten und Ug-Werte®™ [A?] fiir NbTe,l

Atom x/a y/b z/c U,

Nb(1) 0.24439(12) 0.24299(6) 0.24536(7) 0.0206(3)
Nb(2) 0.24919(12) 0.25134(6) 0.49540(7) 0.0206(3)
Te(1) 0.00367(9) 0.15604(5) 0.35703(5) 0.0259(2)
Te(2) 0.00323(9) 0.33855(5) 0.33311(5) 0.0262(2)
Te(3) 0.49308(9)  0.33643(5) 0.40043(5) 0.0266(2)
Te(4)  0.48744(10) 0.15281(5) 0.39068(5) 0.0267(2)
Te(5) 0.54288(9)  0.27500(5) 0.15440(5) 0.0276(2)
Te(6) 0.27133(10) 0.39415(4) 0.12577(5) 0.0262(2)
Te(7) -0.04759(9) 0.21240(5) 0.08575(5) 0.0265(2)
Te(8) 0.22678(10) 0.09489(5) 0.11333(5) 0.0282(2)
K1) 0.65277(11) 0.03265(5) 0.14233(6) 0.0368(3)
1(2) 0.84380(12) 0.46319(5) 0.10693(7) 0.0400(3)

Bl U, ist definiert als ein Drittel der Spur des orthogonalisierten
U;;-Tensors.

Tab. 3. Atomkoordinaten und U.,-Werte!™ [A?] fiir TaTe,l

Atom x/a y/b z/c U,

Ta  0.24017(7)  0.00191(6)  0.99870(6)  0.0077(2)
Te(l) 0.38372(13) -0.13774(12) 0.69208(11) 0.0136(3)
Te(2) 0.45613(13) -0.26097(11) 0.06658(12) 0.0134(4)
Te(3) 0.12376(13) 0.33434(11) 1.17628(12) 0.0130(3)
Te(4) 0.02965(13) -0.13013(12) 0.20227(11) 0.0134(4)
I 0.24766(15)  0.38952(12) 0.57385(12) 0.0188(4)

1 U,q ist definiert als ein Drittel der Spur des orthogonalisierten
U;;-Tensors.
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