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Kapitel 1: Motivation 1

Kapitel 1. Motivation

Nitride von Elementen der vierten Hauptgruppe sind durch die besonderen chemischen und
physikalischen Eigenschaften von SisN4 in den Blickpunkt des Interesses insbesondere der
keramischen Industrie gertickt. So ist Siliciumnitrid al's Werkstoff mit guten thermischen und
mechanischen Eigenschaften seit Beginn der 90er-Jahre von zunehmender Bedeutung [1]. Es

wird z. B. in neuerer Zeit auch als Ventilsitz in Otto-M otoren verwendet.

Theoretische Arbeiten Uber C3N4 weisen auf einen weiteren, viel versprechenden Werkstoff
hin, der sich z.B. durch besondere Harte auszeichnen sollte [2]. Allerdings gelang bisher noch
keine Uberzeugende Synthese und Charakterisierung der Verbindung. Die Darstellung eines

C3N, ist aufgrund des besonderen Bindungsverhaltens des Kohlenstoffs besonders komplex.

Auch die Erforschung von Nitriden schwerer Elemente der vierten Hauptgruppe ist in Bezug
auf deren Eigenschaften von grofRem Interesse. Obgleich GesN4 in zwei Modifikationen be-
kannt und isotyp zu SizN4 ist [3], gelang die Synthese und Charakterisierung eines SnzN, bis-
her nicht. Auch die Struktur eines SnzN, ist unbekannt: Zwar berichtete Bergstrom 1928 [4],
dass ein Zinn(I1)-nitrid durch thermische Zersetzung des entsprechenden Imids bei 340 °C im
Vakuum erhalten werden kénne. Dieses soll a's braunes Pulver bei der Umsetzung von Kali-
umtriamidostannat(ll) mit Ammoniumbromid in flissgem Ammoniak entstehen. Er konnte
die Verbindung jedoch nur durch nasschemische Analysen charakterisieren. Zinn(I1)-nitrid, so
berichtet er weiter, sel aul3erordentlich stabil gegen vielféltige chemische Einwirkungen. Die-
ses ist insofern erstaunlich, als auch bei Zinn die Oxidationsstufe +2 noch relativ instabil ist,

so dass ein Zinn(1V)-nitrid deutlich stabiler als SnzN, sein sollte.
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Juza und Hahn [3] prognostizierten 1940 anhand der Analyse von Bildungswérmen von Oxi-
den und Nitriden einiger Hauptgruppenelemente die thermodynamische Stabilitdt eines SnzN4
(vgl. Abb. 1.1). Trotzdem ist bisher nicht Gber eine erfolgreiche Synthese dieser Verbindung
berichtet worden.
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Abb. 1.1

Verlauf der Bildungswarmen von Oxiden und Nitriden angegebener Zusammensetzung der 4. und 5. Periode des
PSE. Die Kurven fur Oxide, genau wie jene, fur die bis dato bekannten Nitride, verlaufen anndhernd parallel.
Daraus schlossen Juza und Hahn 1940, dass die Darstellung eines Zinn(1V)-nitrids mdglich sein sollte.

Versuche zur Darstellung eines Zinn(1V)-nitrides beinhalteten bisher Umsetzungen in Glim-
mentladungen [5] oder die thermische Zersetzung eines Sn(NH.)3Cl [6]. Es wird berichtet,
dass sich an die Bildung des Nitrides nahtlos seine Zersetzung in die Elemente anschliefét. Die
bisherigen Versuche zur Darstellung und Charakterisierung eines SnzN, fihrten zu sehr unter-
schiedlichen Ergebnissen [5, 7]. Sie legen die Vermutung nahe, dass es sich bei den Produkten
um wenig definierte Substanzgemenge gehandelt haben muss. Einen Uberblick tber die lite-

raturbekannten Experimente zur Darstellung binérer Zinn-Nitride gibt Tabelle 1.1.
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Tabelle1.1

Publikation 1908

Berichte Uber Versuche zur Darstellung von Nitriden des Zinns seit der ersten

Jahr  Autoren Durchgefiihrte Experimente  Beschriebene Produkte
1908 Fischer/lliovici [8] Reaktionen im Lichtbogen- staubfeines, schwarzes Pulver
ofen von N, mit Sn reagiert nicht mit konz. HNO3
Zusammensetzung: SnzN4
1928 Bergstrom [4] Umsetzung von K[Sn(NH)3]  dunkelbraune Substanz
mit NH4Br und anschlief3ende  Zusammensetzung: SnzN»
thermische Zersetzung
1932 Schwarz/Jeanmaire  Ammonolyse von SnCl, an- farbloses Pulver
[6] schlief3ende thermische Zer-  Zusammensetzung: SnzN4
setzung
1955 Janeff [9] Herstellung in der Glimment-  Anhand der umgesetzten
ladung Eduktmengen wird SnzN4
postuliert
1991 Mayal[7] Ammonolyse von SnBrg4, an-  rotes Pulver
schlief3end Umsetzung mit Zusammensetzung: SnzNg
KNH. und thermische Zerset-
zung
1992 Gordon [9] Chemical Vapour Deposition  Zinn-Nitrid Filme, Halbleiter
von Tetrakis-Dimethylamino-  mit optischer Bandl ticke von
stannan auf Silicium oder Gl& 3,55 eV
sern
1998 Inoue[10] Sputter-Filme hexagonale Metrik mit

a=369A undc=529A
Zusammensetzung: SnzN4

Die unterschiedlichen Ergebnisse dieser Experimente und die Tatsache, dass z.B. keine Kri-

stallstruktur eines Zinnnitrids bekannt war, dienten als Motivation fur die vorliegende Arbeit.

Der Titel ,,Wege zum Zinn(IV)-nitrid* soll andeuten, dass sehr verschiedene Versuche zur

Darstellung bindrer Zinn-Stickstoff-Verbindungen mit unterschiedlichem Erfolg durchgefihrt

wurden.
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Im Rahmen der Darstellung und Strukturaufklérung von Alkalimetall hexaamidostannaten(1V)
[11] wurden vor einiger Zeit Umsetzungen von Tetraphenylzinn mit Lithium-Metall in flissi-
gem Ammoniak durchgefihrt. Dabel gelang Jacobs und Flacke auch die Synthese eines Tetra-
amminlithium-tris(triphenyl stannyl)stannides [12], einem durch Tetraammin-Lithium Katio-
nen stabilisierten phenylsubstituiertem Cluster-Anion [Sn(SnPhs3)s] ™. Es stellte sich die Frage,
ob auch andere phenylsubstituierte Cluster-Anionen mittels dieses Komplex-Kations zu stabi-
liseren und somit vielleicht als Precursoren zur Darstellung von Zinn-Stickstoff-
Verbindungen zugénglich seien. So begann eine Reihe von Untersuchungen an Phenylzinn-
chloriden, deren erstes Resultat, ein Di-Tetraamminlithium-tetraphenyldistannid (vgl. Abb.
1.2), durch Umsetzung von Diphenylzinndichlorid mit Lithium-Metall in flissigem Ammoni-
ak bei 233 K nach der in Abb. 1.2 angegebenen Reaktionsgleichung erhalten wurde.

2Ph,SnCl, +6Li +8NH,; —— [Li(NHJ),],[Sn,Ph,] + 4 LiCl

Abb. 1.2
Darstellung des Tetraphenyldistannid-Anions mit Koordination durch Tetraamminlithium-Kationen in
[Li(NH3)4]2[Sn:Phy] (Abstand in A); die Synthese erfolgte nach der angegebenen Reaktionsgleichung.
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Die Ergebnisse dieser Untersuchungen sind in der vorangegangenen Diplomarbeit zusammen-
gefasst und bereits verdffentlicht [13]. Daher werden hier nur die Aspekte von Synthese und
Eigenschaften der Verbindung aufgegriffen, die fir die weitere Diskussion von Bedeutung
sind.

Das in NH3 geloste Di-Tetraamminlithium-tetraphenyldistannid [13] kristallisiert bel langsa-
mem Entfernen des Ammoniaks in Form rubinroter hexagonaler Prismen. Sie dienten zur
rontgenographischen Strukturbestimmung. Hierbei handelt es sich um eines der wenigen Bei-
spiele fur eine Kristallstruktur von organosubstituierten Stanniden und sogar um das erste
Beispiel einer Verbindung mit zwei Alkalimetall-lonen pro Formeleinheit, welche nicht mit-
tels grof3er organischer Liganden, wie z.B. HMPT, Ethylendiamin oder Kronenethern stabili-
siert werden.

Die Zinnatome im Tetraphenyldistannid-Anion haben einen Abstand von 2,91 A zueinander.
Im Vergleich zu jenen im a-Zinn ist er um 3,5 %, zu jenen im Hexaphenyldistannan [14] so-
gar um etwa 5 % aufgeweitet und ist mit einigen Abstanden im Nonastannid-Anion [15] ver-
gleichbar.

Jedes Zinnatom wird von zwei Ammoniak-Molekilen in zwei Tetraammin-Lithium-Kationen
koordiniert.

Sowohl der Abstand als auch die Koordination deuten auf negative Ladungen an den Zinna-
tomen hin. Im Tetraphenyldistannid-Anion ist jedes Zinnatom nur noch an drei andere Atome
gebunden. Vergleicht man des Weiteren den Aufbau des Anions mit dem des Tetraphenyldi-
stibans [16], stellt man eine vollige Ubereinstimmung fest. Aus diesen Griinden haben wir uns
dazu entschlossen, diese Gruppe von Anionen als phenylsubstituierte Zintl-Anionen zu bezei-

chen, denn sie gehorchen eindeutig dem Zintl-Klemm-Konzept.

Um zu bindren Zinnnitriden zu gelangen, muss der Zinn-Stickstoff-K ondensationsgrad noch
deutlich erhdht werden. Es erscheint wenig sinnvoll, dieses weiterhin mit phenylsubstituierten
Spezies zu versuchen. Aus diesem Grund wird sich die weitere Arbeit mit Verbindungen ohne
organische Substituenten beschaftigen und schliefdlich die bislang einzigen erfolgreichen We-

ge zur Synthese eines Zinn(1V)-nitrids aufzeigen.
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Kapitel 2: Alkalimetall-Triamidostannate(l 1) von Lithium und
Kalium

Bisher finden sich in der Literatur nur sehr wenige Berichte Uber Alkalimetalltriamidostanna-
te(l1). 1928 beschrieb Bergstrom [4] die Darstellung von Natrium- und Kaliumtriamidostan-
nat(l1) aus elementarem Zinn und Alkalimetallamid in flissigem Ammoniak. Die Reaktionen
erfolgten be Raumtemperatur im geschlossenen System mit Reaktionszeiten zwischen zwei

und zwolf Monaten. Folgende Reaktionsgleichung wurde formuliert:
10Sn+6MNH;, — 2(SINM - 2NH3z) + MaSng M =Na K (1)

Ferner wird die Darstellung des Kaliumtriamidostannats(l) durch Umsetzung von SnCl, mit
KNH_; gemal3 (2) beschrieben.

3 KNH2 + SnCl; — SnNK - 2 NH3 + 2 KCl 2

Bergstrom konnte diese Verbindungen nur durch nasschemische Analysen charakterisieren,

ohne eine Vorstellung von deren Strukturen entwickeln zu kénnen.

Daes sich bei den quaternaren Verbindungen um ideale Edukte zur Darstellung binérer Zinn-
Stickstoff Verbindungen handelt, wurden diese Reaktionswege nachvollzogen.
Die Darstellung von Einkristallen der Verbindungen mit Lithium und Kalium, ihre Strukturen

und die ungewohnlichen Bindungsverhdtnisse in ihnen sollen vorgestel It werden.

2.1 Lithiumtriamidostannat(l1)

2.1.1 Darstellung

Kristalle der Zusammensetzung Li[Sn(NH;)3] wurden durch Umsetzung von Lithium-Metall
und Tetraphenylzinn (3,0 g) im Stoffmengenverhdtnis Li:PhsSn = 2:1 in NH3 als Lésungs-
mittel (40 ml) erhalten. Als Reaktionsgefél} diente ein Autoklav aus Edelstahl. Die Menge des
Losungsmittels wurde mittels eines Tensieudiometers bestimmt und bel 195 K im Autoklav

kondensiert. Das Reaktionsgemenge wurde fur 5 d bel Raumtemperatur belassen, danach 28 d
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auf 383 K temperiert. Nach Abdampfen des Ammoniaks Uber 3 d bei 298 K und Entfernen
des entstandenen Benzols im Vakuum wurde ein orangefarbenes Pulver erhalten, das sich bei
ndherer Betrachtung unter dem Mikroskop als zweiphasig herausstellte. Neben rostrot schim-
mernden, durchsichtigen Pléatchen mit Winkeln # 90° des Li[Sn(NHy)3] fanden sich auch
farblose, orthorhombische Pl&ttchen von LiNH, (Gleichung (3)).

Ph,Sn+ 2 Li +4 NH3 — Li[Sn(NHy)3] + LiNH; + 4 CgHg 3

Innerhalb einer Woche verféarbte sich das Produktgemenge im geschlossenen Glasrohr unter
Argon rotbraun und gab bei anschlief3enden Rontgenpulveruntersuchungen keine Reflexe
mehr.

2.1.2 Rontgenographische Struktur bestimmung

Kristalle von Li[ Sn(NH,)3] wurden unter Argon als Schutzgas isoliert und in Rontgenkapilla-
ren abgeschmol zen.

Die Sammlung von Intensitdtsdaten erfolgte auf einem Vierkreisdiffraktometer CAD4 der Fa
Enraf-Nonius mit MoK a-Strahlung. Messtechnische und kristallographische Daten sind in
den Tabellen 2.1.1 bis 2.1.4 (Seite 8-9) zusammengefasst.

Die Messdaten wurden mit Hilfe des Programmpaketes NRCVAX [17] gemittelt und es wur-
de eine Absorptionskorrektur durchgefihrt. Die Strukturlésung erfolgte mit ,, Direkten Metho-
den® (Programmsystem SHELXTL PLUS [18]), zur Strukturverfeinerung diente das Pro-
gramm SHELXL’ 93[19].

Parameter thermischer Auslenkung wurden mit Ausnahme eines isotropen B-Wertes fur ale

Wasserstoffatom-Positionen frei verfeinert.
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Tabelle2.1.1 Messtechnische und kristallographische Daten zur rontgenographischen Struk-

turbestimmung von Li[ Sn(NH)3]

KristallgroRe/mm?® 0,250 x 0,115 x 0,125

Zellparameter a=8,0419(9) A
b=7,1718(8) A
c=8,5085(7) A
B =90,763(8)°

D,/g-cm™ 2,352

Formeleinheiten 4

Raumgruppe P2:/ n (Nr. 14)

Yp-(MoKa)/mm 0,198

Strahlung MoKa

M onochromator Graphit

Brmaxl° 40

h, k| +14, +12, +15

Rintern/ % 214

Z(Fo?) asymm. Einheit 3033

davon Z(Fo? = 20 Fo?) 1932

Z (Var) 65

R1(Fo?)/Ry (Fo? = 40 FoP) 6,2%/2,8 %

WR(FoAWR; (Fo? = 40 Fo?) 5,3 %/ 4,8%

maximale

Restelektronendichte/e-A 1,04

Tabelle2.1.2 Punktlagen, Lageparameter (X, y, z) und Parameter isotroper thermischer
Auslenkung (Ue/A?) fiir Li[Sn(NH2)s]

Atom Punktlage X y z Ue/(A?)
Sn 4e 0,02344(2)  0,5583(2) 077372(2)  0,03494(4)
Li 4e 0,6595(4)  00149(5)  04797(5)  0,0401(7)
N(1) 4e 04481(2)  00561(3)  03043(2)  0,0350(3)
N(2) 4e 01815(3)  0,1949(3)  05773(2)  0,0427(4)
N(3) 4e 02236(3)  0,2208(3)  009304(3)  0,0467(4)
H(11) 4e 0,355(4) 0,055(4) 0,267(4) 0,066(4)
H(12) 4e 0,494(4) 0,009(6) 0,243(4) Ueg(H(12))
H(21) 4e 0,118(4) 0,202(4) 0,488(4) Ueg(H(12))
H(22) 4e 0,229(4) 0,293(5) 0,591(4) Ueg(H(12))
H(31) 4e 0,227(4) 0,163(4) 0,999(4) Ueg(H(12))
H(32) 4e 0,316(4) 0,213(5) 0,889(4) Ueg(H(12))
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Tabelle2.1.3 Koeffizienten der Parameter anisotroper thermischer Auslenkung U;;(-10%/A%)
fr Li[Sn(NHo)g]

Atom U Uz, Uss Uz Uis Uzs

S 36,06(7)  31,71(6)  3719(7)  -6,18(5) 6,21(5)  -492(5)
Li 37(2) 39(2) 45(2) 0(1) 12(1) 6(2)
N(D)  323(7) 39,1(8) 33,8(8) -3,9(6) 6,0(6) 0,8(6)
NE)  47(1) 41(1) 40(1) 9,4(7) 1230)  -2.8(7)
NGB)  52(1) 43(1) 44(1) 14,009) 1248 -9,08)

Tabelle2.1.4 Ausgewdhite Abstande/A, Winkel/° und Koordinationsverhdtnisse in
Li[Sn(NH_)3]

Abstande/A Winkel/®
Sn— N(1) 2,169(2) N(1)-Sn—N(2) 98,0(7)
N(2) 2,131(2) N(1)-Sn—N(3) 85,7(7)
N(3) 2,128(1) N(2)-Sn—N(3) 90,4(8)
N > 3,865(2)
Li 3,129(3)
Li > 3577(3)

H(innerhalb)  2,43(3)
H(auRerhab)  3,40(3)

Li— Li 2,60(5)
Li > 5,49(5)
0,71(3) < d(N-H) < 0,91(3) 101(3) < N-H-N < 109(3)
d(N-H) = 0,80 + 0,04 102(2) < Sn—N-H < 114(2)
Sn- H(11) 3,41(3) N(1)-H(11)-Sn 150(3)
H(21) 3,57(3) N(2)-H(21)-Sn 131(2)
H(22) 3,46(3) N(2)-H(22)-Sn 166(3)
3,63(3) N(2)-H(22)-Sn 107(3)
H(31) 3,62(3) N(3)-H(31)-Sn 141(3)

H(32) 3,71(3) N(3)—H(32)-Sn 114(3)
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2.1.3 Kristallstruktur

In der Struktur des Lithiumtriamidostannates(ll), Li[Sn(NH,)s], finden sich neben trigona
pyramidalen  Baugruppen  [Sn(NHy)3]~ auch  solche der  Zusammensetzung
[Li(NH2)22(NH>)2]2, bestehend aus zwei kantenverknipften Tetraedern von Li(NH.)4 (vgl.
Abb. 2.1.1).

N(1)

Abb.2.1.1
Darstellung der kantenverkniipfte N-Tetraeder um Lithium in Li[Sn(NH,)3] (Abstandein A)

Die verknupfende Kante wird von den Stickstoffatomen N(1) (vgl. Tab. 2.1.2, Seite 8) gebil-
det. Die beiden Lithium-Kationen nehmen einen moglichst grof3en Abstand zueinander ein.
Die Verbindungslinie liegt deshalb schrég innerhalb der beiden Tetraeder und entsprechend
verzerrt sind die N-Koordinationspolyeder um Li. Die beiden Lithium-Kationen haben einen
Abstand von 2,60 A zueinander. Er ist um 0,08 A groRer als vergleichbare d(Li—Li) in LiNH;
[20].

Sn?* ist so von NH,~ umgeben, dass trigonal pyramidale [Sn(NH,)s]™ -K omplexanionen vor-

liegen, in denen die Zinnatome die Spitzen der Pyramiden bilden.
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Die Abstande d(Sn—N) von 2,17 A (N(1)) und 2,13 A (N(2), N(3)) entsprechen bei der Koor-
dinationszahl (CN) 3 den Zinn-Stickstoff-Abstanden der literaturbekannten Alkalimetallhexa
amidostannate(IV) mit CN = 6 [21]. Diesesist ein Zeichen fur den hohen Kovalenzanteil der
Sn—N-Bindung innerhalb des Komplexanions [ Sn(NH2)3] .

Das Koordinationspolyeder um Zinn kann auch als Tetraeder beschrieben werden, wenn das
freie Elektronenpaar als Pseudo-Liganden betrachtet wird (- Tetraeder). Ein Hinwels auf den
sterischen Anspruch des ,lone pairs® findet sich in der Zinnumgebung. Die Winkel N-Sn—N
im Anion [Sn(NH,)3]~ sind mit 86° - 98° kleiner als die Winkel in einem Tetraeder entspre-
chend einer Abstof3ung der Liganden durch das freie Elektronenpaar.

Besondere Aufmerksamkeit soll in dieser Koordinationssphére den Unterschieden in den Ab-
sténden d(Sn—N) geschenkt werden. Bel einem Vergleich dieser Abstande erkennt man, daf
eine Sn—N-Bindung langer ist als die beiden anderen. Dieses wird auch in weiteren Verbin-
dungen beobachtet, die [SnX3]™ -Einheiten enthalten. Fir ein Cg[SnCl3] [22] werden bei glei-
chem K oordinationspolyeder um Sn** Abstande d(Sn—Cl) von 2,55 A, 2,52 A und 2,50 A ge-
funden. Die Autoren fuhren keine Griinde fur die leicht unterschiedlichen Bindungslangen an.
Im Falle des Li[Sn(NHy);] ist die Elongation der Sn—N(1)-Bindung darauf zurtickzufihren,
dass es sich hierbel um ein verbriickendes Stickstoffatom handelt: Im Gegensatz zu N(2) und
N(3) ist N(1) an zwei N-Tetraedern um Lithium betelligt. Dieses bedingt eine Schwachung
der Zinn-Stickstoff-Bindung und somit einen grof3eren Abstand d(Sn—N(1)).

Gleichzeitig zeigt ein Vergleich der mittleren Bindungsldngen d(Sn—N) = 2,143 A und
d(Li-N) = 2,104 A, dass die lonenradien von Sn** und Li* nur margina verschieden sind.
Somit ist Sn** wegen der htheren Ladungsdichte die stérker polarisierende Spezies und daher

das Zentrum des Komplexanions [ Sn(NH5)3] .

Das Stickstoffatom N(1) hat, durch Beteiligung an zwei Tetraedern um Lithium, eine Koordi-
nationszahl von funf (2 H, 2 Li und 1 Sn), wahrend die Amidionen N(2) und N(3) jeweils eine
tetraedrische Umgebung (2 H, 1 Snund 1 Li) aufweisen.

Eine Analyse der Ausrichtung der Molekilanionen NH,™ im Komplex [Sn(NH.)3]~ zeigt, dass
alle Wasserstoffatome vom Zinn weg wei sen. Wasserstoffbriickenbindungen N—H---N kdnnen
ausgeschlossen werden, da kein Wasserstoffatom auf benachbarte Stickstoffatome ausgerich-
tetist.
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Es sei ein Tetraederdoppel [Li(NH2)22(NH2)2]2 aus den beiden Tetraedern A und B aufgebaui.
Benachbarte Tetraederdoppel sind dann von den Anionen [Sn(NH.)3]™ derart verknlpft, dass
eine Spitze von A, gebildet durch ein Atom N(2), und eine Kante von B, gebildet von N(1)
und N(3), durch Sn verbunden werden (vgl. Abb. 2.1.2).

[LI(NH)5(NHo) ], " 7 7 7

Abb. 2.1.2

Aufsicht auf eine Schicht gebildet aus Tetraederdoppeln [Li(NH,),2(NHy),], mit Verknipfung durch Zinnatome
(vgl. a. Abb. 2.1.3, Seite 13); benachbarte Tetraederdoppel sind derart miteinander verknlpft, dass die Spitze
eines Tetraeders (A) mit der Kante eines Tetraeders (B) von benachbarten Baueinheiten tber Zinnatome verbun-
denist.
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Dieses Arrangement ergibt Schichten (vgl. Abb. 2.1.2, Seite 12 und 2.1.3), welchein der Ab-
folge ABAB zueinander gestapelt sind (vgl. Abb. 2.1.4, Seite 14).

In der Struktur finden sich in den Schichten (vgl. Abb. 2.1.3) und zwischen ihnen (vgl. Abb.
2.1.4, Seite 14) grol3e und kleine Hohlraume.

Abb.2.1.3
Ausschnitt aus der gleichen Schicht in Li[Sn(NH,)3] (vgl. Abb. 2.1.2, S. 12) ohne Koordinationspolyeder - das
lone pair* an Zinn ist schrég in die Liicken orientiert (Abstande d(Sn—H) in A).

Das ,lone pair* an den Zinnatomen nimmt eine Orientierung schrag in die Hohlrdume ein.
Auch die Wasserstoffatome der Amidionen zeigen zum Teil in die Hohlrdume innerhalb der
Schichten, zum anderen Teil zwischen die Schichten (vgl. Abb. 2.1.4, Seite 14).
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Abb.2.1.4
Stapelabfolge der Schichten in Li[Sn(NH,)s] - die blauen Punkte auf den Spitzen der Tetraeder um Zinn (hell)
kennzeichnen die Lage des,, lone pair*; rot gezeichnete Tetraeder enthalten Li.

Es stellt sich die Frage nach den Kréften, welche die Schichten zusammenhalten. Zur Kléarung
ist eine Analyse der erweiterten Koordinationssphéare um Zinn erforderlich. Der kirzeste Ab-
stand Zinn-Wasserstoff auRRerhalb des Komplexanions [Sn(NH,)3] ™~ betrégt 3,4 A. Damit ist er
zu grol3, als dass es sich hier noch um bindende Wechselwirkungen im Sinne starker agosti-
scher Bindungen handeln kdnnte. Die hohe Dichte von sechs Wasserstoffatomen in dieser
Umgebung ist jedoch aufféllig und l&sst weitreichende attraktive Wechselwirkungen zwischen
dem frelen Elektronenpaar des Zinns und den darauf weisenden Wasserstoffatomen vermuten
(vgl. Abb. 2.1.5, Seite 15). Diese tragen sowohl zum Zusammenhalt innerhalb der Schichten

als auch zwischen den Schichten bel.
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N@E) _oH(32)

H(21)

H(22)

H(21)

N(1)
N(2)
- - _31.6.3 ———————
& @) H(1Y) S N )
N3) /,\6:?”// /Il \\\ \\\‘\
i (le/é\« o & , H(32) H(31)
2e7] \
H(32) ey /! \I;‘,)\
HeLD) H(21)
N(1) N(2)
H(22)
Abb.2.1.5

Erweiterte Koordination der Zinnatome in Li[Sn(NH,)s] durch Wasserstoffatome in einem Radius von 3,7 A
(Abstande in A); schwach bindende Wechselwirkungen zwischen dem ,lone pair* an Zinn und den Protonen der
Amid-lonen tragen zum Zusammenhalt der Schichten bei; N-Atome, die Uber H-Atome zu bindenden Wechsel-
wirkungen innerhalb der Schichten beitragen sind dunkel gezeichnet, solche, die aus der néchsten Schicht Uber
H-Atome verkniipfen, sind hell gezeichnet.
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2.1.4 NBO-Analysen [23] und Darstellung der Elektronenlokalisierungsfunktion

Um die Art der Wechselwirkung ndher zu charakterisieren, wurden quantenmechanische ab
initio Rechnungen mit Hilfe der Programme GAUSSIAN’ 94 [24] und NBO 4.0 [25] durchge-
fuhrt. Die Hartree-Fock-Rechnungen wurden an den in Abb. 2.1.6 dargestellten Ausschnitten
der Struktur mit einem 3-21G Basissatz durchgefihrt.

Abb.2.1.6
Darstellung der nach der NBO-Methode analysierten Strukturausschnitte aus Li[ Sn(NH,)]

Obgleich zur Analyse von Wasserstoffbriickenbindungen die Anwendung eines Basissatzes
mit Polarisations- und Diffusfunktionen zu besseren Ergebnissen flihren sollte, wurde bel den
Berechnungen der deutlich kleinere Basissatz angewendet. Bei genaueren Analysen musste
der relativistische Effekt, welcher bel Zinn deutlich in Erscheinung tritt, berticksichtigt wer-
den. Dieses war im vorliegenden Fall nicht moglich. Des Weiteren sollten nur qualitative

Aussagen getroffen werden, so dal3 die Anwendung des kleinen Basi ssatzes gentigte.
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Eine Analyse der Wechselwirkungen zwischen den Bindungsorbitalen zeigt, dass es zu sechs
bindenden Wechselwirkungen zwischen einem ,,lone pair* Orbital von Zinn und antibinden-
den

(N-H)-Orbitalen kommt. Dabel werden zwei schwache bindende Wechselwirkungen mit H-
Atomen der jeweils benachbarten Schicht (s. Abb. 2.1.5, Seite 15) und vier innerhalb der
Schichten ausgebildet (vgl. Abb. 2.1.3, Seite 13). Orbitale, die fir den Zusammenhalt zwi-

schen den Schichten mitverantwortlich sind, werden in den Abb. 2.1.7 und 2.1.8 gezeigt.

LRN)--+--' (H(LD-N(D) LRS-+ (H2D-N)

d(SH) =341 A d(SH) =357A

Abb. 2.1.7 (links) und 2.1.8 (rechts)

Dargestellt sind die Wechselwirkungen des ,,lone pair* an Zinn mit den antibindenden N-H-Orbitalen an denen
die Protonen H(11) und H(21) der benachbarten Schichten beteiligt sind. Diese beiden bindenden Wechselwir-
kungen stellen den groften durch Wasserstoffbriickenbindungen bedingten Beitrag zur Gesamtenergie des Sy-
stems bei. Durchgezogene Linien zeigen positive, solche, die gestrichelt sind, negative Vorzeichen der Wellen-
funktionen an.

Die innerhalb einer Schicht wechselwirkenden Orbitale sind in Abb. 2.1.9 (Seite 18) darge-
stellt. Zum Vergleich wird in Abb. 2.1.10 (S. 18) ein Ammoniak-Dimer mit den entsprechen-
den Wechselwirkungen abgebildet.
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“lonepair” an Zinn

$ -

.h .
-,
g

o*(N(3)-H(31)) o*(N(2H(22)

Abb.2.1.9
Dargestellt sind das ,lone pair“-Orbital an einem Zinnatom und solche antibindenden (N—H)-Orbitale, welche

bindende Wechselwirkungen mit diesem ,lone pair“-Orbital innerhalb einer Schicht in Lithiumtriamidostan-
nat(l1) ausbilden . Die unterschiedlichen Vorzeichen der Wellenfunktionen werden durch die Farben hellblau
bzw. gelb dargestellt. Deutlich zu erkennen sind die bindenden Wechselwirkungen mit den antibindenden Orbi-
talen 0*(N(3)-H(31)) und o*(N(2)-H(22)) im Zentrum der Abbildung. Die beiden weiteren Kontakte sind nur
noch ausgesprochen schwach ausgeprégt. Zahlenwerte sollen nicht angegeben werden, da diese aufgrund der im
Text angefiihrten Fehlerquellen nur eine Tendenz widerspiegeln kdnnen.

NH; (1) NH; (1)

{9 M

a* (N-H) “lone pair” an N

Abb. 2.1.10
Wechselwirkung des ,lone pair* an Stickstoff mit einem antibindenden (N—H)-Orbital in einem Ammoniak-

Dimer
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Esist aufféllig, dass die stérkste Wasserstoffbriickenbindung zwischen den Schichten mit dem
Proton an einem N(1) Atom gebildet wird. Wie oben erlautert, wird N(1) durch zwei benach-
barte Li*-lonen starker polarisiert als N(2) und N(3). Hieraus resultiert eine ebenfalls stérkere
Polarisation der N(1)—H Bindungen. Des Weiteren kann festgestellt werden, dass die Protonen
an N(2) an drei, jene an N(3) an zwei und solche an N(1) nur an einer Briicke beteiligt sind.
Durch die grolRere Akzeptor-Stérke und die Beiteiligung an nur einer Wasserstoffbrickenbin-
dung muss die Wechselwirkung mit H(11) stérker sein as alle anderen bindenden Sn---H-
Wechselwirkungen.

Zu berticksichtigen ist, dass die durchgefiihrten Rechnungen nur eine Tendenz und keinesfalls
reale Grofden widerspiegeln. Aus diesem Grund werden auch keine Zahlenwerte fr die Wech-
selwirkungsenergien angegeben. Angesichts der bei der Analyse angewendeten sehr kleinen
Basis und vor allem der fehlenden Geometrieoptimierung, sollten die Energien deutlich grof3er
sein, as die Ergebnisse der Berechnungen. Auf eine Geometrieoptimierung musste verzichtet
werden, da das System stets divergierte. Weiterhin ist zu bedenken, dass die Berechnungen fiir
ein Molekulanion bel 0 K in der Gasphase und nicht im Festkorper durchgefihrt wurden. Auf
eine Counterpoise-Korrektur des Basissatz-Superpositionsfehlers (BSSE) [23] wurde ange-

sichts dieser Fehlerquellen verzichtet.

Um ein anschaulicheres Bild von den Wechselwirkungen zu erhalten, bot es sich an, die
Elektronenlokalisierungsfunktion (ELF) [26] des gewahlten Strukturfragmentes zu berechnen.
Beispielhaft wird in den Abbildungen 2.1.11 und 2.1.12 (Seite 20) eine grafische Darstellung
von Schnitten durch die ELF gegeben.

Diese zeigen, dass eine endliche Elektronenlokalisierung innerhalb der Hohlraume in den
Schichten existiert und verdeutlichen so die oben angefiihrten Wasserstoffbrickenbindungen.
Es zeigt sich auch der offensichtlich kovalente Charakter der Zinn-Stickstoff-Bindung und die
Geometrie des ,, lone pair®, die von der , hantelformigen” Vorstellung des Chemikers gravie-
rend abweicht. Um dieses noch einmal herauszustellen, ist in Abbildung 2.1.13 (Seite 21) die
ELF des Anions [Sn(NH2)3]~ gesondert dargestellt.
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Abb.2.1.11

Darstellung eines Schnittes durch die in Abb. 2.1.6 links (Seite 16) dargestellte Ebenein Li[Sn(NH,)3]; zu erken-

nen ist die endliche Elektronenlokalisierung zwischen dem , lone pair an Zinn und den Protonen der benachbar-
ten Amid-lonen.

Li-Kation

“lone pair” an Sn

0 0,2 0,4 0,6 0,8

Abb. 2.1.12

Darstellung eines 3 A hoher alsin Abb. 2.1.11 liegenden Schnittes durch die Ebene in Li[Sn(NH,)]; auch hier
zeigt sich die endliche Elektronenlokalisierung zwischen dem ,lone pair‘ an Zinn und den Protonen der benach-
barten Amid-lonen. Deutlich wird auch die Ausdehnung des freien Elektronenpaars.
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Abb. 2.1.13

Darstellung der ELF-Isofléche fur ELF = 0,1. Das ,lone pair hat weniger eine der Vorstellung des Chemikers
entsprechende Form einer Hantel al's vielmehr die Form eines Drittels einer Kugel. Diese Darstellung zeigt, dass
Zinnatome versuchen, in nahezu allen Verbindungen eine sechsfach Koordination zu erreichen. Da dieses nicht
durch Ligandenatome gelingt, aber noch ein freies Elektronenpaar vorhanden ist, werden so die drei unbesetzten
Positionen raumlich genutzt.

Die Rechnungen unterstiitzen die aus der rontgenographischen Strukturbestimmung abgelei-
tete Annahme, dal? bindende Wechselwirkungen N—H---Sn in Li[Sn(NH)3] zu diskutieren

sind.
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2.2 Kaliumtriamidostannat(l1)

Im vorigen Kapitel , Lithiumtriamidostannat(ll)“ wurde gezeigt, dass bel Zinn(ll)-
Verbindungen das ,, lone pair* as Wasserstoffbriickenbindungs-Donor fungieren kann. Ange-
sichts der Tatsache, dal3 Zinn(ll)-lonen gemdald dem Pearson’schen Saure-Base-Konzept als
weich einzustufen sind, sollten neue, ungewohnliche Strukturen zustande kommen, wenn
dem freien Elektronenpaar an Zinn weichere, also grofdere Akzeptoren zur Verfligung stehen.
Mit der Darstellung des Kaliumtriamidostannates(l1) wurde das erste Beispiel fir solche un-

gewohnlichen Strukturen und Wechselwirkungen gefunden.

2.2.1 Darstellung
Die Darstellung des Kaliumtriamidostannates(ll) erfolgt durch Umsetzung von SnBr, mit
KNH; in Ammoniak als Losungsmittel bei 233 K gemal3 Gleichung (4).

SnBrz +3 KNH, - K[Sn(NH2)3] + 2 KBr (4)

Als Reaktionsgefdie dienen Zweischenkelapparaturen aus Glas. Bel der Umsetzung ist zu
beachten, dass eine verdinnte Zinn(l1)-bromid-Ldsung in eine stark verdinnte Kaliumamid-
Ldsung gegeben wird. Erfolgt die Zugabe der Zinn(11)-halogenid-Lésung zu schnell, oder legt
man diese vor und figt die Losung des Kaliumamids zu, falt Zinn as grauer Niederschlag
aus.

Zinn(ll)-bromid ist maiig gut in Ammoniak l6slich. Deshalb muss der Rickstand des Bro-
mids durch mehrmaliges Kondensieren des Ammoniaks innerhalb der Glasapparatur nach und
nach gel6st werden. Nachdem eine ausreichende Menge des Zinn(l1)-halogenids in die Kaliu-
mamid-Losung eingebracht wurde, kann auch die Losung des Triamidostannates(ll) zum
SnBr, gegeben werden.

Die Farbe der Losung wechselt wéhrend der Reaktion von schwach gelb Uber orange nach rot,
wobe die rote Farbe durch das Triamidostannat(ll)-ion verursacht wird: Nach wenigen Se-
kunden entsteht ein tiefroter Feststoff. Die Uberstehende Losung ist schwach gelb bis farblos.
Nach Abdampfen des Ammoniaks tber 3 d erhdlt man einen rotbraunen Feststoff, der i.a. mi-
krokristallin ist, jedoch meistens auch wenige rostrote plattchenférmige Kristalle enthalt.

Die Substanz ist luft-, feuchtigkeits- und lichtempfindlich und kann daher nur fur kurze Zeit
im abgeschlossenen Glasrohr unter Argon als Schutzgas und unter Lichtausschluss aufbewahrt
werden. Innerhalb von wenigen Tagen zersetzt sie sich auch unter diesen Bedingungen unter

Abgabe von Ammoniak.
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Umsetzungen von Tetraphenylzinn und Kalium-Metall geméal3 Reaktionsgleichung (3) fuhren

ebenfalls zu mikrokristallinem Kaliumtriamidostannat(l1).

2.2.2 Rontgenographische Struktur bestimmung

Kristalle der Zusammensetzung K[Sn(NH.)3] wurden unter Petrolether isoliert. Die Samm-
lung von Intensitdtsdaten erfolgte bei 153 K auf einem Vierkreisdiffraktometer Kappa CCD
der Fa. Enraf-Nonius mit MoKa-Strahlung. Messtechnische und kristallographische Daten
sind in den Tabellen 2.2.1 bis 2.2.4 (Seite 23-24) zusammengefasst. Die Strukturlésung er-
folgte mit , Direkten Methoden* (Programmsystem SHELXTL PLUS [18]). Zur Strukturver-
feinerung diente das Programm SHEL XL’ 93 [19]. Koeffizienten von Parametern thermischer

Auslenkung wurden frei verfeinert.

Tabelle2.2.1 Messtechnische und kristallographische Daten zur rontgenographischen
Strukturbestimmung von K[ Sn(NH,)3]

KristallgroRe/mm® 0,15 x 0,15 x 0,02

Zellparameter a=6,560(1) A
c=7,413(2 A

Dy/g-cm’® 2,475

Formeleinheiten 2

Raumgruppe P3 (Nr. 147)

U (MoKa)/mm 0,191

Strahlung MoKa

Monochromator Graphit

Detektorabstand/mm 25

Messzeit pro frame/sec 20

M esstemperatur/K 153

Bmax/° 27,15

h, k| +8, +6, +9

Rintern/% 8,8

Z(Fo®) asymm. Einheit 380

davon Z(Fo? = 20 Fo?) 374

Z(Var.) 17

R1(Fo?)/Ry (Fo? = 40 Fo?) 5,0% /4,9 %

WRy(Fo)WR; (Fo? = 40 Fo?) 14,6 %/ 14,5 %

maximale
Restel ektronendichte/e- A 33
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Tabelle2.2.2 Punktlagen, sowie Lageparameter (X, y, z) und Koeffizienten der Parameter
isotroper thermischer Auslenkung (Ueq/Az) fur K[Sn(NHy)3]

Atom Punktlage X z Ueq/ A
Sn 2d 23 06175(1)  0,0270(6)
K 2d 23 0,0988(4)  0,0253(8)
N 6g 0,737(2) 0,633(2) 0,781(1) 0,052(3)

Tabelle2.2.3 Koeffizienten der Parameter anisotroper thermischer Auslenkung Uj; (-10%/A%)

Atom Un U2 Uss U Uis Uzs
S 283(7) U 245@8)  142(3) O 0
K 24(1) U 28(2) 1195) 0 0
N 60(6) 45(5) 50(6) 26(5) 7(5) 5(5)

Tabelle2.2.4 Ausgewdhlte Abstande/A, Winkel/° und Koordinationsverhétnisse in

K[Sn(NH2)3]
Abstande /A Winkel / °
Sn— N 3x  2,154(7) N-Sn-N 91,3(3)
K 3,568(3) K—-Sn—-K 180,00(7)
K 3,845(3)
Sn 3x  4,169(0)
Sn 6x  6,560(0)
Sn 3x  6,819(1)
K— N 3x  2,907(7)
3x  2,949(8)
K 3x  4,061(2)
6X  6,560(0) K—K—K 60,00(0)
3x  7,052(4)
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2.2.3 Strukturbeschreibung und Diskussion

Wiein der Struktur des Lithiumtriamidostannates(I1), Li[Sn(NH.)3], ist Sn*" im K[Sn(NH,)3]
so von NH,~ umgeben, dass trigonal pyramidale Komplexanionen [Sn(NH,)s]™ vorliegen, in
denen die Zinnatome die Spitzen der Pyramiden bilden (s. Abb. 2.2.1). Die Abstande d(Sn—N)
von 2,154 A (vgl. Tab. 2.2.4, Seite 24) entsprechen den Abstanden im Lithiumtriamidostan-
nat(ll) (vgl. Tab. 2.1.4, Seite 9).

Abb.2.2.1
Trigonal pyramidales Komplexanion [Sn(NH,)s]~in K[Sn(NH,)3] (Abstand d(Sn-N) in A)

Diese Triamidostannat(ll)-Anionen sind zueinander nach dem Motiv einer stark verzerrt
hexagonal dichten Packung angeordnet (s. Abb 2.2.2).

N
A
: B
o
0 :
¥
C
L "
a
Abb.2.2.2

Verzerrt hexagonal dichte Packung von Triamidostannat(l1)-Anionen in K[Sn(NH,)4]; (Absténde in A)
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Die sechs Abstande d(Sn---Sn) innerhalb der Einzelnen hexagonalen Schichten A und B betra-
gen 6,560 A, die Abstéande zwischen den Zentren der Triamidostannat(l1)-Anionen benach-
barter Schichten 3 - 4,169 A und 3 - 6,819 A.

Der Zusammenhalt der einzelnen Schichtpakete ABA... dieser verzerrt hexagonal dichten An-
ordnung wird dadurch gewéhrleistet, dass die unbesetzten Zwischenschichten mit Kalium-
lonen aufgefiillt werden. Jedes K™ hat sechs Stickstoffatome als nachste Nachbarn, welche ein
stark verzerrtes trigonales Antiprisma bilden (s. Abb. 2.2.3). Aus dieser Anordnung folgt
gleichzeitig, dal’ funf Zinnatome in Form einer trigonalen Bipyramide um Kalium-Kationen

angeordnet sind.

Abb. 2.2.3

Darstellung des Koordinationspolyeders um Kalium in K[Sn(NH,);] (Abstande d(K--N) in A); wahrend eine
Grundfléche des trigonalen Antiprismas um K-Atome von N-Atomen dreier, unterschiedlicher Triamidostan-
nat(l1)-Anionen gebildet wird, wird die zweite Grundflache von einem [Sn(NH,)s]™ aleine aufgespannt. Jene
Flache, die von drei Anionen gebildet wird, ist durch ein Zinnatom im Abstand von 3,845 A zu Kalium uber-
kappt, die zweite Flache ist von Sn im Abstand d(Sn---K) = 3,568 A iberkappt. Aus dieser Anordnung folgt, daf?
Kaliumatome trigonal-bipyramidal von Zinnatomen umgeben sind.
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Die eine der beiden trigonalen Grundflachen wird durch die Stickstoffatome eines Triami-
dostannat(l1)-Anions aufgespannt, die Zweite durch drel Stickstoffatome dreier unterschiedli-
cher Anionen [Sn(NH>)3]™ (vgl. Abb. 2.2.3, S. 26).
Die zweite Koordinationssphéare von Kalium-Kationen wird durch zwei Zinnatome gebildet,
welche zu zwei unterschiedlichen Schichtpaketen AB der verzerrt hexagonal dichten Packung
gehdren (vgl. Abb. 2.2.3, Seite 26 und Abb. 2.2.4).

Abb.2.24
Lineare Koordination von Kaliumatomen durch Zinn in K[Sn(NH)3]

Das Zinnatom im Abstand 3,568 A (1, vgl. Abb. 2.2.4) von Kalium ist jenes, dessen Stickstof-
fatome die trigonale Grundfl&che des Koordinationspolyeders um K* alleine aufspannen. Im
Abstand von 3,845 A (l1, vgl. Abb. 2.2.4) zu Kalium befindet sich das Zinn-Atom, welches
eine anziehende Wechselwirkung Uber einen ,lone pair® Kontakt zu Kalium ausbildet. Das
Polyeder um die Kaliumatome kann also auch als zweifach tberkapptes trigonales Antiprisma
verstanden werden (vgl. Abb. 2.2.3, Seite 26). Diese Anordnung bedingt des Weiteren, dass
Kaliumatome trigonal-bipyramidal von Zinnatomen umgeben sind (vgl. Abb.2.2.3, S. 26).

Der Winkel Sn—K—-Sn betragt symmetriebedingt 180°. Daraus resultiert, dass einerseits das

Kaiumatom Uber dem Zentrum der Grundflache des trigonalen Prismas platziert ist und somit
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gleich starke Wechselwirkungen mit allen drei Stickstoffatomen angenommen werden kon-
nen. Zum anderen kann so eine ideale Uberlappung zwischen einem unbesetzen Orbital an K*
und dem ,,lone pair an Zinn ausgebildet werden.

Betrachtet man nur die Kaliumatome, so stellt man fest, dass auch sie nach dem Motiv einer
stark verzerrten, hexagonal dichten Packung angeordnet sind. Sie besetzen die Zinnatom-
Positionen zwischen zwei AB-Schichtpaketen der verzerrt hexagonal dichten Packung von
Triamidostannat(l1)-Anionen. Daraus folgt die Schichtabfolge A(Sn) B(Sn) A’(K) B’(K)
A(Sn) usw. einer gemeinsamen stark verzerrten, hexagonal dichten Packung von Triami-
dostannat(I1)-Anionen und Kalium-Kationen (s. Abb. 2.2.5).

Pl A (Sn)
W B (Sn)
K

A’ (K)
‘/0\‘/0\‘/0 L

A (Sn)

N\f - o
| N\o/‘ e
7] B’ (K)

Abb. 225

Schematische Darstellung der gemeinsamen verzerrten, hexagona dichten Packung von Triamidostannat(l1)-
Anionen und Kalium-Kationen in K[Sn(NH,)s]. Die Schichten werden unter anderem tber Sn---K-Kontakte zu-
sammengehalten.

Der kiirzeste Abstand d(K--K) betrégt 4,061 A zu den drei nachsten Atomen innerhalb der
Schicht und ist vergleichbar mit jenem im KCI [27].

Die Stickstoffatome in der Verbindung K[Sn(NHy)s] sind funffach koordiniert (1 Sn, 2 H, 2
K; vgl. Abb. 2.2.4, Seite 27): Wie oben erlautert, nimmt jedes Stickstoffatom an zwei Koordi-

nationpolyedern um Kalium teil. Des Weiteren ist es kovalent an ein Zinnatom gebunden und
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hat zwei weitere Bindungen zu den Amid-Protonen, deren Lage jedoch nicht bestimmt werden
konnte.

Durch das Arrangement von Kationen und Anionen zueinander entstehen innerhalb der
Struktur verzerrt trigonal prismatische Kavitéten entlang der kristallographischen c-Achse (s.
Abb. 2.2.6). Die Vermutung liegt nahe, dass die Protonen der Amidionen in diese Kavitéten
hineinweisen, da sie nicht - wie im Lithiumtriamidostannat(ll) (s. Seite 10ff) - as Wasser-

stoffbriickenbindungs-Akzeptoren dienen.
N
K
N
Sn
}/o }/o .
C;B\o ;\o L a
b\_>a

Abb.22.6

Verzerrt trigonal prismatische Kavitéten in der Struktur des K[Sn(NH,)s]; im Gegensatz zu Lithiumtriamido-
stannat(I1) (vgl. Kapitel 2.1, Seite 6ff) weist das ,,lone pair* an Zinn nicht in diese Hohlrdume. Sie scheinen nur
zur Aufnahme der Amid-Protonen zu dienen.

Das Strukturmotiv des Kaliumtriamidostannates(l) dhnelt jenem von K,SOs (vgl. Abb. 2.2.7,
Seite 30; [28]). Hier sind die oben angefiihrten Kavitéaten mit zusétzlichen Kaliumatomen auf-
geflllt. Um den Zusammenhang zwischen beiden Verbindungen zu verdeutlichen, kénnen die
Summenformel n folgendermal3en angegeben werden: [K,Hg][SnN3]

[K(3),K][SOq]

Waéhrend Kalium-Kationen K(3) in K,SO3; dhnlich koordiniert werden wie Kalium-Kationen
im Kaliumtriamidostannat(I1), befinden sich zusétzliche K(1)- und K(2)-Atome in oktaedri-
scher Koordination durch Sauerstoff.
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Abb. 2.2.7

Aufgefillte Kavitdten in der Struktur von K,SOs; zusétzliche Kalium-Kationen besetzen jene aus der Anordnung
von Sulfit- und K(3)-lonen entstehenden Hohlrdume, welche in der Struktur des K[Sn(NH,)s] vermutlich zur
Aufnahme der Amid-Protonen dienen.

Die Kaliumatome K (3) sind gemeinsam mit den SO3~ - lonen nach dem Motiv einer verzerr-
ten, hexagonal dichten Packung angeordnet. Die Verzerrung ist jedoch viel gravierender als
im Kaliumtriamidostannat(l1), und so resultiert die Stapelfolge A(SO5>) B’ (K) A’ (K) B(SO5*
) usw. (vgl. Abb. 2.2.8).

K,SO, K[Sn(NH,),]
S
(¢) 0 A(S) S
‘ ‘ B (K) [¢) © © A®n
K o © © B (Sn)
K
AK) o © ® ~K
® o ® O i @ @ @ B" (K)
() ra
C
Abb. 2.2.8

Schematische Darstellung der Schichtenabfolge innerhalb der extrem stark verzerrten, gemeinsamen hexagonal
dichten Anordnung von SO5>™ - und K (3)-lonen in K,SOs; im Gegensatz zur Abfolge A(Sn) B(Sn) A’(K) B’ (K)
usw. in K,[Sn(NH,)s] (rechte Seite) findet sich hier die Folge A(SO:*) B’ (K) A’(K) B(SOs%) usw. (s. linke Seite
der Abbildung).
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Das ,,lone pair* am Schwefel wird von K(3)-Kationen koordiniert. Der Abstand d(Sn---K) ist
nur geringfuigig kleiner (Ad = 0,3 A) als Zinn—Kaium-Abstande im Kaliumtriamidostannat(11)
(vgl. Abb. 2.2.9).

LS 3,55 ‘

K(3)

3,85

Abb. 2.2.9

Koordination der Molekilanionen in K,SO; (oben) und K[Sn(NHy)3] (unten) durch Kalium-Kationen. Die ge-
ringflgige Aufweitung der Abstdnde Zentralatom—Kaliumatom liegt darin begriindet, dass Zinn in der Oxidati-
onsstufe +2 und als Element der flinften Periode einen deutlich groRReren lonenradius aufweist, als Schwefel
(dritte Periode) in der Oxidationsstufe +4.

Diese Ahnlichkeiten lassen eine weitere Moglichkeit zur Beschreibung der Struktur des Kali-
umtriamidostannates(ll) zu, denn die Struktur des K,SO; lasst sich leicht vom Fluorit-Typ
(CaF,) ableiten. In einer gemeinsamen kubisch primitiven Anordnung von K(1)- und K(3)-
Atomen werden die kubischen Liicken von SOs* -lonen und K(2)-lonen im Verhaltnis 2:1
besetzt, d.h. jede dritte Liicke wird von K(2)-Atomen besetzt (vgl. Abb. 2.2.10, Seite 32). Die-
ses Motiv ist auch im Kaiumtriamidostannat(l1) zu erkennen, jedoch ist hier die Verzerrung
der kubisch primitiven Packung deutlich sté&rker und drei Ecken pro Kubus sind durch Liicken
ersetzt, well die K(1)-Position des K,SOj3 hier nicht vorhanden ist (vgl. Abb. 2.2.10, Seite 32).
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Abb. 2.2.10

Vollsténdige Umgebung des Zentralatoms der Komplexanionen in K[Sn(NH,)s] und K,SOs; das kubische Polye-
der um Zinnatome wird von finf Kalium-Kationen und drei Liicken gebildet, wahrend im K,SO; alle Ecken des
Kubus von Kaliumatomen besetzt sind. Vernachlassigt man die K(1)-Atome, so ist die Ahnlichkeit der Polyeder
deutlicher zu erkennen. Die von vier Kaliumatomen aufgespannte trigonale Pyramide - als Halfte eines Kubus -
ist jedoch im Fall des K,SO; deutlich spitzer asim Fall des Kaliumtriamidostannates(l1). Dieses sollte auf den
Platzbedarf der Amid-lonen zurlickzufihren sein, der deutlich gréf3er ist als jener von O-Atomen.
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2.3 Vergleichende Betrachtung von Bindungsver héltnissen und Strukturen

Die Schichtenstruktur des Lithiumtriamidostannates(ll) ist aus trigonal pyramidalen Baugrup-
pen [Sn(NHy)s]~ und Tetraederdoppeln [Li(NH2)22(NH2)2], aufgebaut. In die Hohlrdume,
welche sich innerhalb und zwischen den Schichten befinden, weisen Amid-Protonen und das
»lone pair* an Zinn. Der Zusammenhalt der Schichten wird unter anderem durch Donor-
Akzeptor-Wechselwirkungen zwischen diesen Protonen und dem freien Elektronenpaar ge-
waéhrleistet. Bietet man diesem ,lone pair‘ weichere Akzeptoren - im Sinne des HSAB-
Konzeptes nach Pearson - an, vor allem auch solche, die sich durch schwache Wechselwir-
kungen mit Amid-lonen auszeichnen, so wird eine neue Struktur ausgebildet, welche im hier
vorgestellten Fall aus Triamidostannat(l1)- und K*-lonen aufgebaut ist. Obgleich in dieser
Struktur noch der grundsétzliche Charakter der Schichten aufrechterhalten wird, ist die Ten-
denz zur dreidimensionalen VerknUpfung - die Ableitung vom Fluorit-Typ verdeutlicht dieses

- klar zu erkennen.

2.4 Versuche zur Darstellung von Triamidostannaten(l1) mit Na, Rb und Cs

Trotz zahlreicher Versuche zur Darstellung von Alkalimetall-Triamidostannaten(ll) mit Natri-
um, Rubidium und Céasium gemal3 der in Kapitel 2.1.1 und Kapitel 2.2.1 angegebenen Umset-
zungen war eine Synthese von kristallinen Proben nicht mdglich.

Die Losungen von Alkalimetalltriamidostannaten(ll) zeigen - unabhangig vom Alkalimetall -
eine tiefrote Farbe, die durch Triamidostannat(l1)-lonen hervorgerufen wird.

Beai Umsetzungen von Natriumamid mit Zinn(I1)-bromid konnte in Gegenwart einer ausrei-
chenden Menge Ammoniaks ein Wachstum von roten Kristallen an der Glaswand der Zwei-
schenkel apparaturen beobachtet werden. Beim Entfernen des Ammoniaks erfolgte jedoch Zer-
setzung: Die Pr8parate wurden farblos oder grau. Analoges Verhalten wurde auch bel entspre-
chenden Umsetzungen mit Rubidium- oder Casiumamid beobachtet.

Alle Versuche, diese Verbindungen zu kristallisieren, scheiterten. Auch solche mit Minerali-
satoren, die sich in Bezug auf die Kristallisation von Amiden oder Amidometallaten bewahrt
haben - so z.B. CuCl -, fUhrten zu keinem Ergebnis.

Auch das Variieren der Reaktionstemperatur zwischen 90 K und 200 K zur Verlangsamung

der Bildung von Triamidostannaten(l1) der Alkalimetalle war erfolglos.
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Versuche, diese Verbindungen aus organischen Lésungsmitteln umzukristallisieren, scheiter-
ten ebenfalls, da kein Losungsmittel bekannt ist, in welchem sich Alkalimetalltriamidostan-
nate(ll) 16sen, aus dem sie aber gleichzeitig ohne Einlagerung von Solvatmolekilen wieder

auskristallisieren.

Insgesamt kann festgehalten werden, dass die Synthese der Alkalitriamidostannate(ll) ausge-
sprochen schwierig ist, da die Verbindungen extrem empfindlich sind und die Kristallisation
sich - vidleicht aufgrund der ungewoéhnlichen Strukturen und Bindungsverhaltnisse - nur in

einigen Fallen realisieren | asst.
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Kapitel 3: Versuche zur Darstellung und Kristallstrukturbestim-

mung von Nitriden des Zinns

Im Folgenden wird tber Darstellungsmethoden eines Zinn(1V)-nitrids, die Strukturaufkl&rung

und die physikalischen Eigenschaften von SnzN4 berichtet.

3.1 Darstellung

Uber Umsetzungen von Alkalimetallamiden mit Zinn(l1)-hal ogeniden in fliissigem Ammoniak
wurde erstmals 1928 von Bergstrom [4] berichtet. Diese Umsetzungen wurden so interpre-
tiert, dass gemal unten abgebildetem Reaktionsschema (s. Abb. 3.1.1) ein Zinn(I1)-nitrid ent-
standen sein soll, welches in Form eines schwarzbraunen Pulvers (A) erhalten und nassche-

misch analysiert wurde.

243K / NH4 233K / NH,4 573K

3KNH,+SnBr, —————® K[Sa(NH)j] —————9 SINH ———3 Sn,N
2 2 T [Sn(NH_)4] ~NH.Br akom N,
-KBr 1d A)

Abb. 3.1.1

Reaktionsschema zur Darstellung von Zinn(l1)-nitrid nach Bergstrom

3.1.1 Umsetzungen von ShBr, mit KNH; in fliissigem Ammoniak bel 243 K

Da im Reaktionsweg nach Bergstrom im zweiten Schritt eine Séure-Base-Reaktion ablauft,
konnte die Reaktionsfiihrung einfacher gestaltet werden. Mikrokristallines SnsN4 wurde durch
Umsetzung von SnBr, mit Kaliumamid im Stoffmengenverhétnis SnBr, : KNH, =1 : 2 in
NH3 als Losungsmittel (30 ml) bei 243 K und anschlieffender thermischer Zersetzung des
nach Abdampfen des NHj3 zurlickblelbenden Feststoffgemenges bel 573 K erhalten: Als Re-
aktionsgefald fur die Umsetzung in flissigem Ammoniak (vgl. Abb. 3.1.2, S. 36, Schritt (1))
diente eine Zweischenkelapparatur aus Glas. Die Menge des Lésungsmittels wurde gasvolu-
metrisch mit einem Tensieudiometer nach Hittig [29] bestimmt und bei 195 K in die Glasap-
paratur kondensiert. Das Reaktionsgemenge wurde fur 2 d auf 243 K belassen. Nach Ablassen
des Ammoniaks und Umfillen des festen Produktgemenges in eine Duran-Glasampulle wurde
es zwischen 1 und 5 d im dynamischen Vakuum auf 573- 623 K erhitzt (vgl. Abb. 3.1.2, S. 36,
Schritt (11)).
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2 KNH, + SnBr,
NH, |-2KBr
) 243K | - NH,

573- 623 K
Vakuum
(1) 154

Abb. 3.1.2
Reaktionsschema zur Darstellung von Zinn(lV)-nitrid

Das gemal?d Reaktionsschritt (1) (vgl. Abb. 3.1.2) erhaltene rotbraune Produktgemenge (B)
zeigt bel Rontgenpulveruntersuchungen nur die Reflexe von KBr. Der Versuch, die rontgen-
amorphe Substanz °Sn-MAS-NMR spektroskopisch zu charakterisieren, scheiterte ebenfalls.
Auch bei sehr hohen Wartezeiten in der Pulssequenz (dp = 100 s, bzw. 150 s; 1-Puls Aquisiti-
on, Protonen entkoppelt, Sweep + 1500 ppm) wird kein Signal erhalten.

Bei Kontakt mit der Luft zersetzt sich die im Produktgemenge enthaltene Zinn-Stickstoff-
Verbindung, welche im Weiteren in Anlehnung an Bergstrom als Zinn(l1)-imid - SnNH - be-
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zeichnet wird, unter Feuererscheinungen. Die thermische Zersetzung muss sofort im An-
schluss an die Isolierung des SnNH stattfinden. Proben, die zundchst ein bis zwei Wochen
unter Luft- und Lichtausschluss aufbewahrt wurden, um dann bel 623 K zersetzt zu werden,
bildeten kein SnsN4 mehr.

Nachdem das Reaktionsgemenge der Umsetzung (1) in eine Glasampulle mit Young-Hahn
Uberfihrt worden ist, wird die Substanz fir 1-5 d im dynamischen Vakuum (Drehschieber-
pumpe; 10-10" bar) auf 573-623 K erhitzt (Reaktionsschritt (11), vgl. Abb. 3.1.2, S. 36).

Um das entstehende Gas ndher zu charakterisieren wurden einige Versuche im stationdren
Vakuum an einem Tensieudiometer durchgeftihrt. Die Druckanderung wahrend der Reaktion
konnte nicht quantitativ beobachtet werden, da die Zersetzungsreaktion im stationéren Vaku-
um nicht vollstandig verlauft. Das entstandene Gas konnte vollstandig bei 200 K in einen
Kolben kondensiert werden. Anhand seines charakteristischen Geruchs, des Siedepunktes und
des pH-Wertes konnte es als Ammoniak identifiziert werden.

Im Anschluss an die Zersetzung aufgenommene Rontgenbeugungsdiagramme zeigen neben
den Reflexen von SngN,4 (vgl. Kapitel 3.2, S. 44ff) und KBr immer auch jene von Zinn. Dieses
zeigt, dass intermediar moglicherweise eine Zinn(I1)-Stickstoffverbindung gebildet wird, die
im weiteren Verlauf der Reaktion zu elementarem Zinn und Zinn(1V)-nitrid disproportioniert
(vgl Kapitel 3.2.1, S. 44). Diese Zinn(l1)-Verbindung konnte nicht charakterisiert werden, da
ale zwischen 438 K und 523 K (alle 5 K bis 473 K, danach ale 10 K) isolierten Zwischen-
produkte rontgenamorph waren. Auch temperaturabhangige Rontgenbeugungsuntersuchungen
liefRen keine Ruckschlisse auf ihre Struktur zu.

Eine Temperatur von 773 K im Reaktionsschritt (I1) fuhrt zu einer verstérkten Bildung von
elementarem Zinn, und es bleibt nur ein Rest SnzN,4 erhalten. Die Zersetzungstemperatur des
Zinn(1V)-nitrids konnte nicht bestimmt werden.

Gemdl? Reaktionsschritt (I1) erhaltene Proben (A) sind immer durch KBr und elementares
Zinn verunreinigt. Die Reinigung des SnzN4 kann mit Wasser, Ublichen organischen LO-
sungsmitteln, konzentrierter Salz-, Salpetersaure (auch Konigswasser) und Natronlauge erfol-
gen. Entstandenes KBr und Zinn werden dadurch groftenteils entfernt und es bleibt als we-
sentlicher Rickstand SnzN4. Um réntgenographisch phasenreine Proben zu erhalten, wird
zun&chst mit Wasser ausgewaschen. Der verbleibende Feststoff wird zentrifugiert und bei 423
K getrocknet. Rontgenographisch wird festgestellt, dass kein KBr mehr im Substanzgemenge

enthalten ist. Zur Entfernung des metallischen Zinns wird 1 d mit kochender, konzentrierter
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Salzsaure behandelt. Anschlief3end wird wiederum zentrifugiert, mit Salzsdure und Wasser
nachgewaschen und getrocknet.

Die Substanzverluste bei dieser Aufarbeitung sind jedoch so grof3, dass ausreichende Mengen
phasenreinen Produktes fur Neutronenbeugungsuntersuchungen zunéchst nicht hergestellt
werden konnten. Durch Auswaschen von KBr mit NH3 aus dem Produktgemenge des Reakti-
onsschrittes (I1) entsteht immer rontgenographisch gut nachweisbar SnO bzw. SnO,. Be-
standteile des Substanzgemenges scheinen also bel dieser Darstellungsmethode noch extrem
oxidations- bzw. hydrolyseempfindlich zu sein. Da dieses ein Zeichen fir eine unvollsténdige
Zersetzung sein kann, wurden die Reaktionsparameter in Schritt (11) (s. Abb. 3.1.2, S. 36) va-
riiert. Eine Verdnderung der Reaktionszeit und Erhéhung der Reaktionstemperatur fihren
nicht zur ausschliefdichen Bildung von SnzNg4, sondern zur Zersetzung des bindren Nitrids in
die Elemente.

Obgleich Bergstrom analytisch die richtige Zusammensetzung des erhaltenen Produktgemen-
ges bestimmt hat, konnte er dennoch nicht feststellen, dass keine einheitliche Verbindung ent-
standen war. Dieses ist nicht verwunderlich, denn die Technik der Rontgenstrukturanalyse
stand ihm nicht zur Verfigung. Das Produktgemenge der beschriebenen Umsetzung ist so
feinkornig, dass man mit anderen Hilfsmitteln metallisches Zinn nicht erkennen kann. Dieses
fuhrte dazu, dass Bergstrom neben SnsN, auch Zinn mit analysiert hat und so musste er zur

Zusammensetzung SnzN, gelangen.

3.1.2 Umsetzungen von Snl, mit KNH2 in Ammoniak bel 243 K
Eine zu der in Kapitel 3.1.1 beschriebenen, analoge Umsetzung mit Snl, fuhrt ebenfalls zu
Sn3Na.

Snls+ 4 KNH, — Sn(NH), + 4Kl + 2 NH; (5)

Das gemal? Reaktionsgleichung (5) erhaltene, réntgenamorphe Zinn(IV)-imid wurde *9Sn-
NMR-MAS spektroskopisch untersucht. Die chemische Verschiebung von -424 ppm zeigt
eindeutig, dass jene Verbindung erhalten wird, welche Flacke [11] durch Umsetzungen von
PhsSn und Ammoniak in Hochdruckautoklaven erhielt. Des Weiteren deutet die chemische
Verschiebung darauf hin, dass hier Zinnatome in sechsfacher Koordination durch N-Atome
vorliegen (s.a. Kapitel 3.2.3.3, Seite 62).
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Die Zersetzung dieser Verbindung bei Kontakt mit Luft verlauft viel moderater als jene des
SnNH (vgl. Kap. 3.1.1, Seite 35).

Nach der thermischen Zersetzung gemal? Reaktionsgleichung (6) aufgenommene Rontgenpul-
verdiagramme zeigen Reflexe von K1 und von schlecht kristallinem SnzN,4. Die Beugungsre-

flexe von SnsN,4 sind stark verbreitert.

3 Sn(NH), — SnsNg + 2 NH;3 (6)

Vor der Zersetzung beigemengtes metallisches Zinn verbessert die Kristalinitdt des SnzNg.
Ebenso verbessern auch andere Metalle - z.B. Rb oder Cu - die Kristallinitat. Allerdings
konnte bel den Zersetzungsreaktionen in Gegenwart von Kupfer beobachtet werden, dass es
zur Bildung von metallischem Zinn kommt. Parallel dazu konnte nachtraglich nasschemisch
die Bildung eines Kupfersalzes nachgewiesen werden. Metallisches Kupfer reduziert also die
vorliegende Zinn(IV)-Verbindung. Deshalb wurde diese Methode nicht weiterverfolgt. Einige
andere Metalle, so z.B. Silber und Gold, haben keinen Einfluss auf die Kristallisation. Die
Rolle des Metadlls bei der Disproportionierungsreaktion (Reaktionsgleichung (6)) konnte bis-
her nicht geklart werden, jedoch liegt die Vermutung nahe, dass es als Katalysator bei der
Ammoniak-Abgabe fungiert.

Die Bildung von Sn oder SnO wurde bei dieser Methode nicht beobachtet.

Werden die in Kap. 3.1.1 (Seite 35ff) angefuihrten Reinigungsoperationen angewendet, ent-
steht SnO, immer dann, wenn die salzsaure Lésung zu frih verdinnt wird, so dass es zur Bil-

dung basischer Zinnsalze kommen kann, welche bei der Trocknung SnO, ergeben.

3.1.3 Umsetzungen von SnBr, bzw. Snl, in strédmendem Ammoniak

Die Umsetzung von Metallhalogeniden in strdomendem Ammoniak fihrt oftmals zur Bildung
bindrer Nitride [3]. So wurde versucht, Nitride des Zinns bei unterschiedlichen Reaktionsfih-
rungen aus Zinnhal ogeniden darzustellen.

Bel 298 K findet keine merkliche Reaktion zwischen stromendem Ammoniak und SnBr- statt.
Wird das Zinn(l1)-halogenid jedoch aus dem Reaktionsrohr genommen, kann festgestellt wer-
den, dass - vermutlich aufgrund von Ammoniakat-Bildung - eine zusammenhangende, feste

Deckschicht entstanden ist.
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Erst ab etwa 423 K wird das Einsetzten einer Reaktion anhand der Abscheidung eines farblo-
sen Feststoffs - Ammoniumbromid (vgl. Reaktionsgleichung (7)) - an den kalteren Stellen der
Glaswand beobachtet.

Eine Temperatur von 523 K Uber 1 - 7 d fuhrt ausschliefdlich zur Bildung stark verwachsener,
hexagonal-prismatischer, dunkelroter Kristalle (s. Abb. 3.1.3). Laut EDAX besteht die erhal-
tene Verbindung aus Zinn, Stickstoff und Brom. Eine Isolierung von Einkristallen zur rontge-
nographischen Strukturbestimmung war aufgrund der Aggregation nicht moglich. Ein Einfluss
der Abkuhlrate auf den Grad der Verwachsung konnte nicht festgestellt werden. Das dunkel-
rote Produkt zersetzt sich an Luft unter Abgabe von Ammoniak langsam zu einem farblosen
Pulver.

Abb. 3.1.3

Rasterel ektronenmikroskop-Aufnahme der erhaltenen, dunkelroten, stark verwachsenen Kristalle einer Umset-
zung von Zinn(l1)-bromid mit strdmendem Ammoniak bei 523 K. Eine Isolierung von Einkristallen zur rontge-
nographischen Strukturbestimmung war nicht moglich.

Bei 623 K wird ein gelbes Produkt erhalten, welches sich ebenfalls durch extrem verwachse-
ne, hexagonal-prismatische Kristalle auszeichnet. Auch in diesem Produkt konnte mittels
EDAX neben Zinn und Stickstoff noch Brom nachgewiesen werden.

Umsetzungen von SnBr;, in stromendem Ammoniak bei 723 K fihren Uber dunkelrote (s.

oben) und gelbe, stark verwachsene, hexagonal prismatische Kristalle zu einem silberglénzen-
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den Produkt, welches laut EDAX nur noch aus Sn und N besteht. Eine Reaktion gemal3 (7) ist
denkbar.

3 SnBr; + 8 NH3 - SngN, + 6 NH,4Br )

Eine Strukturaufklarung war nicht moglich, da anhand der vorliegenden Daten der Rontgen-

beugung (s. Abb. 3.1.4 und Tabelle 1.3, Seite 114) kein Strukturmodell entwickelt werden
konnte.
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Abb. 3.1.4

Rontgenpulverdiffraktogramm des erhaltenen silberglanzenden Produktes der Umsetzung von Zinn(I1)-bromid
mit strdmendem Ammoniak bei 723 K. Laut EDAX enthalt das Produkt ausschliessich Zinn und Stickstoff. Eine
Indizierung und Strukturaufklérung der Verbindung war nicht méglich (bzgl. der Daten vgl. Anhang |, Tabelle
1.3, Seite 114).

Der Versuch, ausgehend von SnO in stromendem Ammoniak SnzN, zu erhalten, scheiterte
ebenfalls. Wahrend bei Temperaturen von 298 bis 473 K keine Reaktion beobachtet werden

kann, wird bel 523 K innerhalb weniger Stunden metallisches Zinn erhalten.
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Umsetzungen von Snl, in stromendem Ammoniak bei 623-673 K gemdl3 Gleichung (8) und
(9) werden durch die Sublimation des Zinn(IV)-iodids erschwert, da immer nur geringe Men-
gen eines dunkelbraunen Pulvers erhalten werden. Das erhaltene SnsN, ist schlecht kristallin.

Aus diesen Grunden wurde dieser Reaktionsweg nicht weiterverfolgt.

Snly + 6 NH3 — Sn(NH), + 4 NH4l (8)
3 Sn(NH)2 — SnsNa + 2 NH3 (9)

Bel Temperaturen < 523 K wird keine Reaktion beobachtet. Allerdings kommt es auch hier zu
einer Adduktbildung des Snl, mit NHs. Auf der Oberfléache des orangeroten Pulvers ist eine
zusammenhangende, gelbe Deckschicht entstanden. Auch diese Adduktbildung verhindert

nicht die Sublimation des Snl, bei hGheren Temperaturen.

Bel beiden Reaktionen entstehen gut nachweisbar immer die entsprechenden Ammoniumsal-
ze, welche sich an den kélteren Stellen des Reaktionsrohres abscheiden.
Bel allen beschriebenen Umsetzungen konnte keine Abhangigkeit der Produktzusammenset-

zung von der Stromungsgeschwindigkeit beobachtet werden.

3.1.4 Umsetzungen von PhySh mit Ammoniak in Hochdruckautoklaven
Dievon Flacke [11] durchgefiihrte Umsetzung gemal3 (10) wurde nachvollzogen.

PhsSn + 2 NH3 — Sn(NH), + 4 CeHe (10)

Wie von Flacke [11] beschrieben, entsteht bei Umsetzung (10) im Temperaturbereich zwi-
schen 573 K und 723 K neben einem gelben Pulver immer auch metallisches Zinn. Oberhalb
673 K besteht der grofdte Teil des Substanzgemenges aus Zinn.

Die anschlief3ende Zersetzung des Zinn(1V)-imids bei 623 K gemald Reaktionsgleichung (6)
fahrt zu mikrokristallinem SnsN,4. Da jedoch auch hier eine Reinigung des Produktgemenges
von metallischem Zinn erfolgen muss, ist die Umsetzung zu zeitaufwendig und die erhaltene
Produktmenge zu gering, als dass sich eine Weliterverfolgung dieses Reaktionsweges gelohnt
hétte.
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3.1.5 Umsetzungen von Zinn(I1)- bzw. Zinn(IV)-halogeniden mit Tris(trimethylsilyl)amin

Einen einfachen Zugang zu phasenreinem SngN,  sollte die Umsetzung  von
Tris(trimethylsilyl)amin mit Zinn(IV)-halogeniden geméai3 (11) und (12) darstellen, da hier die
Nebenprodukte gasférmig sind oder niedrige Siedepunkte haben, so dass sie leicht entfernt

werden kénnen.

4 (MesSi)sN + 3 SnFs — SNy + 12 MesSiFt (11)
4 (MesSi)sN + 3 SnCly — SnsNs + 12 MesSiCl (12)

Die Edukte wurden im Stoffmengenverhdltnis 4:3 eingewogen und in Xylol geldst. Danach
wurde das Lésungsmittel langsam abdestilliert. Der verbleibende Rickstand wurde untersucht
und danach auf 573 K erhitzt. Die erhaltenen Produkte |8sten sich nahezu vollstandig in or-
gansichen Losungsmitteln (Xylol, Aceton). Es konnten im NMR-Spektrum dieser Produkte
keine Zinnverbindungen nachgewiesen werden, sondern immer nur nicht néher charakteri-
sierte Siliciumverbindungen. Zinnverbindungen fanden sich jedoch im *°Sn-NMR-Spektrum

des Destillats. Hierbel handelte es sich vermutlich um Organozinnhal ogenide.
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3.2Zinn(1V)-nitrid

Durch die in Kapitel 3.1.1 (Seite 35ff) beschriebene Umsetzung von Kaliumamid mit
Zinn(l1)-bromid in flissigem Ammoniak und die Zersetzung des erhaltenen Produktgemenges
wurde ein schwarz-braunes Pulver erhaten, welches eine Strukturbestimmung am Pulver

mittels Rontgen- und Neutronenbeugungsuntersuchungen ermaglichte.

3.2.1 Rontgenographische Strukturbestimmung und Ergebnisse von Neutronenbeugungsun-
tersuchungen
Die Sammlung von Intensitédtsdaten erfolgte auf einem Pulverdiffraktometer D500 der Fa
Siemens mit CuKa-Strahlung. Die Aufnahme von Neutronenbeugungsdiagrammen erfolgte
am Flugzeitdiffraktometer ROTAX [30] der Spallationsgquelle [31] 1SIS am Rutherford App-
leton Laboratory, U.K.. Fir erste Neutronenbeugungsuntersuchungen wurden 1,5 cm® Pro-
benmaterial in eine Vanadiumklvette (O 6 mm) geflllt. Die Strukturverfeinerung mit dem
Programm GSAS [32] wurde ssimultan anhand von drei Beugungsdiagrammen durchgefhrt:
Einem Rontgenpulverdiffraktogramm (H1), sowie zwel Neutronenbeugungshistogrammen
von den beiden an ROTAX installierten Detektorbdnken in Vorwartsstreuung (H2: 20 =
28,1°) und Ruckstreuung (H3: 20 = 125,5°). Der Untergrund wurde bei allen drei Diffrakto-
grammen mit shifted Chebyshev Funktionen (11 Parameter) angepasst, welche in GSAS ent-
halten sind. Die Profile der Rontgenbeugungsdaten wurden mit einer im Programm imple-
mentierten multiterm Simpson’s rule pseudo-Voigt Funktion verfeinert, jene der Neutronen-
beugungsdaten jeweils mit der Faltung von zwei back-to-back Exponentialen mit einer pseu-
do-Voigt Funktion (ebenfalls in GSAS implementiert). Dabei konnten nicht alle Parameter
gleichzeitig variiert werden, sodass in einem abschlief3enden Verfeinerungsschritt nur noch
jeweils drei Profilparameter fir SnsN4, KBr und Sn freigegeben wurden. Der zero-shift beim
Rontgenpulverdiffraktogramm und alle Diffraktometerkonstanten der ersten Bank der Neutro-
nenbeugungsdiagramme wurden ebenso wie alle Gitterparameter frei verfeinert. Lageparame-
ter und Parameter isotroper thermischer Auslenkung blieben - aul3er fir SnzN,4 - abschlief3end
fixiert. FUr SngN, wurde ein gemeinsamer Parameter isotroper thermischer Auslenkung Uis
fur beide Sn-Atomlagen verfeinert. Unabhangig voneinander verfeinerte Ujs,-Werte fur beide
Sn-Atomlagen ergaben physikalisch nicht sinnvolle Werte. Auch die Bestimmung der Para-
meter thermischer Auslenkung fur Zinnatome mit dem hier durchgeftihrten Rontgenbeu-

gungsexperiment liefert keine reprasentativen Werte, da CuKa-Strahlung von Zinn stark ab-
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sorbiert wird. Verfeinerungstechnische und kristallographische Daten sind in den Tabellen
3.2.1 bis 3.2.3 (Seite 45-46) zusammengefasst.

Tabelle3.2.1 Messtechnische und kristallographische Daten zur Strukturbestimmung von
SnzN4 mit Rontgen und Neutronenbeugungsdaten

Zellparameter a=9,037(3) A
Formeleinheiten Z=8
Raumgruppe Fd3m (Nr. 227)
Dx/gem’® 741

(gemeinsame Verfeinerung aler Beugungsdaten)

Histogramme (H)

H1 H2 H3
(Rontgenbeugung) (Neutronenbeugung; (Neutronenbeugung;
Bank 1; 26 = 28,1°) Bank 3; 20 = 125,5°)
R, 4,75 1,67 2,82
WRp 5,99 2,36 3,45
Reragy/%0 Nobs. Reragy/%0 Nobs. Reragy/%0 Nobs.
SnzNy 6,7 38 5,25 73 6,56 114
KBr 13,53 39 15,10 56
SnO; 10,11 76 13,89 119
SnO 12,83 79 19,26 128
Sn 9,85 53 15,05 81

N(Var.) = 66 (siehe Text)

red. x* = 2,926

Zusammensetzung des fur beide Neutronenbeugungsexperimente eingesetzten Substanzge-
menges laut Verfeinerung (die Anteille wurden fir beide Neutronenbeugungsdiagramme ge-
meinsam verfeinert; Angaben in Gew-%):

37,4 % SnzNg4; 32,5 % Sn; 7,5 % KBr; 17,6 % SnOy; 5,0 % SnO




Kapitel 3: Versuche zur Darstellung und Kristallstrukturbestimmung von Nitriden des Zinns 46

Tabelle3.2.2 Punktlagen, Lageparameter (X, y, z) und Koeffizienten der Parameter isotroper
thermischer Auslenkung (Uis-10%A?) fir SngN, (die Ergebnisse resultieren aus der gemein-
samen Verfeinerung der Daten aus drei Beugungsuntersuchungen, vgl. Tab. 3.2.1)

Atom Lage X y z Ui [1L0%A?
Sn(1) 8a 18 18 18 3,6(2)
Sn(2) 16d 12 12 12 Uieo (SN(D)
N Pe 0,25950(6) X X 7.4(2)

Tabelle3.2.3 Ausgewshlte Abstande/A, Winkel/° und K oordinationsverhaltnisse in SnsNy4

Abstande/A Winkel/®

Sn(l- N 4% 2,105(1)
Sn(1) 4% 3,913
Sn(2) 12 x 3,747

sn(2- N 6x 2,177(1) N-Sn(2)-N 85,39(2)
sn(2) 6x 3,195
Sn(1) 6 x 3,747

N— Sn 1x 2,105(1) + 3x 2,177(1) Sn(1)-N-Sn(2)  122,07(3)
3x 2,952(1) Sn(2)-N-Sn(2) 94,43(2)
+ 6 x 3,200(1) + 3 x 3,438(1)

=z
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In Abb. 3.2.1 ist das Ergebnis der Auswertung eines Rontgenpulverdiffraktogramms von
Sn3N,4 gezeigt.
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Abb.3.2.1

Rontgenpulverdiffraktogramm von SngNy; die mit O bezeichnete Kurve stellt die Messdaten mit der Uberlagerten
Fit-Funktion dar; die mit R gekennzeichnete Reihe roter Striche gibt die Lage der berechneten Reflexe an, mit D
ist die Differenzkurve zwischen berechneten und beobachteten Werten bezeichnet. Ein aus der Umsetzung von
SnBr, mit KNH, (vgl. Darstellung) erhaltenes Substanzgemenge wurde vor dem Beugungexperiment mit kon-
zentrierter Salzséure von Verunreinigungen weitestgehend befreit, so dass es rontgenographisch phasenrein war.
Die Aufspaltung der berechneten Reflexlagen ist darauf zurtickzufihren, dass mit CuKa;- und CuKa,-Strahlung
(Ni-Filter) gemessen und entsprechend auch verfeinert wurde.

Angesichts der Tatsache, dass in dem Verfeinerungsmodell der Neutronenbeugungsdaten -
Abb. 3.2.2 und 3.2.3 (Seite 48-49) - neben SnzN,4 vier Verunreinigungsphasen (Sn, KBr,
SnO,, SNO) berlicksichtigt werden, ist die Qualitét der Anpassung als zufrieden stellend zu

beurteilen.
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Neutronenpulverdiffraktogramm von SnzN,4, Bank 1, 20 = 28,1° (Bezeichnungen der Kurven vgl. Abb. 3.2.1, S.
47); das Substanzgemenge wurde mittels flissigen Ammoniaks vom Grofdteil des enthaltenen KBr befreit. Um
grofRere Substanzverluste zu vermeiden, wurde bei diesem ersten Beugungsexperiment auf eine weitere Reini-
gung des Produktgemenges verzichtet. Die malige Anpassung ist auf die Vielzahl fester Phasen zurtickzufihren,
die gleichzeitig bei der Verfeinerung berticksichtigt wurden. Mengenangaben in Gew.-% setzen ein 5-Phasen-
Gemenge voraus.

Das Sn3N,4 muss durch Disproportionierung aus einer Sn(l1)-Stickstoffverbindung entstanden
sein. Deshab ist eine aquivalente Menge an metallischem Zinn im Substanzgemenge zu er-
warten. Bildet man das Gewichtsverhdltnis 3-Sn : SngN4 = 0,864, so erhdt man eine gute
Ubereinstimmung mit dem aus der Verfeinerung erhaltenen Verhatnis der Phasenanteile (vgl.
Tab. 3.2.1, S. 45) Sn: SngN, = 32,5: 37,4 = 0,869.
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Neutronenpulverdiffraktogramm von SnzN,4, Bank 3, 20 = 125,5° (Kurvenbezeichnungen vgl. Abb. 3.2.1, S.
47); das verwendete Substanzgemenge ist identisch mit dem des Neutronenbeugungsexperimentes, welches bei
Bank 1 eingesetzt wurde.
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Durch Umsetzung von insgesamt etwa 100 g SnBr, in etwa 50 Experimenten und Aufarbei-
tung nach der in Kapitel 3.1.1 (S. 35) beschriebenen Methode gelang die Darstellung einer
gentigenden Menge phasenreinen Zinn(IV)-nitrids (s. Abb. 3.2.4) fir erneute Neutronenbeu-

gungsuntersuchungen (bzgl. der Substanzmenge vgl. Kapitel 3.2.1, S. 44).

Abb. 3.24
20-fach vergroferte schwarz-weil3 Aufnahme von SnsNy; die hellen Stellen in der Abbildung sind silbergléanzende
Aggregate in der sonst schwarzbraunen Substanz.

Die erneute Strukturverfeinerung mit GSAS [32] erfolgte simultan an drel Neutronenbeu-
gungsdiagrammen von den drei an Rotax installierten Detektorbanken in Vorwértsstreuung
(28,1°), in 90° (89,5°) und in Rickstreuung (158°). Der relativ hohe Untergrund, welcher sich
durch im Produkt enthaltenes nicht-kristallines Materia erkléren l&sst, wurde bei alen Dif-
fraktogrammen mit shifted Chebyshev Funktionen (17 Parameter) angepasst. Die Profile wur-
den wie in Kapitel 3.2.1 (Seite 44) beschrieben verfeinert. Im abschlief3enden Verfeinerungs-
schritt wurden dabei nur jeweils 5 Parameter der Histogramme H1 und H2 und vier Parameter
des Histograms H3 freigegeben.

Alle Diffraktometerkonstanten der ersten beiden Banke wurden ebenso wie Zellparameter,

K oeffizienten von Parametern isotroper und anisotroper Auslenkung frei verfeinert.
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Aufgrund des zu steigenden d-Werten anwachsenden Untergrundes (vgl. Seite 56f) wurde fir
ale drei Diffraktogramme eine lineare Absorptionskorrektur durchgefihrt (Funktion in GSAS
implementiert).

Verfeinerungstechnische und neue kristallographische Daten dieser Anpassung sind in den
Tabelle 3.2.4 bis 3.2.7 (Seite 51-52) zusammengestellt. Die Beugungsdiagramme sind in den
Abbildungen 3.2.5 bis 3.2.7 (Seite 53-54) dargestellt.

Tabelle3.2.4 Messtechnische und kristallographische Daten zur Strukturbestimmung von
SnzN4 mit Rontgen und Neutronenbeugungsdaten |1

Zellparameter a=9,0377(1) A
Formeleinheiten Z=8
Raumgruppe Fd3m (Nr. 227)
H1 H2 H3
(Neutronenbeugung; (Neutronenbeugung; (Neutronenbeugung;
Bank 1; 26 = 28,1°) Bank 1; 26 = 90°) Bank 3; 26 = 125,5°)
Rp 1,04 1,48 1,87
WR, 1,37 1,81 2,34
Reragy/%0 Nobs. Reragg/%0 Nobs. Reragg/%0 Nobs.
Sn3Ny 1,71 30 5,53 326 9,37 727

N(Var.) =89 (1 Lageparameter N, 5 Koeffizienten von Parametern anisotroper thermischer
Auslenkung, 1 Zellparameter)
red. x% = 2,044
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Tabelle3.2.5 Punktlagen sowie Lageparameter (X, y, z) und Koeffizienten der Parameter
isotroper thermischer Auslenkung (Uis-10%A%) fiir SngN, (die Ergebnisse resultieren aus der
gemeinsamen Verfeinerung der Daten aus drei Beugungsexperimenten, vgl. Tab. 3.2.4)

Atom Punktlage X y z Uie110%A?
sn(1) 8a 1/8 1/8 1/8 6,0(3)
sn(2) 16 d 172 12 172 31(2)
N Pe 025938(4) X X 9,0(2)

Tabelle3.2.6 Koeffizienten von Parametern anisotroper thermischer  Auslenkung
Uij(m03/A2) in SnzN4 (die Ergebnisse resultieren aus der gemeinsamen Verfeinerung der Da-
ten aus drei Neutronenbeugungsuntersuchungen, vgl. Tab. 3.2.4)

Atom Uy Uz Uss Uz Uis Uzs
sn(l) 593) Un Un 0 0 0

Sn(2)  3.3(2) Un Uny -1,2(2) U Up
N 8,9(2) Un Uny 0,3(2) U Up

Tabelle3.2.7 Ausgewadhlte Abstande/A und Winkel/° in SnsNy4 (bzgl. der Koordinations-
verhdltnisse vgl. Tab. 3.2.3, Seite 46)

Abstande/A Winkel/°
Sn(l)- N 4 x 2,103(4)
Sn(2- N 6 x 2,178(4) N-Sn(2)-N 85,45(1)
N 3 x 2,955(5) Sn(1)-N-Sn(2) 122,11(2)

+ 6 x 3,200(5) + 3 x 3,435(5) Sn(2)-N-Sn(2) 94,37(1)
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Abb. 3.25
Neutronenpul verdiffraktogramm von SngN4, Bank 1, 20 = 28,1° (Kurvenbezeichnungen vgl. Abb. 3.2.1, S. 47)
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Neutronenpulverdiffraktogramm von SnzN,4, Bank 2, 20 = 89,5° (Kurvenbezeichnungen vgl. Abb. 3.2.1, S. 47)
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Neutronenpulverdiffraktogramm von SnzN,4, Bank 3, 20 = 158° (Kurvenbezeichnungen vgl. Abb. 3.2.1, S. 47)

Durch die Strukturaufklarung der kubischen Modifikationen von SisN4 [33] und GesNy4 [34]
ist es moglich geworden, eine Erkl&rung fur den grof3en Koeffizienten des Parameters isotro-
per thermischer Auslenkung von Sn(1) zu gegeben. Im allgemeinen sind Parameter isotroper
thermischer Auslenkung gleicher Atome etwa gleich grof3. Des Weiteren sollten Abstande
gleicher Ligandatome von gleichen Zentralatomen in gleicher Oxidationsstufe mit fallender
Koordinationszahl deutlich kleiner werden. Dieses verhdlt sich im Fall der Nitride M3N4 der
14. Gruppe in den kubischen Modifikationen anders. In Abb. 3.2.8 (S. 55) sind die Abhéngig-
keiten des Coulomb-Anteils der Gitterenergie [35-36], des Zellparameters a, der Raumerfil-
lung [35-36] und des Lageparameters x von Stickstoffatomen vom mittleren, gewichteten lo-
nenradius dargestellt. Der Zellparameter nimmt erwartungsgemal’ linear mit steigendem lo-
nenradius zu, die Raumerfillung und der Coulomb-Anteil der Gitterenergie nehmen ab. Der
Lageparameter x von Stickstoffatomen ist nur fur die Verbindungen mit Germanium und Zinn
bekannt, kann jedoch fr die Siliciumverbindung extrapoliert werden, da auch dieser eine li-

neare Abhangigkeit vom gewichtet gemittelten lonenradius zeigen sollte.



Kapitel 3: Versuche zur Darstellung und Kristallstrukturbestimmung von Nitriden des Zinns 55

S|3N4 G%N‘l SngN4
14 +
12 + \ Coulomb-Anteil der
10 Gitterenergie/ 1000 kcal-mol-*
Zéellparameter a/ A
g8 i
6 1
41
2 = = a L ageparameter x (-10)
T von Stickstoffatomen
0 (RG 227; Lage 32¢)
30 35 40 45 50 55 60 65
r(M#(CN4)) + 2x r (M*(CN6))
3 fpm
Abb. 3.2.8

Auftragung der Coulomb-Anteile der Gitterenergie, der Zellparameter a, der Raumerfillung und der Lagepara
meter x (-10) von Nitriden der 14. Gruppe in der Spinell-Modifikation in Abhéngigkeit vom mittleren gewichte-
ten lonenradius der Metallatome; da der Verlauf des Zellparameters linear ist, kann der bislang unbekannte La-
geparameter x fur Stickstoffatome in SigN,4 extrapoliert werden.

Eine Analyse der Absténde d(M—N) (vgl. Abb. 3.2.9; Werte fUr SisN4 sind mit dem extrapo-
lierten Lageparameter x fir Stickstoff berechnet) zeigt, dass die Differenz zwischen den Ab-
sténden in vierfacher und sechsfacher Koordination mit steigendem lonenradius von Metall-
atomen immer geringer wird. Daraus resultiert, dass die Tetraederlicke um M(1)-Atome zu
gross in Bezug auf deren lonenradien ist und diese Metallatome entsprechend stérker aus der

Ideal position ausgel enkt werden.
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Auftragung der Abstande d(M—-N) und der Koeffizienten von Parametern isotroper thermischer Auslenkung von
Metallatomen in den Nitriden mit Spinellstruktur der 14. Gruppe (Abstdnde d(Si-N) wurden mit dem extrapo-
lierten Lageparameter x fur Stickstoffatome in SizN,4 berechnet; vgl. Abb. 3.2.8); die Differenz zwischen den
Abstanden von Metallatomen in CN=4 und CN=6 wird mit steigendem mittleren, gewichteten lonenradius gerin-
ger. Diesesist eine Erklérung fir den gréssren Parameter isotroper thermischer Auslenkung von Metallatomen in
CN=4 sain.

Der oben angefiihrte Anstieg des Untergrundes resultiert moglicherweise aus enthatenem
Wasser, bzw. basischen, amorphen Zinnsalzen. Beide sind bei Rontgenbeugungsuntersuchun-
gen nicht zu entdecken. Um einen Anhaltspunkt auf die vorhandenen nicht-kristallinen Verun-
reinigungen zu erhalten, wurden Untersuchungen an einem nachtréglich bei 393 K im Vaku-
um getrockneten und einem ungetrockneten Préparat durchgeftihrt, deren Ergebnisse in Ta
belle 3.2.8 (Seite 57) zusammengefasst sind. Daraus kann geschlossen werden, dass es sich
tatsachlich um die beschriebenen basischen Zinn-Verbindungen, bzw. Zinnoxid-Hydrate han-
delt. Als Alternative fir Neutronenbeugungsuntersuchungen war nur ein Gemenge von zwel
kristallinen Phasen vorhanden, da diese Zinnsalze bei der Trocknung zu SnO, kondensieren.
Um jedoch Zinn(IV)-nitrid eindeutig charakterisieren zu konnen, war es erforderlich, die Ver-
bindung als einzige kristaline Phase vorliegen zu haben. Aus diesem Grund wurde der hohe

Untergrund in Kauf genommen.
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Tabelle3.2.8 Ergebnisse verschiedener Experimente an dem Produktgemenge des zweiten
Neutronenbeugungsexperimentes vor und nach einer Trocknung bei 393 K

Substanzgemenge Substanzgemenge
ungetrocknet getrocknet
Dichte/ gem™® 5,8788 + 0,3043 6,4198 + 0,0543
N-Gehdt/ Gew.-%  10,6+0,1 104+0,1
N-Gehat/ mmol g* 7,74 7,37
Gehalt H laut
'H-NMR /mmol g* 3,71 3,42
O-Gehalt/ Gew.-% 4,4+0,1 49+0,1
O-Gehalt/ mmol gt 2,73 3,07
3.2.2 Strukturbeschreibung

SnzN, kristallisiert im Strukturtyp des Spinells - MgAI,O, [37]. Die beiden unterschiedlichen
Metallatom-Positionen sind von Zinnatomen der Oxidationsstufe +4 besetzt (s. Abb. 3.2.10,
Seite 58).

Die Abstande d(Sn—N) - vgl. Tab. 3.2.7 (S. 52) - betragen 2,103 A fur tetraedrisch koordi-
niertes Sn(1) und 2,178 A fir leicht verzerrt oktaedrisch koordiniertes Sn(2) (s. Abb. 3.2.10a
und 3.2.10b). Die Abstande d(Sn(2)-Sn(2)) sind 3,195 A - vgl. Tab. 3.2.3 (S. 46) - und z. B.
vergleichbar mit jenen in SnO, (Rutil-Typ; d(Sn-Sn) = 3,187 A [38], bei gemeinsamen Kan-
ten des O-Koordinationspol yeders um Sn).

Stickstoff ist in der Verbindung verzerrt tetraedrisch von einem Sn(1) und drei Sn(2) umgeben
(s. Abb. 3.2.10 ¢).

Neben der von Riedel u. a. entdeckten kubischen Hochdruckmodifikation von SigN,4 [33] ist
Sn3N,4 ein weiteres Beispiel einer bindren Verbindung im Spinell-Typ mit nur einer Oxidati-
onsstufe eines Metallions auf beiden nicht &quivalenten Kationenpositionen. Bei SnzN4 han-
delt es sich um den ersten nitridischen Spinell, der unter Standardbedingungen stabil ist.
MAPLE-Rechnungen [36-38] ergeben fir Sn(1) und Sn(2) anndhernd gleiche partielle Made-

lungfaktoren und widersprechen somit nicht dem Ergebnis der Strukturbestimmung.
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Abb. 3.2.10

Darstellung der Elementarzelle von SnzNy; in einer verzerrt kubisch-dichten Packung von N-Atomen werden 1/8

der Tetraederliicken (blau gezeichnet) von Sn(1)- und 1/2 der Oktaederllicken von Sn(2)-Atomen geordnet be-

Setzt.

a) Koordinationspolyeder um Sn(1) in SngN,; die Koordination des Metallatoms ist ideal tetraedrisch. Der Ab-
stand d(Sn(1)-N) betragt 2,103 A.

b) Koordinationspolyeder um Sn(2) in SngN, das Oktaeder aus Stickstoffatomen ist leicht verzerrt (vgl.
Tab.3.2.3 (S. 46) und Tab. 3.2.7 (S.52)). Der Abstand d(Sn(2)-N) betragt 2,178 A.

¢) Koordinationspolyeder um N in SngNy; das verzerrte Tetraeder um die N-Atome wird von einem Sn(1)- und
drei Sn(2)-Atomen gebildet.
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3.2.3 Ergebnisse spektroskopischer Untersuchungen
Alle im Weiteren aufgefthrten Untersuchungen wurden an Prdparaten durchgeftihrt, welche
nach den in Kapitel 3.1.1 dargestellten Operationen gereinigt wurden. Diese Prgparate wurden

als réntgenographisch phasenrein charakterisiert.

3.2.3.1 IR-Spektroskopie [ 39]

IR-spektroskopische Untersuchungen ergaben unten abgebildetes Spektrum (vgl. Abb.
3.2.11). Neben den durch im Kaliumbromid enthaltenes Wasser verursachten Banden bei
3414 und 1632 cm™, werden zwei relativ breite, aber intensive Banden bei 634 cm™ und 479
cm'* beobachtet. Die schwache Bande bei 1403 cm™ wird nicht immer beobachtet, findet sich
aber oftmals auch in Referenzspektren von reinem KBr. Es handelt sich vermutlich um eine
Verunreinigung, die jedoch nicht identifiziert werden konnte. Auch die Bande bei 3134 cm™
wird nicht immer beobachtet. Hierbel sollte es sich um eine nicht identifizierte Verunreini-

gung der Probe handeln.
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Abb. 3.2.11
| R-Spektrum von SngNy; die beiden relativ breiten aber intensiven Banden bei 634 cm™ und 479 cm* rithren von
den Valenzschwingungen Sn(1)—N und Sn(2)-N her.
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Bei den beiden Banden bei 634 cm™ und 479 cm™ handelt es sich um die Sn(1)-N- und
Sn(2)-N-Vaenzschwingungen. Anhand der vorliegenden Daten konnten die Kraftkonstanten
der Verbindungen mittels einer harmonischen Naherung abgeschétzt werden [40]. Sie ergeben
sich zu k(Sn(1)-N) = 293 Nm™ und k(Sn(2)-N) = 168 Nm™*. Analog wurde eine Abschétzung
der Kraftkonstanten von Sn—N- bzw. Sn—O-Bindungen fir einige in Tab. 3.2.9 aufgefthrte
Verbindungen durchgefiihrt. Hier wird deutlich, dass die Sn—N-Bindung erwartungsgemal3
schwécher ist, als die S—O-Bindung.

Leider ist nur ein Vergleich der Kraftkonstanten der Bindung des Sn(2)-Atoms mit anderen
oktaedrisch koordinierten Zinn-Spezies moglich. Es gibt bisher kein Beispiel fur Zinn in te-
traedrischer Koordination durch O oder N, welches nicht durch Organosubstituenten an den

Ligandenatomen stabilisiert ist.

Tabelle3.2.9 Vergleich der Kraftkonstanten einiger Verbindungen mit Sn(1V) inCN =6

Verbindung k/Nm™* Verbindung k/Nm™
Rb,[ Sn(NH2)e] 127
Ko[Sn(NH2)e] 140 Ko[Sn(OH)g] 223

Sn(2-NinSnsNs, 168 Sno, 347
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3.2.3.2 Mossbauer -Spektroskopie [41]

Die M o6sshauer-spektroskopischen Untersuchungen lief3en, aufgrund der Auflésung dieser
Methode, nur den Schluss zu, dass es sich im vorliegenden Fall um eine Zinn(1V)-Verbindung
handelt (vgl. Abb. 3.2.12). Darauf weist der Isomerenshift von 0,6 mms™ hin. Mit der von

Flinn [42] vorgeschlagenen Gleichung zur Vorhersage von Isomerenshifts

$=1,92-0,795AX, - 0,1775(AX, ¥

S
TAVE

| somerenshift
Elektronegativitétsdifferenz der Elektronegativitéten nach Pauling

ergibt sich ein Wert von 0,83 mms™. Da es sich hierbei nur um eine Abschétzung handelt,
kann die Ubereinstimmung als zufrieden stellend angesehen werden. Eine Unterscheidung der

beiden nicht &quivalenten Zinnatome ist nicht moglich.

red. Transmission / %

Abb. 3.2.12

M Ossbauer-Spektrum von SnsN, (punktierte Linie; durchgezogene Linien stellen Fit-Funktionen dar); die Aufl6-
sung dieser Methode lasst keine Schliisse Uber unterschiedliche Zinnatome zu. Zu erkennen ist aber, dass die
| somerenverschiebung einer Zinn(1V)-V erbindung entspricht.
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3.2.3.3 "¥3-MAS-NMR-Spektroskopie] 43] und Elementaranalysen

Um die kristallographisch gewonnenen Daten weiter zu stiitzen, wurden *°Sn-MAS-NMR-
spektroskopische Untersuchungen mit eéinem Spektrometer DSX 400 der Fa. Bruker, Karlsru-
he, durchgefiihrt. Die Resonanzfrequenz betrug 149,212 MHz. Es wurde eine 1-Puls-
Aquisition angewendet und die Probe wurde unter dem magischen Winkel mit unterschiedli-
chen Rotationsgeschwindigkeiten gedreht. Aufgrund langer T;-Zeiten waren die Messungen
ausgesprochen schwierig und es wurden nur teilrelaxierte Spektren aufgenommen. Die Spek-
tren sind auf (CHz)4Sn referenziert (vgl. Abb. 3.2.13, Seite 63).

Ausgehend von den Strukturdaten fur SnsN4 sind zwei Signale mit unterschiedlichen Ver-
schiebungen fur vierfach und sechsfach koordiniertes Zinn zu erwarten.

Das Spektrum (Abb. 3.2.13, S. 63) zeigt zwel Signale von Verunreinigungen durch SnO; (d;
exp. Wert fir die chemische Verschiebung: -601 ppm; Lit.: -603 ppm [44]; Integration des
Signals: 1,2) und NaxSnOs (¢, exp. Wert fur die chem. Verschiebung: -479 ppm; Lit.: -480
ppm [45]; Integration des Signals: 0,4). Das Natriumstannat ist vermutlich bei einem mit Na-
tronlauge durchgefihrten Reinigungsschritt entstanden.

Weiterhin finden sich zwel Signale (a, b), deren Integration ein Verhdtnis von 1:2 ergibt und
so die Erwartungen nach den Strukturdaten bestétigen. Allerdings missen, damit die Integra-
tion aussagekraftig ist, die T1-Zeiten fir die beiden unterschiedlichen Zinnatom-Spezies von
der gleichen GroRenordnung sein. Eine experimentelle Uberpriifung durch Messungen mit
sehr unterschiedlichen Wiederholzeiten deutet darauf hin, dass die T;-Zeiten fur beide Zinna-
tome ungefahr gleich gro sind, da sich bei der Integration nur minimale Anderungen ergaben.
Fur die chemischen Verschiebungen dieser beiden Signale findet man -123 ppm und -370
ppm. Entsprechend den Strukturdaten wird das Signal bei -123 ppm (@) vierfach koordinier-
tem Sn(1) und das Signal bei -370 ppm (b) sechsfach koordiniertem Sn(2) zugeordnet.
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380 -120 -620 -1120

chemische Verschiebung/ ppm

Abb. 3.2.13
195n-MAS-NMR Spektrum von einer Sn;N, Probe (I: Rotationsfrequenz bei der Aquisition 11 kHz; I1: ohne
Rotation aufgenommen). Zuordnung der Signale:
a Sn(1) in SnsN,

b Sn(2) in SnsN,4

Cc SninNaSnO;

d SninSnO,

In | finden sich neben zwei Signalen oxidischer Verunreinigungen (SnO, und vermutlich Na,SnOs, welches bel
einer Reinigung mit NaOH; entstanden ist) zwei weitere Signale, deren chemische Verschiebungen auf N-

Koordination hinweisen. Die Integration der Signale ergibt ein Verhdtnis von 1:2, das entspricht den beiden
unterschiedlichen Zinnatompositionen in SnsN,. 11 zeigt das ohne Rotation angefertigte Spektrum. Die Breite der

Linien, welche den Zinnatomen in SnzN,4 zugeordnet werden, ist von der Rotationsfrequenz unabhéngig.
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Zum Vergleich mit Zinn-Stickstoff-Verbindungen existieren bisher nur zwel Messungen an
von Flacke [11] synthetisierten Verbindungen K;[Sn(NH2)g] und Sn(NH), . In der Struktur
des Kaliumhexaamidostannates(lV) ist Zinn von sechs Amid-lonen umgeben. Hier betrégt die
chemische Verschiebung -430 ppm. Die Verschiebung von -415 ppm fir Zinn in Sn(NH),
weist auch fur die bisher unbekannte Struktur der Verbindung auf eine Koordination von
sechs N um Sn hin.

Vergleicht man die chemische Verschiebung von Sn(2) in Zinn(1V)-nitrid mit den Werten
bekannter und dahingehend untersuchter Zinn-Sauerstoff-Verbindungen (s. Abb. 3.2.14), in
denen Zinn die Koordinationszahl sechs realisiert, so stellt man fest, dass letztere i.a. zwi-
schen -444 und -679 ppm [45] variieren. Die chemische Verschiebung fur Sn(2) liegt somit
weit aullerhalb dieses Bereiches. Fur solche Oxide, welche den Spinell-Typ redisieren, vari-
iert die chemische Verschiebung von -471 bis -513 ppm, so dass auszuschlief3en ist, dass es

sich im vorliegenden Fall um ein Oxid handelt.

— Spinell-Typ
—— Perowskit-Typ
Sr,PbO,-Typ
— KyNiF,-Typ
—— andere
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isotr ope chemische Verschiebung / ppm

Abb. 3.2.14
Auftragung der isotropen chemischen Verschiebung von *°Sn in verzerrt oktaedrischer Koordination; deutlich zu
erkennen ist die grof3e Liicke zwischen Oxiden und Sn(2) in SnaNy.
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Fir vierfach koordinierte Zinnatome ist einzig ein Vergleich mit einigen an Flissigkeiten
bzw. Lésungen metallorganischer Substanzen durchgefihrten NMR-Experimenten moglich.
Dabei ist jedoch zu bedenken, dass die Unterschiede zwischen Festkorper-NMR- und FlUssig-
NMR-Daten gravierend sein kénnen. Oftmals wird eine Abhéngigkeit der Messungen vom
Losungsmittel festgestellt. Deshalb durfen nur Daten miteinander verglichen werden, die unter
analogen Bedingungen erhalten wurden. Trotzdem sollen einige Werte hier angefihrt werden,
da sie zumindest betreffs der Grolenordnung einen Trend erkennen lassen, der beim Ver-
sténdnis der chemischen Verschiebung des Sn(1)-Signals hilfreich sein kann. In Tab. 3.2.10
sind die Werte einiger Aminostannane aufgefihrt. Die Abschirmung der Zinn-Kerne nimmt
mit steigender Anzahl Stickstoff-Liganden zu, um schlief@lich bei -118 ppm fir Tetrakis-
(dimethylamino)stannan zu enden. Dieser Wert kommt jenem fur Sn(1) in SngN4 nahe und

stellt auch den einzig vorhandenen Vergleichswert dar.

Tabelle 3.2.10 Werte fir die chemische Verschiebung einiger Aminostannane [46], welchein
Form einer 25 %igen LAsung in Benzol NM R-spektroskopisch untersucht wurden

Verbindung (in CeHsg; 25 %ige LOsung) chemische V erschiebung/ppm
MesSnNMe, 75
MeSn(NMey), 59
MeSn(NMe,)s -15
Sn(NMey), -118

Die Messung an SngN4 wurde bei einer Rotationsfrequenz von 11 kHz durchgefihrt. Die
Breite der Signale, welche den beiden Zinnatomen im Zinn(l1V)-nitrid zugeordnet werden,
scheint von der Rotationsfrequenz unabhangig zu sein. Auch das ,, unrotierte” Spektrum (Abb.
3.2.13, Il, S. 63) zeichnet sich durch relativ schmale Signale aus, d.h. die Zinnatome in der
Verbindung missen sehr symmetrisch umgeben sein. Dieses ist ein weiteres Indiz daflr, dass
es sich bei der vorliegenden Verbindung nicht um ein Oxid-Nitrid handelt.

Es ist aufféllig, dass die Oktaedersymmetrie um Sn(2) im Gegensatz zur Tetraedersymmetrie
um Sn(1) gestort sein muss (vgl. Strukturbeschreibung, Seite 57), da hier die Signalverbreite-
rung noch erkennbar - wenn auch nur schwach ausgepragt - ist. Auch dieses ist eine weitere

Bestétigung der aus der rontgenographischen Strukturbestimmung erhaltenen Daten.

An der gleichen Probensubstanz wurden Elementaranalysen mit Hilfe eines Leco CHNS-932

der Fa. Leco, Kirchheim, durchgefihrt. Bel der Untersuchung ergab sich ein Stickstoffgehalt
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von 10,4 Gew.-% und ein Sauerstoffgehalt von 6,7 Gew.-%. Dieses steht in guter Uberein-
stimmung mit den durch die Integration der NMR-Signale erhaltenen Verhaltnissen von
SnzN4 zu SnO; (1:1,2) (s. Tab. 3.2.11). Eine gewisse Unsicherheit in der Integration der Si-
gnale ist wahrscheinlich, da die Relaxationszeiten der Sn—O und der Sn—N Spezies durchaus
unterschiedlich sein sollten und entsprechend die Integration mit einem markanten Fehler be-

haftet ist.

Tabelle3.2.11 Vergleich der Produktzusammensetzung nach NM R-spektroskopischen Un-
tersuchungen mit den Ergebnissen von Elementaranalysen. Die Integration der NMR-Signale
ist mit einem Fehler von etwa 10 % behaftet.

SnzNy SnO, >
Integration der Signale 1+01 1,2+0.1
(bei Sn3N4 Integration fur Sn(1)-Signal)
Gewichtsantell am Gesamtgemenge 412 + 40 181+ 15 593+ 55
(SnsN4 + 1,2 SnO-)/g mol ™
Berechnete Gew-% N bzw. O 95+11 6,6+ 0,6
Gefundene Gew-% N bzw. O 104+0,1 6,7+0,2

Elementaranalysen an weiter gereinigten Substanzgemengen ergaben einen maximalen Stick-
stoff-Gehalt von 11,2 % und einen minimalen Sauerstoff-Gehalt von 1,5 %. Daraus folgt, dass
der maximale Anteil SnzN4 an den Substanzgemengen Werte von

82,4 % 7 max. SnzN4-Gehalt 7 76,5 %

annehmen kann. Die Pr&paration eines vollsténdig phasenreinen Produktes war nicht moéglich.
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3.2.3.4 EXAFS[47, 48]

Mit Hilfe der EXAFS-Methode sollte noch einmal tberpriift werden, ob es sich bei der erhal-
tenen Verbindung wirklich um eine monovalente Zinn(1V)-Verbindung handelt und ob die
Annahmen nach der Rontgenstrukturanalyse richtig sind.

Zu diesem Zweck wurden Untersuchungen an metallischem Zinn, SnO,, SnO und SnzN4
durchgefthrt und anschlief3end das Spektrum fir SnzN4 simuliert. Aus diesen Untersuchungen
kann zunéchst einmal gefolgert werden, dass es sich bel der bislang unbekannten Substanz um
eine Zinn(1V)-Verbindung handelt. Die Verschiebung der Kantenlage zeigt dieses an (vgl.
Abb. 3.2.15).
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Abb. 3.2.15

XANES (X-ray-absorption near edge structure) unterschiedlicher Zinn-Verbindungen. Die Absorptionskante fr
Zinn in SnzN, weist einen vergleichbaren Wert der Energie auf, wie jene fir Zinn in SnO,; daraus kann geschlos-
sen werden, dass es sich bei der vorliegenden Verbindung um eine Sn(lV)-Verbindung handelt.
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Des Weiteren zeigt die Fouriertransformation der Messkurve fur SngN4 bei Raumtemperatur-
Messungen nur eine Koordinationsschale im Bereich von etwa 2 A. Aus diesem Grund wur-
den Tieftemperaturmessungen bei 100 K durchgefiihrt, die zeigen, dass diese Bande aufspal-
tet, also zwel unterschiedliche Koordinationen vorliegen missen (vgl. Abb. 3.2.16).
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Abb. 3.2.16
Fouriertransformierte EXAFS-Messkurven fur SnsN, ; die Untersuchungen wurden bel 100 K durchgefihrt.
Deutlich zu erkennen sind die beiden unterschiedlichen ersten Koordinationsschalen fur Sn(1) und Sn(2).
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Bei der Simulation der Messergebnisse ergaben sich die in Tabelle 3.2.12 zusammengefassten
Abstande und Koordinationsverhatnisse, welche die aus der réntgenographischen Strukturbe-

stimmung erhaltenen Annahmen bestétigen.

Tabelle 3.2.12 Ergebnisse der EXAFS-Untersuchungen an SnzNy4; blaue Zahlen geben die
aus der Strukturbestimmung anhand von Réntgen- und Neutronenbeugungsdaten erhaltenen
Werte zum Vergleich an; um den Vergleich zu erleichtern, wird die mittlere Auslenkung aus
der Gleichgewichtslage o als Quadrat angegeben.

d(Sn—N)/A Anzahl Liganden 0% -10% /A?
Uieo -10% /A2
Sn(1) 2,061 + 0,001 4,063 + 0,052 1,521 + 0,001
2,103(4) 4 6,0(3)
Sn(2) 2,174 + 0,001 5,699 + 0,047 2,116 + 0,001
2,178(4) 6 3,1(2)

Dabei ist anzumerken, dass die Abstande und somit auch die Parameter der Auslenkung aus
der Gleichgewichtslage mit einem groReren Fehler (fir Abstéande etwa 0,1 A) behaftet sind.
Dieses zeigten jedoch erst erneute Rechnungen nach der Ricktransformation des Bereichs der
ersten Koordinationsschale. Aufgrund der sehr kleinen Differenzen zwischen den Absténden
Sn(1)—N und Sn(2)-N kommt es zu einer Schwebung in der EXAFS-Kurve (vgl. Abb. 3.2.17,
S. 70). Darausfolgt ein deutlichen Fehler bei der Bestimmung der Abstande d(Sn—N). Gleich-
zeitig ist dieses Phdnomen ein weliteres Indiz dafir, dass es sich hierbei um Zinn(1V)-nitrid
handelt, denn es tritt nur bel gleichen Rickstreuern an gleichen Zentren auf. Hierzu ist noch
anzumerken, dass die Simulation der Kurve problemlos konvergierte, wenn die Schwebung

mit berticksichtigt wurde. War dieses nicht der Fall, divergierte die Simulation.
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Abb. 3.2.17

Darstellung von ricktransformierter EXAFS-Kurve mit Fit-Funktion; die Anpassung ist nur zufrieden stellend,
wenn der gesamte k-Bereich mit in die Berechnungen einbezogen wird, andernfalls werden die Berechnungen
instabil. Dieses hangt mit den zu geringen Unterschieden innerhalb der Absténde von Sn(1) und Sn(2) zu Stick-
stoff zusammen, welche eine Schwebung verursachen, die beriicksichtigt werden muss, damit das Gleichungssy-
stem konvergieren kann.

3.2.4 Physikalische Eigenschaften

Quantenmechanischen Berechnungen zu Folge (vgl. Kapitel 3.2.5.1, S. 76) soll es sich bei
SnsN4 um einen Halbleiter - den ersten IV/V-Hableiter - mit einer Bandlicke von 0,6 eV
handeln. Um dieses experimentell zu bestétigen und die Eigenschaften dieses ungewohnlichen
Nitrids naher zu charakterisieren, wurde das optische, elektrische und magnetische Verhaten

der Substanz untersucht.
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3.2.4.1 Optische Bandliicke [49]

Mit Hilfe eines Cary 2300 Spektrometer der Fa. Varian konnte bei 18 K die optische Band-
lUcke des SnsN4 bestimmt werden (vgl. Abb. 3.2.18). Die Absorption beginnt bel 1400 nm.
Bel etwa 1200 nm hat die Kurve einen Wendepunkt. Daraus kann die optische Bandlticke

gemal3:

E = Energie, h = Planck’ sches Wirkungsguantum, ¢ = Lichtgeschwindigkeit, A = Wellenlénge

bestimmt werden. Es wird ein Wert von 1 €V erhalten, welcher gut mit dem aus quantenme-
chanischen ab initio Rechnungen erhaltenen (Eg = 0,6 €V; zur Methode vgl. Kapitel 3.2.5.1,
Seite 76) Ubereinstimmt. Damit ist die ,, verbotene Zone" bei SnzN,4 von derselben Grol3e wie
bei Silicium (1,09 eV [50]), wahrend SizN,4 ein Isolator ist.

Diese Methode ist besonders zur Bestimmung der Bandllicke von Zinn(lV)-nitrid geeignet, da
enthaltene Verunreinigungen - z.B. Zinn, SnO, - ein vdllig anderes Absorptionsverhalten zei-
gen, als das Nitrid. Deshalb kann hier ausgeschlossen werden, dass die Bestimmung aufgrund

von Verunreinigungen Ungenauigkeiten aufwelst.

4
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A/ nm
Abb. 3.2.18

Messkurve der Bestimmung der optischen Bandllicke im Infrarot-Wellenléngenbereich an SnsN, bei 18 K. Der
Angtieg der Absorption beginnt bei etwa 14 nm und hat seinen Wendepunkt im Bereich von 1200 nm. Damit
weist Zinn(IV)-nitrid eine Bandliicke von 1 eV auf. Diese Grofie ist vergleichbar mit der bei Silicium, welches
eine Bandliicke von 1,09 eV [50] hat. Siliciumnitrid hingegen ist ein Isolator.
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3.2.4.2 Elektrische Leitfahigkeit [49]

Mit Hilfe der unten skizzierten Messanordnung (vgl. Abb. 3.2.19) wurde die elektrische Leit-
fahigkeit von SngNy4 (vgl. Abb. 3.2.20-3.2.21, S. 74) bestimmt. Die Probe wird in einen hohlen
Keramik-Zylinder eingebracht, durch dessen vier seitliche Offnungen zunéchst Platindréhte
eingefuhrt und innen rund abgeschmolzen wurden. Der Keramik-Zylinder wird im Anschluss
mit zylindrischen Glasstopfen verschlossen. Diese Anordnung wird in einen gut warmel eiten-
den Metallkorper gesteckt, der ebenfalls mit vier Durchfhrungen fur Platin-Dréhte versehen
ist. Der gesamte Probenbehélter wird nun in ein evakuierbares Glasrohr eingesetzt. Nachdem
der Probenraum evakuiert und leitend mit einer Gleichspannungsguelle und einem Voltmeter
verbunden wurde, wird das Glasrohr in einen Ofen gestellt. Es wird die Veranderung der

Spannung bel konstanter Stromstérke in Abhangigkeit von der Temperatur verfolgt.

Gleichstromquelle, konstante Stromstarke

I_/Voltmeter
4 Platindr éhte Temper atur messung
(2 Stromzufuhr, v | EEEEE—
2 Spannungsmef3ger &t)
- evakuierbarer Probenraum

Probenbehdlter,

4 Platinkugeln eingepr ef3t,

leitend mit Platindrahten verbunden
Abb. 3.2.19

Schematische Darstellung der M essanordnung zur Bestimmung der Leitfahigkeit an SnsN,; in den Probenbehélter
aus Metall wird ein hohler Keramik-Zylinder eingesetzt, der von oben und unten mit Glaszylindern verschlossen
werden kann. Durch die vier seitlichen Bohrungen werden Platin-Drahte eingeftihrt, die rund abgeschmolzen
werden und anschlief3end in das Probenmaterial eingepresst werden. Dieser Probenbehdter wird in ein evakuier-
bares Glasgefal3 eingebracht. Die Platindrahte werden aufferhalb des Glasgefélies mit den Zuleitungen von Span-
nungsquelle und Voltmeter verbunden. Die Spannungsquelle liefert einen konstanten, wéhlbaren Gleichstrom. In
Abhangigkeit von der Temperatur wird die Spannung gemessen.
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Die Auswertung der Messdaten erfolgt mittels eines Arrhenius-Plots [40] von In(o/op) gegen
U/T. Fur Halbleiter erhdlt man eine Gerade mit negativer Steigung. Aus der Grof3e der Stei-

gung kann die Bandllicke bestimmt werden:
E o E

o=0,expF—2°H « In =——C

0 pD 2kT[O %E 2k T

Auftragung von In % %/s% ergibt Gerade mit Steigung
0

a= ~Ee 0 E;=-2ka
2k

o = Leitfahigkeit, k = Boltzmann-Konstante, Eg = Aktivierungsenergie zur Uberwindung der Bandliicke ( = Gro-
[3e der Bandliicke)

Der Arrhenius-Plot der Messdaten (Abb. 3.2.20, S. 74) steigt im Bereich niedriger Temperatu-
ren nur sehr gering an. Dieses ist der extrinsische Bereich, in welchem die Veradnderung der
Leitfahigkeit z.B. auf Verunreinigungen oder Korngrenzeneffekte zurtickzufthren ist. Im Be-
reich von 590 - 800 K ist der Anstieg der Leitfahigkeit eine Eigenschaft des Halbleiters selbst
- hier SngN4. Aus der Steigung der Geraden (vgl. Abb. 3.2.21, S. 74) kann die Bandllicke von
Sn3N4 zu Eg = 1 eV berechnet werden. Dieses stimmt sehr gut mit den Daten der optischen
Bandllicke, bzw. den Ergebnissen der quantenmechanischen Rechnungen tberein.

Bel unterschiedlichen Experimenten variiert der aus den Messdaten berechnete Wert fir die
Bandllcke zwischen 1 eV und 1,4 eV. Eine genauere Bestimmung ist aufgrund der immer
unterschiedlichen Probengeometrie und der immer noch enthaltenen Verunreinigungen nicht
moglich. Dabel ist anzumerken, dass es sich bei der Hauptverunreinigung des Substanzge-
menges um SnO, handelt. Da dieses eine Bandllicke von 3,05 eV aufweist, stort es die Mes-
sung der elektrischen Leitfahigkeit des Zinn(1V)-nitrids nicht, denn das Leitungsverhalten von
SnO, wirde sofort erkannt werden.

Das starke Abfallen der Kurve (Abb. 3.2.20, S. 74) ab etwa 800 K wird durch die Zersetzung
des Zinn(IV)-nitrids in die Elemente bedingt. Bel erneuten Experimenten zur Bestimmung der
elektrischen Leitfahigkeit zeigte sich, dass eine Zersetzung des SN, in die Elemente auch

schon bei 623 K erfolgen kann, wenn die Temperatur zu lange konstant gehalten wird.
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L eitfahigkeitsunter suchungen an Zinn(1V)-Nitrid
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Abb. 3.2.20

Arrhenius-Plot der Messwerte einer L eitfahigkeitsmessung an SnsN, im Temperaturbereich von 460 K bis 873 K;
nach dem extrinsischen Bereich bis etwa 573 K folgt der Eigenhalbleiter-Bereich (vgl. Abb. 3.2.21). Der starke
Abfall der Leitfahigkeit zwischen 800 K und 830 K zeigt, dass die Verbindung sich hier zersetzt.
L eitfahigkeitsunter suchungen an Zinn(l1V)-nitrid
(T =590 - 843K)

10,
9
3
5 8
£
7 1
1,25 13 1,4 15 1,6 1,7
1000K /T
Abb. 3.2.21

Vergroflerung des Bereiches von 590 - 843 K des in Abb. 3.2.20 dargestellten Arrhenius-Diagramms einer Leit-
fahigkeitsuntersuchung an SnsN,. Dieses ist der Bereich der Eigenhalbleitung. Aus der Steigung der Geraden des
Arrhenius-Plots kann die Bandliicke berechnet werden. Fir SnsN, ergibt sich bel diesem Experiment ein Wert
von Eg = 1 eV. Bei weiteren durchgefiihrten Experimenten variiert die berechnete GroRRe der Bandliicke zwi-
schen1und 1,4 eV.
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3.2.4.3 Magnetische Eigenschaften

Dain SnzN, ale Vaenzen vollsténdig abgeséttigt sind, sollte es sich um eine diamagnetische
Verbindung handeln. Dieses haben SQUID-Messungen (SQUID = Superconducting Quantum
Interference Device) [51] bestétigt (vgl. Abb. 3.2.22).

Die Messungen wurden bei zwei unterschiedlichen Feldstéarken (1 T und 3 T) durchgefihrt.
Sn3N4 verhdlt sich Uber den gesamten Temperaturbereich diamagnetisch. Enthaltene Verun-
reinigungen bedingen den schwachen Anstieg der Kurve (erwartet wurde ein paralleler Ver-

lauf zur Abszisse) und das paramagnetisches Verhalten der Substanz bei tiefen Temperaturen.
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Abb. 3.2.22

Grafische Darstellung der Ergebnisse magnetischer Messungen an SnsN,4; erwartungsgemald verhdlt sich das
bindre Nitrid diamagnetisch. Der nicht exakt parallele Verlauf der Kurve und das paramagnetische Verhalten bei
tiefen Temperaturen ist auf Verunreinigungen zuriickzufthren.
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3.2.5 Diskussion

3.2.5.1 Ergebnisse quantenmechanischer Rechnungen

Um eine Erkl&rung fur das Auftreten der Spinell-Stuktur bei bindren Nitriden zu finden, wur-
den gquantenmechanische Rechungen nach der LAPW (Linear augmented plane waves) Me-
thode mit Hilfe des Programmes WIEN [52] durchgefiihrt. Die Berechnungen erfolgten fir
Germanium(IV)- und Zinn(IV)-nitrid jeweils in der Phenakit- und der Spinell-Struktur. Dabei
wurden 1600 LAPWSs pro Zelle, also 114 pro Atom verwendet. Es wurden fir Berechungung
der Spinell-Struktur 120 Stutzstellen im k-Raum (k-Punkte), fir die Berechungen der Phena-
kit-Struktur 180 k-Punkte verwendet. Der Muffin-tin Radius fur Stickstoff wurde auf 1,5 au.,
fir Zinn auf 2,2 a.u. und fiir Germanium auf 2,0 a.u. festgesetzt (1 a.u. = 0,53 A) . Bel Pseu-
dopotential-Rechnungen zur Ermittlung der Gesamtenergie eines Systems in Abhangigkeit
vom Zellvolumen mittels des Programms VA SP [53] wurden 2700 Basisfunktionen pro Zelle
angewendet (14 Atome = 193 LAPWSs pro Atom). Wéhrend der Relaxation der Struktur wur-
den 32 k-Punkte fir die Phenakit-Struktur und 20 k-Punkte fur die Spinell-Struktur benutzt.
Im Minimum wurde mit oben erwadhnter Anzahl k-Punkte gerechnet, um die Richtigkeit der
Berechnungen zu prifen.

Es konnte der theoretische Gitterparameter der Verbindung zu 8,94 A bestimmt werden, die
Abweichung zum experimentell bestimmten Wert (a = 9,038 A) betrégt 1 %. Auch die Er-
mittlung eines theoretischen Lageparameters der Stickstoffatome war méglich. Der Wert wur-
de zu x = 0,2588 ermittelt, die Abweichung zu jenem aus der Strukturanalyse erhaltenen La-
geparameter (x = 0,25938) betrégt also 0,2 %.

Die Ergebnisse der Baderladungen fir die Nitride von Germanium und Zinn sind in Tabelle
3.2.13 (Seite 77) zusammengefasst. Erwartungsgemald ist der Ladungsiibertrag von Sn(1) auf
N Kkleiner, as jener von Sn(2) auf N. Der Kovalenzanteil der Bindung Sn(1)-N muss entspre-
chend hoher sein, as jener der Sn(2)-N-Bindung. Bei beiden Strukturen fallt auf, dass der
Ladungstibertrag von Germanium auf Stickstoff durchweg kleiner ist, als der von Zinn. Dieses
konnte damit interpretiert werden, dass der Kovalenzcharakter der Stickstoff-Metall-Bindung

zum Zinn hin abnimmt.
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Tabelle 3.2.13 Baderladungen (Ae) fur die Nitride von Germanium und Zinn; um die Daten
vergleichen zu kénnen, wurde fir SnsN4 neben der Spinell-Struktur auch eine hypothetische
Phenakit-Struktur berechnet

GesNg  Phenakit Ae SnsN;  Phenakit Ae

Ge +1,38 Sn +1,57
N -0,99 N -1,05
N -1,05 N -1,22
GesNg  Spindll Ae SnsNg,  Spindl Ae

Ge(1) +1,40 Sn(1) +1,52
Ge(2) +1,50 Sn(2) +1,68
N -1,10 N -1,22

Die Gesamtenergie des Systems wurde in Abhéngigkeit vom Zellvolumen pro Formeleinheit
fur die Spinell- und eine hypothetische 3-SisN,4 analoge verzerrte Phenakit-Struktur berechnet.
Diese Berechnungen zeigen, dass die Spinell Struktur fur SnsN,4 energetisch deutlich gunstiger
ist (vgl. Abb. 3.2.233, S. 78). Eine &hnliche von Riedel et al. durchgefiihrte Berechnung fir
SizN4 [33] zeigt eindeutig, dass hier der verzerrte Phenakit-Typ deutlich stabiler ist und der
Spinell-Typ nur unter extremen Bedingungen realisiert wird (vgl. Abb. 3.2.23c, S. 78). Inter-
essant ist wiederum die Differenz zwischen den beiden Strukturen fir GesNg4, denn schon im
Oxid nimmt Germanium eine strukturelle Position zwischen Silicium und Zinn ein. So reali-
siert z.B. Germanium(IV)-oxid sowohl eine B-Cristobalit Struktur, als auch den Rutil-Typ
[50]. Entsprechend ist Germanium(lV)-nitrid deutlich leichter in die Spinell-Struktur zu Uber-
fUhren, da die Energiebarriere in diesem Fall kleiner alsim Silicium(1V)-nitrid ist, aber immer
noch die gleiche Tendenz aufweist (vgl. Abb. 3.2.23b, S. 78).
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Betrachtet man nun die entsprechenden Bander fur die unterschiedlichen Strukturen, so fallt
auf, dass die s und p Bénder bei der tetraedrischen Koordination mischen. In oktaedrischer
Koordination ist ein nahezu vollsténdiges Entmischen dieser Bander moglich. Um dieses zu
verdeutlichen sind in Abb. 3.2.24 (Seite 80) die Zustandsdichten (DOS) fur Zinn in SngN4 mit
der hypothetischen Phenakit-Struktur und fir Zinn in SngN4 mit der Spinell-Struktur wieder-
gegeben. Die s und p-Bander sind im Spinell zumindest fur sechsfach koordiniertes Zinn
deutlich entmischt. Ein Mischen der Bander ist aber zum Aufbau von vier kovalenten Bin-
dungen im klassischen Sinne zwingend erforderlich, da ein Aufbau von vier Bindungen glei-

cher Lange nur unter Aushildung von sp*-Hybridorbitalen moglich ist.

Ein Vergleich der Zustandsdichte fur Germanium- und Zinn(l1V)-nitrid in der Phenakit-
Struktur zeigt, dass die Bandbreite im /p-Bereich beim Germaniumnitrid um fast 2 eV grof3er
ist als bei der Zinnverbindung in der entsprechenden Struktur (vgl. Abb. 3.2.25, S. 81). Ein
breiteres Band ist €in Indiz fur eine bessere Uberlappung zwischen entsprechenden Orbitalen.
Daraus folgt, dass die Bindung des Germaniums zu Stickstoff stérker ist, als jene des Zinns.
Der kovalente Charakter der Bindung nimmt ab. Die Préferenz von Strukturen, welche dem
Motiv nach einer dichten Kugelpackung kristallisieren muf3 in Folge steigen, da die Realisie-
rung von Strukturen mit kovalenten Einheiten ,[AX4]*™ erschwert ist. Die Spinell-Struktur
wird damit energetisch gunstiger, as die Phenakit-Struktur (vgl. Abb. 3.2.23, S. 78). Dieses
l&3t sich auch an der Beimischung der d-Niveaus - welche sich u.a. in den Ladungsdichten
(vgl. Tabelle 3.2.14, S. 82) zeigt - festmachen.



Kapitel 3: Versuche zur Darstellung und Kristallstrukturbestimmung von Nitriden des Zinns 80

050
— Sn[Fhem)
040 - —S:[Ph::}; ]
030 -
a) i 1
020 -
010
0.00 ;
-10.0 0 10.0
Energie/ eV
050 T
n40 F Snflel) = -
I Zn [lel)p i
030
b) i
020
010
0.00 o
-10.0 Energie/ eV 10.0
058 . L
Snfekl =
04 r Enjokd p 7]
03 F -
C) i '
02 -
01 -
on .
-10.0 Energ?e/ Y 10.0
Abb. 3.2.24

DOS fur Zinnatome in SngNy;

a) hypothetische Phenakit-Struktur

b) Spinell-Struktur Sn(1), CN=4

c) Spinell-Struktur Sn(2), CN=6

Die Entmischung - vor allem bei sechsfach koordiniertem Zinn - von s- und p-Zusténden im bindenden Bereich
des Bandes tritt deutlich hervor; dieses scheint ein Grund fur die Ausbildung der Spinell-Struktur bei SngN,4 zu
sein.
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Zustandsdichte fur Ge;N,, in der Phenakit-Struktur
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Vergleich der Zustandsdichten fir GesN, und SnsN,4 in der Phenakit-Struktur (Fermi-Energie bei 0 eV); die
Bandbreite ist bel GesN, um etwa 2 eV grofder as bei Zinn(1V)-nitrid. Das schmalere Band der Zinnverbindung
ist darauf zurtckzufiihren, dass die energetisch héher und tiefer liegenden d-Bander es ,,zusammendriicken”.
Dieses ist bei Germanium nicht der Fall, da hier nur energetisch ginstigere d-Niveaus existieren. Im einfachen
Modell des Chemikers bedeutet dieses eine Abnahme des K ovalenzanteils der Bindung.
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Tabelle 3.2.14 Ladungsdichten am Kernort (Quadrate der Losungen der Wellenfunktion
W(rp)) fir Germanium bzw. Zinn auf den Metallatompositionen der unterschiedlichen Struktu-
ren (1 au. = 0,53 A); Ae/au.® gibt die Differenz zur Ladungsdichtein den Metallen an

GesN, Tota e/(au.)® Ae/(au.)® SnsN, Total e/(au)® e(au)?
Ge-Position Sn-Position

Ge-Metall 32426,09 Sn-Metall 208304,04

Tetraeder- 32420,94 -5,42 Tetraeder- 208292,46 -11,58

Position Position

Oktaeder- 32419,40 -6,69 Oktaeder- 208288,62 -15,40

Position Position

Phenakit 32420,43 -5,66 Phenakit 208289,45 -14,59

Die Ladungsdichte an Zinn in einem Zinn(1V)-nitrid mit der hypothetischen Phenakit-Struktur
ist vergleichbar mit jener der Oktaederposition in der Spinell-Struktur.

Bel Germanium ist die Ladungsdichte in der Phenakit-Struktur vergleichbar mit jener der Te-
traederposition in der Spinell-Struktur. Nach der klassichen Betrachtung kommt es bei Zinn
zu einer d’sp®-Hybridisierung, welche die Bevorzugung der oktaedrischen Koordination be-
dingt und die Tetraederposition destabilisiert.

Die berechneten Ladungsdichten an den Zinnatomen in Zinn(l1V)-nitrid mit der Spinell-
Struktur werden des Weiteren durch die Daten der **°Sn-MAS-NM R-Spektroskopie gestiitzt.
Die Verschiebungen dort (vgl. Kap. 3.2.3.3, S. 62ff) deuten auf eine starkere Entschirmung
des Sn(1)-Atoms im Vergleich zum Sn(2)-Atom, also eine geringere Elektronendichte in
Kernnahe, hin. Dieses korreliert mit den berechneten Ladungsdichten an den entsprechenden

Positionen.
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3.3 Vergleichende Betrachtung binarer Nitride und Oxide

Obgleich die uns umgebende Luft zu 78 % aus Stickstoff und nur zu 21 % aus Sauerstoff be-
steht, ist das auf der Erdoberflache am haufigsten anzutreffende chemisch gebundene Element
dennoch der Sauerstoff [55]. Ein Blick in die Hauptgruppen des Periodensystems der Ele-
mente zeigt, dass 75 % der dort vertretenen Elemente bei Raumtemperatur stabile, feste Oxide
bilden, wobel i. a. die maximae Oxidationsstufe erreicht wird (s. Abb. 3.3.1). Einige Ele-
mente bilden zusétzlich noch Oxide in niederen Oxidationsstufen [50], welche hier - abgese-

hen vom XeO; - nicht berlicksichtigt werden sollen.

Abb. 3.3.1

Hauptgruppen des Periodensystems der Elemente; Elemente, welche blau unterlegt sind, bilden unter Normalbe-
dingungen stabile, feste, binére Oxide; mit Ausnahme des Elements Xenon wird die maximale Oxidationsstufe
erreicht.

Im Vergleich dazu sind nur von wenigen Hauptgruppenelementen binére Nitride [56] bekannt
(vgl. Abb. 3.3.2, S. 84).

Dieses Phanomen lsst sich mit den Eigenschaften des N*~-lons erkldren. Im Vergleich zum
O ist die Ladung im Nitrid-lon héher, entsprechend schwieriger gestaltet sich die Stabilisie-
rung dieses hochgeladenen, grof3en Teilchens. Des Weiteren ist das No-Molekil im Vergleich
zu O, deutlich stabiler: Die Dissoziationsenthalpie des Stickstoffs betrégt AHp (N2) = 946 kJ
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mol ! im Gegensatz zu AHp, (O) = 499 kJ mol™ [57]. Auch die Elektronenaffinitaten (Ea) der
beiden Atome unterscheiden sich drastisch: Wahrend die erste Ea fir Sauerstoff mit 141,8 kJ
mol ™ angegeben wird, betragt jene des Stickstoffs nur 4,6 kJ mol™ [57].

F Ne
Cl Ar
Br Kr
I Xe
At Rn

ﬁZ:ptZrispen des Periodensystems der Elemente; Elemente, welche griin unterlegt sind, bilden unter Normalbe-
dingungen , stabile", feste, bindre Nitride.

Daraus ergeben sich grof3e Probleme fir die Synthese von Nitriden. Ist die Darstellung jedoch
erst einmal gelungen, so findet man oftmals hervorragende Werkstoffe unter diesen Substan-
zen: So st LigN als,,ionogen” aufgebautes Nitrid ein sehr guter Lithium-lonenleiter [58]. Die
Nitride von Bor und Aluminium sind schon seit langem bekannt und als keramische Werk-
stoffe von grof3em Interesse. Kubisches Bornitrid gilt als zweithértester bekannter Werkstoff
und in der hexagonalen Modifikation dient BN z.B. als hochtemperaturbesténdiges Schmier-
mittel [50]. Aluminium-Nitrid - bel welchem, nach unseren einfachen Modellen, der ionogene
Bindungsanteil schon deutlich grof3er sein sollte alsim BN - diente lange Zeit der Ammoniak-
Synthese nach dem Serpek-Verfahren [50]. Gallium- und Indiumnitrid sind aufgrund ihrer
Photo-Halbleiter Eigenschaften von grof3em industriellem Interesse [59]. Die Berechnungen

fur ein Kohlenstoff(IV)-nitrid zeigen, dass mit dieser Verbindung die Harte des Diamanten
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Ubertroffen werden konnte [2]. Die technische Anwendung des Siliciumnitrids als kerami-
schem Werkstoff sei hier nicht mehr weiter erlautert [60].

Es stellt sich die Frage nach den Stabilitdten und den unterschiedlichen Strukturen der Ver-
bindungen. Die Struktur einer Verbindung héngt wesentlich von ihrer Zusammensetzung ab.
Stabilisierungen von Anionen ergeben sich hingegen i.a. aus der Koordinationszahl, den lo-
nenradienverhaltnissen und lonisierungsenergien.

Bevor letzteres mit einbezogen wird, soll zunéchst dargelegt werden, welche moglichen
Strukturen von Nitriden der 14. Gruppe, aso bei Verbindungen der Zusammensetzung AsX4
bzw. AB.X4 zu erwarten waren. Grundsétzlich gibt es drei haufig auftretende Strukturen bel
dieser Zusammensetzung, welche vor allem auch bei Oxiden ausgebildet werden:

Der Phenakit-Typ [61], dessen Name von der Verbindung Be,SiO, (Mineralname: Phenakit)
herrtihrt, wird bei den Nitriden der leichten Elemente der 14. Gruppe redlisiert. Hier ist jedes
Kation in Form eines verzerrten Tetraeders von Anionen umgeben. Jedes Anion wird hinge-
gen verzerrt trigonal planar von Kationen koordiniert. Haufig tritt dieser Struktur-Typ bel Si-
likaten auf. Silicium erflllt in vierfach Koordination die (8-N)-Regel, es kann also angenom-
men werden, dass in diesen Verbindungen ein sehr hoher kovalenter Bindungsanteil vorhan-
denist.

Der Spinell-Typ [33], dessen Name von der Verbindung MgAl,O, (Spinell) stammt, wird von
sehr vielen unterschiedlichen Oxiden gebildet. Die Anionen bilden das Motiv einer kubisch
dichten Packung, deren Tetraederliicken zu 1/8 und deren Oktaederliicken zu 1/2 von Katio-
nen besetzt werden. Dabel besetzen Metallatome parameterfreie spezielle Lagen, wahrend
sich Anionen auf einer speziellen Lage mit einem freien Lageparameter x (RG:227, Lage 32e:
x X X) befinden. Hierdurch wird eine grofe Flexibilité der Struktur bedingt, da die Packung
aufgeweitet oder verkleinert werden kann, also unterschiedlich grof3e Liicken geschaffen wer-
den kénnen, deren Besetzung durch eine sehr grof3e Bandbreite von Kationen realisiert werden
kann. Diese Struktur scheint wesentlich durch geometrische Faktoren bestimmt zu sein, denn
jedes Anion wird vierfach von Kationen koordiniert. Die Koordination der Kationen wurde
oben dargestel|t.

Auf die dritte Gruppe von Verbindungen, jene, die im Olivin-Typ [62] kristallisiert, soll nicht
weiter eingegangen werden, da der Olivin sich eigentlich nur durch die Anordnung der Anio-
nen vom Spinell unterscheidet. Hier wird das Motiv einer hexagona dichten Packung ausge-
bildet.
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Wie oben erlautert ergeben sich Stabilisierungen von Anionen i.a. aus der Koordinationszahl,
den lonenradienverhaltnissen und den lonisierungsenergien. Betrachtet man einmal das Ver-
héaltnis von Ladung zu Radius der Kationen und die Koordinationszahl des Anions fir bindre
Oxide so fdlt auf, dass bel bestimmten Verhdltnissen nur eine definierte Koordination des
Anions erfolgt. Um die entsprechenden Grofden miteinander vergleichen zu konnen, wurde fir

die Kationen-Radien [63] die Koordinationszahl sechs zugrunde gelegt.

6 o o .
BaSrCa Mg MO
5 1
. 4 ¢ * 0 * o M,O4
3
o Tl In GaAl
O Sn Ge
2 . . MO,
Ge S
11
0

Ladung (M) - 100/ IR(M)

Abb. 3.3.3

Aufragung der Koordinationszahl von Sauerstoff gegen das Verhdltniss von Ladung zu lonenradius bei Sechs-
fach-Koordination (in pm) von Kationen der Hauptgruppenelemente in den bindren Oxiden. Bel bestimmten
Verhaltnissen von Ladung zu | onenradius wechselt die Koordination des Anions (vgl. Text).

Auffélig sind die , Stufen”, welche sich in der Grafik (Abb. 3.3.3) ausbilden. Es kann gezeigt
werden, dass bei einem Verhdtnis (Ladung/ lonenradius(IR)) = 0,015 bis 0,028 die Koordina-
tionszahl sechs fur das Anion gewahlt wird. Bel einem Verhdtnis von 0,038 bis 0,056 wird
die Koordinationszahl vier, bei einem solchen von 0,058 bis 0,075 die Koordinationszahl drei
und nur bei einem Verhaltnis von 0,075 bis 0,1 wird die Koordinationszahl zwei realisiert.

Es ist anzumerken, dass Elemente der zweiten Periode in den Betrachtungen nicht bertick-
sichtigt werden, da sich ihr Bindungsverhalten i. a. komplexer gestaltet.

Auch eine analoge Betrachtung fur die bindren Nitride zeigt diese Stufen (vgl. Abb. 3.3.4).
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Abb. 3.3.4

Aufragung der Koordinationszahl von Stickstoff gegen das Verhdtnisses von Ladung zu lonenradius bei Sechs-
fach-Koordination (in pm) von Kationen der Hauptgruppenelemente in den bindren Nitriden. Bei bestimmten
V erhéltnissen von Ladung zu lonenradius wechselt die Koordination des Anions (vgl. Text).

Bel den Nitriden féllt zunéchst einmal auf, dass die Koordinationszahl zwei gar nicht realisiert
wird. Dieses kann zum einen damit begrtindet werden, dass - im Gegensatz zum Sauerstoff -
Stickstoff drei VValenzen absattigen muss, also mindestens an drei Atome gebunden sein muss.
S0 zeigt sich auch, dass die Koordinationszahl drei nur bei Germanium und Silicium ausge-
bildet wird, also bei solchen Verbindungen, die in den Oxiden die kleinstmogliche Koordina-
tionszahl realisieren. Das Verhdltnis von Ladung des Kations zu lonenradius des Kations be-
tragt in diesen Falen 0,075 bis 0,1. Die bei den Oxiden angefihrten Verhétnisse von lonen-
radius zu Ladung fir vierfache (um Zinn erweitert: 0,038 bis 0,058) und sechsfache Koordi-
nation gelten auch bei den Nitriden.

Obgleich bisher nur wenige Daten zu den Strukturen binérer Nitride vorliegen, kann dennoch
gezeigt werden, dass durch die Zusammensetzungen der Verbindungen sowie Ladung und
GrofRe des Kations vorgeben ist, welche Struktur ausgebildet werden muss. Auch ein PbsNy4
sollte, wie Abbildung 3.3.4 (S. 87) zeigt, die Spinell-Struktur realisieren, da hier ein Verhalt-

nis von Ladung zu lonenradius von 0,051 vorliegt.

Um weitere Hinweise darauf zu finden, warum Zinn(IV)-nitrid den Spinell-Typ redlisiert,

wahrend SisN4 im Phenakit-Typ kristallisiert, konnen die Strukturen der Oxide zu Hilfe ge-
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nommen werden. Mit Ausnahme einer Modifikation werden in SiO, Siliciumatome immer
tetraedrisch von Anionen koordiniert und Sauerstoffatome finden sich in einer mehr oder we-
niger linearen Koordination durch Silicium. Als Beispiel ist in Abb. 3.3.5 die B-Cristobalit-
Struktur [64] dargestellt.

szsfh?asuf die B-Cristobalit-Struktur; Silicium-Atome werden in den Modifikationen des SIO, mit einer Aus-
nahme immer vierfach von Sauerstoff koordiniert. Blau eingezeichnet sind die O-Tetraeder um Si.

Oben erwahnte Ausnahme stellt der Stishovit, die Hochdruckmodifikation des SiO,, dar. Hier
wird der vom SnO, bekannte Rutil-Typ realisiert [38] (s. Abb. 3.3.6, S. 89).

Es zeigt sich aso schon hier, dass Silicium die Vierfach-Koordination, Zinn hingegen die
Sechsfach-Koordination bevorzugt. Nun gilt weiterhin, dass die Raumerfillung im [3-
Cristobalit mit 41 % deutlich niedriger ist, as jene im Rutil mit 65 %. Bel letzterem kommt
man in den Bereich der dichten Packungen. Es scheint also, dass in den Silicium-
Verbindungen andere Faktoren als Raumerfullung und mdglichst hohe Koordinationszahlen

fur hochgeladene Teilchen eine Rolle spielen.



Kapitel 3: Versuche zur Darstellung und Kristallstrukturbestimmung von Nitriden des Zinns 89

Abb. 3.3.6
Aufsicht auf die Rutil-Struktur des SnO,; Zinn wird in nahezu allen bekannten, festen Verbindungen oktaedrisch
koordiniert. Blau eingezeichnet sind die O-Oktaeder um Sn.

Eine mogliche Erklarung, welche schon zu Beginn dieser Diskussion angefiihrt wurde, konn-
ten die bei Silicium deutlich héheren kovalenten Bindungsanteile sein. Sowohl im Phenakit-
Typ des Nitrids as auch im B-Cristobalit des Oxids ist die (8-N)-Regel sowohl fur Kationen
als auch fur Anionen erfillt. Zinn hingegen versucht in der Oxidationsstufe +4 eine Koordi-
nationszahl von sechs zu erreichen, um einen moglichst glinstigen energetischen Zustand ein-
zunehmen. So wird hier wieder die Regel der dichtest moglichen Anordnung erfillt und nicht
langer die Einhaltung der (8-N)-Regel in den Vordergrund gestellt. Dieses findet auch quan-
tenmechanisch eine Erklarung: Es miissten, um die Vierbindigkeit zu erreichen, zunachst sp
Hybride geschaffen werden. Dieses erreicht man bel Silicium durch Mischen der 3s und 3p
Niveaus. Bel Zinn hingegen liegt zwischen 5s und 5p Niveaus noch das 4d Niveau. Gleich-
zeitig sind die Niveaus deutlich weiter vom Kern entfernt als bei Silicium, d.h. die lonisierung
wird einfacher, die effektive Kernanziehung auf die Elektronen geringer. Trotzdem soll zu-
néchst angenommen werden, dass dieses Mischen mdglich ist und die Elektronen weiterhin an
Zinn lokalisiert sind. Im néchsten Schritt mussten ,, Molekilorbitale” durch Mischen der im
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ersten Schritt erzeugten Hybrid-Orbitale mit den 2p Niveaus der Anionen erzeugt werden, und
spétestens in diesem Schritt wird ein Mischen zwischen energetisch so unterschiedlichen Or-
bitalen nicht mehr in ausreichendem Mal3e mdglich sein. Pearson beschreibt dieses Phdnomen
mit dem ,, Harte und Weiche Sauren und Basen®-Konzept, in welchem er darlegt, dass Verbin-
dungen von weichen Kationen mit weichen Anionen und solche von harten Kationen mit har-
ten Anionen besonders stabile Addukte bilden. Versucht man hingegen, ein sehr weiches Ka-
tion mit einem sehr harten Anion und umgekehrt zu verbinden, so wird dieses zu keiner be-
sonders stabilen Substanz fuhren. Im vorliegenden Fall bedeutet dieses, dass zwischen einem
2p Niveau und einem 5sp® Hybrid keine ausreichende Uberlappung mehr erzielt werden kann.
Aus diesem Grund kann es keine kovalente Bindung - im sehr einfachen Modell - zwischen
Zinn und Stickstoff geben, und dieses wiederum ist der Grund dafiir, weshalb nicht langer
Silikat-ghnliche Strukturen, sondern solche, in denen das Motiv der dichten Packungen im
Vordergrund steht, realisiert werden.

Eine weitere Begriindung ist die in Kapitel 3.2.5.1 (S. 76ff) angefuhrte Beimischung von d-
Anteilen in das sp-Band. Hierdurch kommt es - im klassischen Bild - zur Ausbildung eines
d?sp®-Hybrids. Dieses ist die Hybridisierung, welche eine oktaedrische Koordination hervor-
ruft, da sechs Orbitale fUr Bindungen zur Verfigung stehen. Die Annahme, es werden jetzt
sechs kovalente Bindungen ausgebildet, liegt nahe, jedoch muss beriicksichtigt werden, dass
sehr diffuse Orbitale beigemischt werden, welche nur noch eine sehr begrenzte Uberlappung
zulassen. Diese eingeschrankte Uberlappung ist ein weiterer Grund, weshalb maximal koordi-
native Bindungen angenommen werden durfen.

Die Beimischung der d-Orbitale beantwortet nun aber auch die Frage, warum die leichten
Hauptgruppenelemente unter Druck die Strukturen der schweren Hauptgruppenelemente reali-
sieren. Unter Druck wird eben diese Beimischung erzwungen und die Préferenz von streng

kovalenten Bindungen nimmt ab.

Es soll hier nicht die Existenz eines Nitrid-lons postuliert werden, sondern es wird vielmehr
versucht, ein sehr komplexes elektronisches Problem mit den einfach zuganglichen Bin-
dungsmodellen der Chemie zu erkldren, um so ein besseres Verstandnis fur die Strukturen zu

erlangen.
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Kapitel 4: Zusammenfassung und Ausblick

Auf dem Weg zu Nitriden des Zinns gelang die Synthese von Kristallen von Alkalimetalltria-
midostannaten(ll) mit Lithium und Kalium. Hierbei handelt es sich um die ersten Beispiele
einer erfolgreichen réntgenographischen Untersuchung von Sn(l1)-N-Bindungen im Festkor-
per.

Die  Schichtenstruktur ~ des  Lithiumtriamidostannates(ll) ist aus  Baugruppen
[Li(NH2)2(NH2)22]2 und Triamidostannat(l1)-Anionen [Sn(NH,)3]~ aufgebaut. In der Verbin-
dung finden sich ungewdéhnliche Sn—H-Wasserstoffbriickenbindungen, welche zum Zusam-
menhalt der Schichten beitragen. Diese Wasserstoffbriickenbindungen wurden durch quan-
tenmechanische ab initio Rechnungen mit Gaussian94 und NBO bestétigt. Eine Untersuchung
dieser Wechselwirkungen mittels temperaturabhéngiger Raman/IR-Spektroskopie wirde den
endgultigen Beweis fUr solche Bindungen liefern; sie lief3 sich jedoch aufgrund der Labilitét
der Alkalimetalltriamidostannate(ll) nicht realisieren.

Im Kaliumtriamidostannat(ll) wird dem ,,lone pair® am Zinn mit Kalium ein deutlich weiche-
rer Akzeptor im Sinne des HSAB-Konzeptes nach Pearson bereitgestellt. So tragen hier Sn—
K-Kontakte zum Zusammenhalt der Schichten bei. Die Struktur des K[Sn(NH,)s] l&sst sich
auch vom CaF,-Typ ableiten. Hier ist also - im Gegensatz zur Lithium-Verbindung - das Mo-
tiv der dichten Kugelpackung im Vergleich zur Ausbildung ,, molekularer* Einheiten wieder
etwas in den Vordergrund gertickt.

Eine Isolierung der Verbindungen mit Natrium, Rubidium und Casium war bisher nicht mog-
lich. Hier sollen noch weitere Experimente durchgeftihrt werden, welche auch den Einfluss
des Kations auf die Sn—N-Bindung weitergehend klaren konnten. Dieses sollte mit Hilfe von
Tieftemperatur-Raman Untersuchungen moglich sein. Auch missen die Wasserstoffatompo-
sitionen im Kaliumtriamidostannat(ll) noch bestimmt werden, um die hier angefihrte Argu-
mentation zu bestdtigen bzw. die Durchfihrung von Berechnungen zur elektronischen Struk-

tur zu ermdglichen.

Durch Umsetzung von Zinn(ll)-bromid mit Kaliumamid im Stoffmengenverhdltnis 1:2 in
flissigem Ammoniak als Losungsmittel bei 243 K und anschlief3ender thermischer Zersetzung
des Produktes bei 623 K im dynamischen Vakuum konnte die erste bekannte, bindre Zinn-

Stickstoff-Verbindung - das SnsN4 - synthetisiert werden.
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Auch die Umsetzung von Zinn(l1V)-iodid mit Kaliumamid im Stoffmengenverhdtnis 1:4 unter
analogen Bedingungen fuhrt zu Zinn(IV)-nitrid.

Die Struktur der schwarzbraunen Substanz wurde mit Hilfe von Rontgen- und Neutronenbeu-
gungsdaten eindeutig bestimmt. SnzN,4 kristallisiert nach dem Motiv des Spinells. Diese unter
Standardbedingungen bei Nitriden erstmalig auftretende Struktur wird, wie Bandstrukturrech-
nungen nach der LAPW-Methode bestétigen, realisiert, weil ein Mischen der s- und p-Niveaus
zum Aufbau von sp*-Hybridorbitalen bei Zinn nicht mehr in ausreichendem Maf3e moglich ist.
Aus diesem Grund konnen keine kovalente Bindungen im klassischen Sinne zwischen Zinn
und Stickstoff ausgebildet werden. Bei den leichteren Elementen der Gruppe 14 - Silicium
und Germanium - wird dieses verwirklicht. Hier treten silikatdhnliche Strukturen (Phenakit-
Typ) auf; erst unter extremen Bedingungen bzgl. Druck und Temperatur wird der Spinell-Typ
ausgebildet. Bei Zinn ist hingegen eine Struktur bevorzugt, der das Motiv einer dichten Pak-
kung von Kugeln zu Grunde liegt.

Die Struktur zeichnet sich durch zwel unterschiedliche Koordinationen fur das gleiche Ele-
ment in nur einer Oxidationsstufe aus, es handelt sich um den Ersten, unter Standardbedin-
gungen stabilen 4-4-Spinell. Dabel haben 2/3 der Kationen eine von Zinn bevorzugte Koordi-
nation durch sechs Stickstoffatome, wahrend die Gbrigen Zinnatome sich in einer vierfachen
Koordination befinden. Unterschiedliche Koordinationszahlen fir gleiche Kationen in einer
Verbindung sind ungewshnlich. Auch °Sn-MAS-NMR-Untersuchungen bestétigen, dass
Zinn(1V) in der Verbindung zwei unterschiedliche Umgebungen, namlich sowohl die Koordi-
nationszahl sechs, als auch vier, im Verhdtnis 2:1 realisiert. Hiermit wurde auf}erdem eine
Bestétigung dafur gefunden, dass die Signale von einem reinen Nitrid kommen. Die Breite der
Signale ist nahezu unabhéngig von der Rotationsfrequenz. Dieses Verhalten ist nur bel hoch
symmetrischen Umgebungen des Zinns zu erwarten.

Die Oxidationsstufe +4 von Zinnatomen in SnsN4 wurde sowohl mit Hilfe der MolRbauer-
Spektroskopie, a's auch mittels EXAFS-Analysen bestétigt.

Die EXAFS-Untersuchungen sind im Einklang mit den Ergebnissen der réntgenographischen
Strukturbestimmung. Jedoch sind die aus EXAFS-Daten erhaltenen Absténde d(Sn—N) mit
relativ grol3en Fehlern behaftet, da es durch die zu geringen Unterschiede in den zwei Bin-
dungslangen zu einer Schwebung in der Feinstruktur der Absorption kommt, die eine genaue-
re Analyse verhindert.

Zinn(1V)-nitrid ist der erste IV/V-Halbleiter. Dieses konnte durch Absorptions-Spektroskopie

und elektrische Leitfahigkeitsuntersuchungen gezeigt werden. Bandstrukturrechnungen erge-
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ben eine Bandliicke von 0,6 eV. Experimentell wurde ein Wert von 1-1,4 eV gefunden. Im
Rahmen der Fehlergenauigkeit von LAPW-Rechnungen ist diese Ubereinstimmung als sehr
gut anzusehen.

Die Bestimmung der Zersetzungstemperatur des Zinn(IV)-nitrids mittels thermoanal yti scher
Verfahren fuhrte zu keinem Ergebnis. Entweder ist die Zersetzungsenthalpie zu gering ist, um
von den DSC-Gerdten detektiert zu werden, oder die Zersetzung verléuft kontinuierlich.
Letzteresist dabei as wahrscheinlicher anzusehen.

SQUID-Messungen haben gezeigt, dass SnsN,4 diamagnetisch ist. Dieses war zu erwarten, da
in der Verbindung alle Vaenzen abgeséttigt sind.

Obgleich die Verbindung eingehend studiert wurde, wére eine Wiederholung all dieser Unter-
suchungen an einem phasenreinen Produkt wiinschenswert, wird sich jedoch vermutlich nicht
realisieren lassen, da die Isolierung von reinem SnzN,4 aus einem Produktgemenge z.B. mit
elementarem Zinn extrem problematisch ist. Quantitative Analysen zeigen, dal3 das erhaltene

Zinn(1V)-nitrid eine Reinheit von 76,5 %7max. SnsN4-Gehalt782,4 % aufweist.

Die Synthese eines Zinn(I1)-nitrids gelang nicht, obwohl mehrere, sehr unterschiedliche Re-
aktionswege verfolgt wurden. Hier sind weitere Experimente durchzufiihren, denn obgleich
ein SngN, extrem instabil sein sollte, gibt es dennoch Hinweise, dass die Verbindung darstell-
bar ist.
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5.1 Ausgangssubstanzen

Ammoniak Fa. Messer Griesheim, Duisburg
Argon Fa. Messer Griesheim, Krefeld
Caesium Fa E. Merck, Darmstadt
Caesiumamid eigene Herstellung

Dichlordiphenylgerman
Gold, Rohr

Fa Aldrich, Steinheim
Fa Merck, Darmstadt

Kalium J.T. Baker, Chem. Co., Phillipsburg
Kaiumamid eigene Herstellung

Kupfer, Blech Fa. Merck, Darmstadt

Kupfer, Pellets Fa. Merck, Darmstadt

Lithium Fa. Ventron, Karlsruhe

Lithiumamid eigene Herstellung

Natrium Fa E. Merck, Darmstadt

Natriumamid eigene Herstellung

Rubidium Koch-Light, Labs Ltd., Colnbrook, UK

Rubidiumamid

eigene Herstellung

Silber, Rohr Fa. Merck, Darmstadt
Tantal, Rohr Fa Merck, Darmstadt
Tetraphenylstannan Fa. Aldrich, Steinheim

Tris(trimethylsilyl)amin
Zinn, Pulver
Zinn-11-bromid
Zinn-1V-fluorid
Zinn-1V-iodid

5.2 Préapar ative M ethoden

Fa Aldrich, Steinheim
Fa Ventron, Karlsruhe
Fa Aldrich, Steinheim
Fa Aldrich, Steinheim
eigene Herstellung

Reinheit: 99,999 %
Reinheit: 99,998 %
Reinheit: 99,99 %
rontgenographisch rein
Reinheit: 97 %
Reinheit: 99,999 %
Reinheit: 99,98 %
rontgenographisch rein
Reinheit: 99,999 %
Reinheit: 99,999 %
Reinheit: p.a
réntgenographisch rein
Reinheit: 99,9 %
rontgenographisch rein
Reinheit: 99,98 %
rontgenographisch rein
Reinheit: 99,999 %
Reinheit: 99,999 %
Reinheit: 97 %
Reinheit: 98 %
Reinheit: 99,999 %
Reinheit: 98 %
Reinheit: 98 %

rontgenographisch rein
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5.2.1 Handhabung von Edukten und Produkten

Alle Iuft- und feuchtigkeitsempfindlichen Substanzen wurden in Handschuhkéasten unter
Argon as Schutzgas mit minimalen Wasser- und Sauerstoffpartialdriicken gehandhabt. Eine
Beschreibung dieser Handschuhkasten findet sich bei Jacobs und Schmidt [65].

5.2.2 Tensieudiometer
Ein Tensieudiometer wurde erstmals 1920 von Huittig [29] beschrieben. Es dient hier zum
Einkondensieren definierter Gasmengen - hier Ammoniak - in Reaktionsgefalde, aber auch,

um Zersetzungsreaktionen unter Abgabe von Gasen quantitativ zu verfolgen.

5.2.3 Kryostat

Einige Apparaturen wurden in einen Kryostaten der Fa. Haake eingebracht, um konstante
Reaktionstemperaturen zu gewdhrleisten. Der Kryostat erlaubt eine Einstellung der
Reaktionstemperaturen zwischen 363 K und 183 K. In den Experimenten wurde er mit

Ethanol betrieben, da dieses Kaltemittel fir Temperaturen von 240 - 250 K geeignet ist.

5.2.4 Reaktionsgefalle

5.2.4.1 Zweischenkel apparaturen

Viele Umsetzungen in flissigem Ammoniak wurden in Zweischenkelapparaturen aus Glas
durchgefuhrt. Es handelt sich um zwei, Uber eine Glasbriicke miteinander verbundene
Glasschenkel, welche mit je einem Young-Hahn (Fa. Young, London) versehen sind. Die
Schenkel konnen unabhéngig voneinander tber die Offnungen der Young-Hahne befillt
werden, bzw. kann der Ammoniak definiert abgelassen werden. Eine detailliertere
Beschreibung findet sich bei Bock [66].

5.2.4.2 Autoklaven fir Salzschmelzen

Fur Umsetzungen in Schmelzen fanden verschraubbare Autoklaven aus Inconel (Werkstoff
Nr. 2.4856) Anwendung. Sie wurden im Handschuhkasten beflllt und entleert.

Es wurde kein weiteres Container-Material verwendet. Eine ausfuhrliche Beschreibung der

Bauart und Handhabung derartiger Autoklaven findet sich bel Brokamp [67].
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5.2.4.3 Autoklaven aus Edelstahl

Fir Umsetzungen mit Ammoniak as Losungsmittel bel Driicken unterhalb 100 bar dienen
Autoklaven aus Edelstahl (Werkstoff Nr. 1.4571) mit einem Reaktionsvolumen bis 250 ml.
Sie bestehen aus Reaktionsraum und Autoklavkopf mit Manometer und Edelstahlventil. Eine
genauere Beschreibung dieses Autoklavtyps findet sich bei Bock [66].

5.2.4.4 Hochdruckautoklaven

Hochdruckautoklaven dienen als Reaktionsgefdl3e bei Umsetzungen in Uberkritischem
Ammoniak bel Temperaturen biszu 873 K und Driicken bis 6 kbar.

Aufbau und Handhabung der Autoklaven mit Reaktionsvolumina bis zu 10 ml sind bei Jacobs
und Schmidt [65] nachzuschlagen. Hochdruckautoklaven neuer Bauart fir Temperaturen bis
zu 1050 K und Driicken bis 6 kbar sind bei Mengis [68] beschrieben.

5.2.4.5 Glasampullen

Zersetzungsreaktionen z.B. von Zinn(I1)-imid zu NHz, SnsN4 und elementarem Zinn wurden
in Duran-Glasampullen durchgefiihrt, die Uber einen Schliff NS14 mit einem aufgesetzten
Y oung-Hahn verschlossen werden kénnen.

Umsetzungen in stromendem Ammoniak wurden in Quarzglas-Rohren durchgefiihrt, welche

Uber Normschliffe NS29 beiderseits mit Y oung-Hahnen verschlossen werden konnen.

5.3 Hilfsmittel zu réntgenographischen Analysen

5.3.1 Untersuchungen an mikrokristallinen Pulvern

Rontgenographische Phasenanalysen von Edukten und Produkten wurden mit ener
Flachpraparate-Guinier-Kamera (FR 552 der Fa. Enraf-Nonius, Delft (NL)) unter Vakuum
durchgefhrt.

Die Préparatetrager wurden in Handschuhkasten unter Argon-Schutzgas vorbereitet und mit
Klebestreifen [uftdicht verschlossen.

Das Vermessen der Filme erfolgte mit Hilfe eines Guinier-Viewers (FR 508 V52 der Fa
Enraf-Nonius), die anschlief3ende Indizierung der Reflexe mit Hilfe der Computerprogramme
TREOR [69] und SINA [70]. Ausgleichsrechnungen nach der Methode der kleinsten
Fehlerquadrate wurden mit Hilfe des Programmes ASIN [70] durchgeftihrt.

Pulverdiffraktogramme wurden auf einem Diffraktometer (D500 der Fa. Siemens) angefertigt.
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Theoretische Pulverdiagramme der Verbindungen wurden mit dem Computerprogramm
LAZY-PULVERIX [70] berechnet.

5.3.2 Untersuchungen an Einkristallen
Zur Sammlung von Intensitétsdaten dienten Vierkreisdiffraktometer (KAPPA CCD und
CADA4 der Fa. Enraf-Nonius, Delft).

5.3.3 Energiedispersive Analyse von Rontgenstrahlung (EDAX)

Die qualitativ-analytische Bestimmung von Elementen in kristallinen Substanzen erfolgte
durch ,Energiedispersve Anayse von Rontgenstrahlen® (EDAX) mittels eines
Rasterel ektronen-mikroskops Stereoscan 360 der Fa. Cambridge Instruments, Heidel berg.

5.3.4 Extended X-Ray Absorption Fine Structure (EXAFS) Unter suchungen
Untersuchungen der Feinstruktur der ,, ausgedehnten® Rontgenabsorptionskante an Zinn(1V)-
nitrid Pulvern erfolgte am Experimentierstand ROMO2 des HASY LAB, Hamburg.

5.4 Spektrometer
5.4.1 Kernmagnetische Resonanz (NMR) Spektroskopie
Die Durchfiihrung von °Sn-MAS-NMR Experimenten erfolgte an einem DSX 400 der Fa

Bruker, Karlsruhe.

5.4.2 Infrarot (IR) spektroskopische Untersuchungen

Schwingungsspektroskopische Untersuchungen mit Infrarot Strahlung wurden mit einem FT-
IR-Spektrometer IFS 28 der Fa. Bruker, Karlsruhe durchgefuhrt. Fur die Untersuchungen
stand ein Wellenldngenbereich von 200-4000 cm™ zur Verfiigung. Die Proben wurden as
K Br-Presslinge untersucht.

Die Bestimmung der optischen Bandlticke von SnzN,4 erfolgte an einem CARY 2300 UV-VIS
NIR Spektrometer der Fa. Varian, Darmstadit.

5.4.3 Superconducting quantum interference device (SQUID)-Magnetometer
Die Untersuchung magnetischer Eigenschaften von SngN; erfolgt an einem SQUID-
Magnetometer (MPM S-5S der Fa. Quantum Design, San Diego (CA)).
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5.5 Elementaranalytischen Unter suchungen
Die Durchfihrung von Elementaranalysen erfolgte an einem Leco CHNS-932 der Fa. Leco,

Kirchheim. Die bei der Analyse auftretenden Fehler betragen: C, N, H = 0,1 %; O = 0,2 %.
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Anhang |: Tabellenanhang

Tabelel.l: FoFc-Tabéelefur die Verbindung Li[Sn(NH2)3]
Tabellel.2: FoFc-Tabéellefur die Verbindung K[Sn(NH2)3]
Tabelel.3: Messdaten zum Pulver diffraktogramm Abb. 3.1.4
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Tabellel.1: FoFc-Tabellefir die Verbindung Li[Sn(NH2)3]

h FZ | Fo? [ o(Fo) h |k F’ | Fo® | aFo)® h F’ | Fo® | ofFo)
2 0 0| 18640 18337 25 4 6 0 1657 1675 14 -13 1 1 4 3 14
4 0 0| 12408 12739 106 5 6 0 180 177 6 -12 1 1 72 90 23
6 0 0 3061 3218 21 6 6 0 922 950 21 -11 1 1 5 7 13
8 0 0 181 188 7 7 6 0 141 136 5 -10 1 1 201 190 8

10 0 0 0 6 11 8 6 0 130 144 6 -9 1 1 187 184 7

12 0 0 13 16 14 9 6 0 107 104 6 -8 1 1 590 594 14

14 0 0 16 16 11 10 6 0 15 16 10 -7 1 1 731 741 13
1 1 0 5282 5450 51 11 6 0 23 20 10 -6 1 1 1800 1848 28
2 1 0 3222 3419 29 12 6 0 0 14 11 -5 1 1 6646 6824 69
3 1 0 3735 3869 15 1 7 0 2206 2244 23 -4 1 1 1070 1141 11
4 1 0 1083 1108 8 2 7 0 61 64 4 -3 1 1 8921 9253 137
5 1 0 1762 1784 21 3 7 0 1804 1818 21 -2 1 1 1022 1073 8
6 1 0 3174 3174 17 4 7 0 27 24 8 -1 1 1| 25922| 25546 222
7 1 0 290 280 7 5 7 0 345 342 9 0 1 1 6 9 3
8 1 0 1236 1240 20 6 7 0 93 89 5 1 1 1| 21978| 19464 489
9 1 0 63 67 7 7 7 0 93 103 6 2 1 1 2542 2528 17

10 1 0 568 563 12 8 7 0 101 107 6 3 1 1 10179| 10073 60

11 1 0 0 11 9 9 7 0 0 4 10 4 1 1 3434 3415 33

12 1 0 176 179 10 10 7 0 41 37 13 5 1 1 2434 2437 25

13 1 0 6 6 10 11 7 0 8 7 11 6 1 1 1602 1656 55

14 1 0 40 47 8 12 7 0 29 26 12 7 1 1 492 475 12
0 2 0 6100 6110 16 0 8 0 9 14 12 8 1 1 883 879 16
1 2 0 2293 2470 15 1 8 0 6 2 8 9 1 1 3 7 10
2 2 0 301 282 4 2 8 0 1 5 7 10 1 1 268 263 19
3 2 0 3002 3108 37 3 8 0 358 364 9 11 1 1 12 16 13
4 2 0 1960 1964 12 4 8 0 4 3 9 12 1 1 43 41 10
5 2 0 3955 4080 21 5 8 0 422 406 11 13 1 1 13 29 14
6 2 0 381 383 9 6 8 0 19 24 9 14 1 1 7 3 16
7 2 0 2798 2838 17 7 8 0 365 351 9 -14 2 1 9 16 15
8 2 0 116 117 4 8 8 0 4 11 10 -13 2 1 11 12 15
9 2 0 1015 989 17 9 8 0 218 225 7 -12 2 1 2 11 13

10 2 0 39 38 6 10 8 0 13 23 11 -11 2 1 71 68 8

11 2 0 344 341 8 11 8 0 77 76 13 -10 2 1 72 89 7

12 2 0 0 3 10 1 9 0 594 602 12 -9 2 1 59 53 6

13 2 0 77 70 8 2 9 0 36 38 7 -8 2 1 458 481 13

14 2 0 0 6 11 3 9 0 452 458 11 -7 2 1 502 473 12
1 3 0| 23216| 23389 80 4 9 0 159 161 6 -6 2 1 3164 3174 27
2 3 0 19 19 3 5 9 0 225 221 8 -5 2 1 630 618 11
3 3 0 7853 8002 97 6 9 0 107 101 6 -4 2 1 9470 9836 170
4 3 0 218 227 6 7 9 0 131 140 9 -3 2 1 21 28 3
5 3 0 4796 4798 40 8 9 0 79 82 7 -2 2 1| 13308 13751 146
6 3 0 25 33 6 9 9 0 19 21 11 -1 2 1 1136 1274 14
7 3 0 731 742 10 10 9 0 33 26 12 0 2 1 20037| 19912 226
8 3 0 111 104 4 0] 10 0 474 489 27 1 2 1 530 572 7
9 3 0 38 48 5 1 10 0 0 7 10 2 2 1 12233] 11960 94

10 3 0 26 16 9 2| 10 0 497 498 12 3 2 1 1106 1129 11

11 3 0 0 17 9 3 10 0 6 5 10 4 2 1 4443 4355 22

12 3 0 11 11 10 4] 10 0 229 242 7 5 2 1 875 865 13

13 3 0 10 14 11 5( 10 0 1 3 10 6 2 1 1129 1130 16

14 3 0 2 3 11 6| 10 0 46 47 12 7 2 1 351 348 12
0 4 0 4202 4518 20 7| 10 0 9 11 11 8 2 1 133 140 6
1 4 0 618 631 7 8| 10 0 9 17 12 9 2 1 285 276 9
2 4 0 6438 6682 47 9 10 0 5 11 12 10 2 1 3 17 15
3 4 0 169 190 5 1 11 0 9 17 11 11 2 1 39 31 14
4 4 0 2021 2066 28 2] 11 0 9 24 11 12 2 1 15 24 14
5 4 0 520 521 10 3 11 0 4 9 11 13 2 1 14 3 15
6 4 0 531 534 9 4] 11 0 62 57 8 14 2 1 17 7 16
7 4 0 737 723 11 5| 11 0 0 11 11 -14 3 1 49 76 10
8 4 0 54 54 5 6( 11 0 51 44 10 -13 3 1 3 10 15
9 4 0 312 298 8 71 11 0 3 12 12 -12 3 1 225 222 13

10 4 0 0 11 9 0] 12 0 59 47 19 -11 3 1 9 30 22

11 4 0 166 166 6 1 12 0 4 10 12 -10 3 1 632 613 18

12 4 0 12 6 10 2| 12 0 68 71 10 -9 3 1 18 15 11

13 4 0 56 51 13 3| 12 0 22 26 12 -8 3 1 1181 1171 29
1 5 0 406 390 7 4] 12 0 41 48 12 -7 3 1 24 23 9
2 5 0 836 867 11 5 12 0 44 29 12 -6 3 1 2037 2048 32
3 5 0 104 106 4 -13 0 1 144 167 13 -5 3 1 2 1 8
4 5 0 2051 2088 16 -11 0 1 639 683 26 -4 3 1 859 959 21
5 5 0 281 267 7 -9 0 1 1186 1189 26 -3 3 1 987 1019 19
6 5 0 1695 1691 15 -7 0 1 2538 2585 30 -2 3 1 424 462 12
7 5 0 27 33 7 -5 0 1 2260 2442 24 -1 3 1 1143 1198 10
8 5 0 1060 1052 20 -3 0 1 146 142 7 0 3 1 659 680 8
9 5 0 38 33 9 -1 0 1 121 129 4 1 3 1 1573 1621 12

10 5 0 354 346 8 1 0 1 5218 4996 17 2 3 1 2464 2664 16

11 5 0 12 24 10 3 0 1 3732 3798 22 3 3 1 411 407 9

12 5 0 111 110 7 5 0 1 4725 4747 33 4 3 1 3270 3234 29

13 5 0 2 12 11 7 0 1 2809 2859 32 5 3 1 98 98 5
0 6 0 4638 4825 28 9 0 1 1317 1284 28 6 3 1 2743 2680 22
1 6 0 9 18 6 11 0 1 347 303 17 7 3 1 11 5 9
2 6 0 3472 3512 23 13 0 1 123 137 13 8 3 1 1513 1495 21
3 6 0 248 237 6 -14 1 1 11 20 15 9 3 1 23 21 16
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h Fc? Fo’ | o(Fo)? h | k Fc? Fo’ | o(Fo)? h | k Fc? Fo’ | o(Fo)?
10 3] 1 506 508 17 EN 152 156 9 7] 1] 1 41 50 17
1| 3] 1 20 25 13 9 71 1 36 42 8 6| 11 1 17 32 28
12 3 1 154 167 19 8 7| 1 361 336 12 5| 11 1 104 91 10
13 3] 1 10 8 15 7l 71 1 146 145 8 40 11 1 14 30 19
14 3] 1 37 12 17 6 7| 1 325 309 12 3| 1| 1 225 219 10
13| 4] 1 47 58 11 5 7 1 384 411 14 2| 111 1 8 14 15
12| 4] 1 0 3 14 4 71 1 330 325 11 | 11 1 287 266 11
a1l 4] 1 146 134 9 371 1 727 741 28 ol 11| 1 5 24 15
-0 4] 1 44 42 9 2 71 1 4 5 10 1 11| 1 268 269 10
9 4] 1 453 436 15 al 7 1 940 962 16 2| 11| 1 7 15 15
8| 4 1 131 126 6 of 71 1 39 44 8 3| 11| 1 187 173 10
70 4l 1 914 892 23 1| 7| 1| 11e5| 1160 31 4f 111 1 25 4 16
6| 4| 1| 1059 1048 30 2l 71 1 429 438 13 5[ 11| 1 65 56 27
5| 4] 1 1093 1099 31 3l 71 1 553 560 24 6| 11| 1 20 27 25
-4 4 1| 3140 3175 97 al 71 1 661 677 16 71 11| 1 17 3 18
3l 4 1 502 516 17 51 71 1 351 354 12 5| 12| 1 7 14 17
2| 4] 1| 4937 5085 68 6| 7| 1 531 528 17 40 12 1 36 7 18
| 4 1 2 11 10 71 71 1 105 103 8 3 121 1 3 3 17
of 4| 1| 9524 9672 30 8l 7| 1 305 312 12 2| 12 1 75 84 12
1 4] 1 334 354 22 9l 7| 1 17 4 15 | 12| 1 0 8 17
2| 4| 1| 5499 5478 71 o 71 1 134 146 9 ol 12| 1 68 67 12
3 4| 1| 2335 2338 19 1l 71 1 2 3 16 1 12| 1 2 10 16
4 4| 1| 2324| 2230 21 12 71 1 37 68 10 2| 12| 1 37 16 17
5| 4| 1| 1564 1540 18 A 1 0 3 16 3 12| 1 10 3 16
6 4] 1 630 638 14 10 8] 1 7 19 15 4] 12| 1 24 51 17
7 4| 1| 1083 1085 20 9 8 1 8 21 15 5| 12| 1 15 31 27
8l 4] 1 76 77 6 8 8 1 106 108 9 14| o] 2 1 3 21
9l 4| 1 432 395 15 71 8 1 8 4 13 -2 o] 2 0 3 18
10 4] 1 1 17 12 6 8 1 384 389 18 -10f o 2 147 165 10
1| 4] 1 140 132 9 5| 8 1 28 24 12 8| of 2 776 759 21
12 4] 1 2 11 14 4| 8| 1 975 962 19 6] 0| 2 3277 3339 31
13| 4] 1 19 32 16 3l 8 1 58 48 8 -4 o] 2| 12655| 13012 47
-3[ 5[ 1 4 10 15 2| 8| 1| 1591| 1586 22 2| o 2| 31006| 31472 116
a2 5| 1 11 23 19 1| 8| 1 0 2 11 ol o 2| 21021 18850 35
11| 5| 1 7 22 16 ol 8 1| 1596 1626 22 2| o 2| 30534 27577 56
-0 5| 1 7 26 13 1l 8l 1 11 13 10 4] o] 2| 5409| 5359 33
9 5[ 1 101 104 8 2| 8| 1| 1420 1304 21 6| o 2 710 692 18
8| 5[ 1 0 4 11 3] 8] 1 12 13 11 gl of 2 43 64 8
71 51 1 804 808 38 4 8] 1 522 535 16 10 o] 2 75 68 10
6] 5 1 67 63 6 5| 8 1 55 47 9 12| o 2 51 40 20
5| 5| 1| 2507 2522 81 6] 8] 1 184 210 9 14 o] 2 32 43 22
-4l 51 1 56 51 5 71 8] 1 12 28 14 -4l 1] 2 45 43 21
3] 5| 1| 5591| 5819 90 8l 8 1 18 21 17 a3f 1] 2 1 3 14
2| s 1 1 12 9 9| 8| 1 1 4 15 2] 1| 2 202 184 10
-1 5| 1| 6037 6355 87 100 8] 1 0 17 16 arf o1 2 11 9 12
of 5| 1 6 2 8 11| 8] 1 0 8 16 -0 1| 2 551 537 17
1| 5| 1| 6815 7091 53 10 9| 1 41 47 12 9 1| 2 140 151 14
2 5| 1 16 7 9 9 9 1 0 15 16 8l 1 2 884 874 16
3 5| 1| 3103] 3139 23 8 9 1 98 95 9 7] 1 2 932 961 15
4 5| 1 21 19 9 7l 9 1 22 13 15 6| 1 2| 1279 1311 20
5 5| 1| 1128 1130 17 6] 9 1 85 91 9 5| 1] 2| 3052 3150 25
6 5| 1 1 2 10 5 9f 1 68 77 24 4 1l 2 757 791 10
71 5| 1 229 229 11 4 9f 1 106 99 9 3] 1| 2| 5167 5409 57
8l 5| 1 26 32 14 3l 9 1 248 236 9 2 1 2 332 368 6
9l 5| 1 10 19 12 2 9of 1 11 8 13 -1| 1| 2| 5344| 5434 15
10 5 1 17 24 9 | 9of 1 391 403 14 of 1| 2| 2002 1982 16
11| 5 1 6 7 14 ofl 9 1 3 8 12 1| 1| 2| 3699 3675 113
12 5 1 6 4 15 1l 9f 1 212 232 9 2| 1| 2| 2402 2310 13
13| 5 1 12 22 17 2l 9f 1 110 112 8 3| 1| 2| 1462 1378 12
12| 6| 1 6 10 15 3 9f 1 163 169 8 4 1] 2| 6799 6696 26
a1 el 1 132 114 12 4l 9| 1 162 165 9 5] 1| 2 237 229 8
10| 6| 1 21 14 14 5] 9of 1 30 36 14 6| 1| 2| 1898 1887 40
9 6 1 320 295 11 6] 9 1 190 184 10 71 1] 2 86 90 5
8l 6] 1 6 19 17 71 9f 1 0 3 15 8| 1| 2| 1511| 1475 20
71 6] 1 560 578 25 8l 9 1 125 111 10 9l 1| 2 3 3 10
6] 6] 1 39 49 6 9l 9 1 6 14 16 10 1| 2 389 404 15
5 6 1 575 591 17 10 9 1 54 40 24 1| 1| 2 10 27 16
-4 el 1 246 253 17 9| 10[ 1 76 82 12 122 1] 2 100 116 9
3l 6] 1 338 373 11 8l 10 1 26 22 19 13 1] 2 6 16 15
2| e[ 1| 1189 1196 43 7| 10 1 89 77 22 14| 1| 2 21 32 16
1| e[ 1 3 7 9 6| 10[ 1 42 31 15 14| 2| 2 0 5 15
of e 1 850 871 15 5| 10 1 83 85 9 a3 2| 2 92 104 9
1 e 1 335 343 14 -4 10 1 56 40 15 12| 2| 2 3 24 13
2 6] 1 692 708 14 3l 10 1 33 22 20 a1 2| 2 343 305 11
3 6| 1| 1028 1047 16 2| 10 1 66 60 10 -0 2| 2 60 45 12
4 6 1 215 204 7 -1 10l 1 2 15 14 9 2| 2 772 732 17
5[ 6] 1 995 986 18 of 10| 1 61 95 24 8| 2 2 200 197 7
6l e 1 12 12 11 1| 10 1 42 47 16 71 2| 2| 1452 1471 18
71 e 1 888 887 19 2| 10f 1 71 59 13 6| 2| 2 989 1020 20
8l 6 1 23 22 13 3| 10 1 125 135 10 5| 2| 2| 1714 1802 20
9l 6] 1 351 346 11 4l 10| 1 41 36 15 -4 2| 2| 1592 1624 14
10 6 1 19 22 14 5/ 10 1 167 168 10 3 2 2 562 587 11
11| 6| 1 128 132 9 6| 10 1 50 63 17 2| 2| 2| 2758 2870 16
12 6] 1 23 31 16 71 10| 1 110 100 16 | 2| 2 306 319 8
azf 7] 1 56 49 12 8| 10 1 17 29 28 of 2| 2 616 601 10
a1 7] 1 11 16 16 9| 10/ 1 62 67 12 1] 2| 2| 1771] 1753 69
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h Fc? Fo’ | o(Fo)? h Fc? Fo’ | o(Fo)? h | k Fc? Fo’ | o(Fo)?
2 2 2] 2311] 2242 24 5] 5] 2 33 28 10 6] 9] 2 73 69 12
3| 2| 2| 7255] 7100 56 6] 5| 2| 2121 2007 24 5 9 2 348 358 17
4 2| 2 136 144 10 71 5| 2 142 139 7 -4 9 2 29 20 14
5| 2| 2| 4866 4810 26 gl 5| 2 921 872 35 3l 9 2 560 582 19
6| 2| 2 176 178 6 9| 5| 2 9 11 13 2 9 2 4 5 13
71 2| 2| 2470 2437 23 10 5| 2 346 356 13 -] 9 2 512 559 17
8l 2| 2 65 67 6 11| 5| 2 3 16 14 of 9f 2 66 73 8
9l 2| 2| 1076] 1060 36 12| 5| 2 62 99 21 1 9o 2 498 504 17
10 2| 2 1 13 12 13 5| 2 2 10 16 2l 9| 2 130 127 8
1| 2| 2 216 206 19 12| 6| 2 3 3 15 3l 9| 2 247 267 10
122 2| 2 1 10 14 S5 ) ) 39 34 15 4 9| 2 167 159 9
13 2| 2 44 37 16 -10 6| 2 67 50 14 5] 9f 2 143 134 9
14 2| 2 1 33 15 9 e 2 109 106 8 6 9 2 161 159 10
14| 3| 2 4 36 15 8l 6 2 378 376 26 71 9 2 23 15 15
13| 3| 2 0 16 14 71 e 2 128 114 7 8l 9 2 55 57 19
-2 3] 2 18 3 15 6| 6 2 931 934 17 9l 9 2 9 11 17
1| 3| 2 21 29 13 5| 6] 2 95 90 6 10[ 9| 2 15 11 17
-0 3] 2 52 49 9 -4 e 2| 2832 2828 41 9| 10[ 2 2 18 16
9 3 2 341 357 13 3l 6 2 1 1 9 -8| 10[ 2 22 34 16
8] 3 2 92 91 6 2| 6 2| 3528 3611 26 7| 10[ 2 0 32 18
7| 3| 2| 1258 1249 17 1| ef 2 34 26 13 6| 10[ 2 126 128 9
6| 3 2 68 71 9 of 6| 2| 3213] 3266 29 5| 10| 2 4 5 10
5| 3| 2| 4652| 4808 74 1l 6| 2 445 429 23 -4 10[ 2 250 238 11
-4 3 2 5 11 9 2| 6| 2| 2442 2415 37 3| 10[ 2 1 12 15
3| 3| 2| 13248| 13492 220 3l 6] 2 232 218 7 2| 10[ 2 416 420 15
2| 3 2 100 114 4 4 6| 2| 1016 996 17 1| 10[ 2 0 3 14
-1| 3| 2| 14378| 14405 101 5| 6 2 320 307 10 ol 10 2 506 529 18
of 3| 2 205 209 7 6| 6 2 198 206 8 1| 10| 2 1 9 14
1| 3| 2| 12518| 12465 360 71 6| 2 162 161 8 2| 10| 2 259 272 10
2 3| 2 569 590 9 8l 6 2 32 46 8 3[ 10 2 6 8 14
3 3| 2| 8689 8359 42 9l e 2 22 42 14 4 10| 2 115 128 9
4 3] 2 44 54 10 10 6 2 0 3 14 5| 10| 2 13 23 18
5| 3| 2| 1125] 1117 15 11| e 2 16 30 14 6| 10 2 18 38 16
6 3| 2 236 225 8 12 e 2 7 28 19 71 10| 2 12 21 17
71 3| 2 219 220 14 a2l 71 2 24 30 23 8| 10| 2 1 29 23
8l 3 2 7 4 10 ail o7 2 0 3 15 9l 10 2 9 20 18
9l 3| 2 2 2 11 -0 7|1 2 46 43 11 7l 111 2 1 7 17
10 3| 2 15 43 9 9 71 2 22 21 14 6| 11 2 32 20 17
11| 3| 2 37 28 24 8 71 2 36 47 13 5| 11 2 4 22 16
12 3] 2 2 18 14 a7l 71 2 209 217 8 40 11 2 5 17 16
13| 3] 2 26 30 15 6l 71 2 39 17 8 3| 11 2 7 5 15
13| 4] 2 52 51 12 5 71 2 766 766 17 2| 11 2 0 3 16
2 4] 2 0 15 14 4l 71 2 22 32 10 | 111 2 18 17 15
11| 4] 2 194 189 9 3| 71 2| 1357 1372 33 of 11| 2 27 38 9
-0 4] 2 14 29 12 2 71 2 50 59 8 1| 11| 2 1 8 15
9 4 2 282 281 10 | 7| 2| 2133 2194 23 2| 11| 2 73 69 11
8| 4 2 249 243 9 of 71 2 27 27 7 3| 11| 2 0 11 15
70 4l 2 338 342 11 1| 7| 2| 1977 2028 22 4 111 2 76 88 22
6| 4] 2 1171 1147 17 2l 71 2 129 132 6 5| 11| 2 4 14 16
5| 4 2 306 321 11 3l 71 2 589 570 15 6l 11| 2 86 91 20
-4 4| 2| 3138 3254 41 al 71 2 197 192 10 71 11| 2 7 31 23
3| 4 2 1 11 8 51 71 2 265 269 9 5| 12 2 12 3 19
2| 4| 2| 4091| 4251 30 6| 7| 2 134 145 8 -4 12 2 49 58 12
| 4 2 775 792 11 71 71 2 0 28 13 3| 12 2 8 3 18
ol 4| 2| 6431 6533 79 8l 71 2 84 54 11 2| 12[ 2 56 49 18
1 4| 2 340 383 9 9l 7| 2 12 21 14 | 12| 2 2 7 17
2| 4| 2| 2425] 2493 34 o 71 2 60 48 16 of 12| 2 65 69 12
3| 4| 2| 1776] 1759 17 1l 71 2 28 19 16 1| 12| 2 20 10 17
4 4| 2 838 795 14 12 71 2 17 16 16 2 12| 2 a4 59 12
5| 4| 2| 1084 1040 16 1| 8] 2 70 63 17 3| 12| 2 40 55 12
6| 4] 2 122 130 6 -10 8] 2 6 35 20 4 12| 2 32 13 17
71 4] 2 503 494 14 9 8 2 164 147 9 5| 12| 2 48 27 23
8l 4] 2 5 5 11 8 8 2 4 4 14 -13| o] 3 162 172 13
ol 4| 2 372 361 12 71 8| 2 221 240 9 -11] o] 3 481 416 19
10 4| 2 26 42 7 6 8 2 0 6 13 9] o] 3 1022 1007 25
1| 4] 2 91 100 11 5| 8 2 180 180 8 71 o 3 998| 1046 22
12 4] 2 31 34 20 -4 8| 2 1 5 12 5| of 3 724 736 17
13| 4] 2 35 53 12 3 8| 2 19 34 12 3| of 3 15 14 7
13| 5| 2 4 12 15 2| 8| 2 3 5 11 -1| o 3| 9432 9727 32
-2 5| 2 111 103 19 1| 8| 2 7 8 11 1| o| 3| 2652 2568 19
a1l sl 2 14 28 14 ol 8 2 2 7 11 3| o] 3| 12102 11590 46
-10f 5| 2 306 306 10 1l 8l 2 378 374 12 5 o 3| 4763 4680 37
9] s/ 2 32 42 18 2| 8 2 35 35 8 71 ol 3| 2077 2058 30
8] 5 2 640 626 17 3| 8 2 532 507 16 9l o 3 834 818 25
71 5] 2 60 63 19 4 8] 2 19 4 13 1| o] 3 211 229 13
6| 5 2 870 875 21 5| 8 2 584 573 40 13| o] 3 36 46 23
5| 5 2 125 138 6 6| 8 2 31 20 15 14| 1| 3 18 14 16
-4 51 2 582 589 18 71 8| 2 426 405 13 13| 1| 3 3 4 14
3| 5[ 2 192 194 7 8l 8| 2 32 15 15 12| 1| 3 45 33 14
2| s 2 17 4 9 9| 8| 2 170 155 10 11| 1] 3 47 63 7
-] 5/ 2 190 190 9 10 8] 2 7 5 16 -0 1] 3 167 163 8
of 5| 2 281 302 13 11| 8] 2 68 61 13 9 1/ 3 370 366 12
1 s 2 286 301 16 10 9| 2 32 39 16 -8 1 3 318 317 11
2| 5| 2| 2456 2445 20 9 9of 2 57 25 17 71 1] 3| 1939| 1958 21
3 5| 2 355 343 12 8 9 2 64 58 17 6| 1 3 202 221 8
4] 5| 2| 2479| 2413 44 71 9of 2 150 169 9 5] 1] 3] 3337] 3372 40




Anhang |: Tabellenanhang 103
h Fc? Fo’ | o(Fo)? h Fc? Fo’ | o(Fo)? h | k Fc? Fo’ | o(Fo)?
1T 475 480 10 2| 4] 3| 5039 4990 25 71 71 3 46 50 14
3| 1| 3| 13773| 14030 111 | 4] 3 186 200 7 gl 71 3 191 198 10
2| 1f 3 5 11 4 of 4| 3| 3006] 2973 95 ol 7| 3 9 13 15
-1| 1 3| 10931| 10775 60 1| 4| 3| 2598 2568 71 10 7| 3 68 79 9
ol 1| 3 736 728 12 2| 4| 3| 4301 4119 104 1| 7|1 3 0 8 16
1| 1| 3| 9317 8750 222 3| 4 3| 1566 1563 20 B ] 1 3 16
2| 1| 3| 1892 1790 55 4| 4| 3| 1017| 1019 16 -10 8| 3 44 51 16
3 1| 3| 5573 5395 61 5| 4| 3| 1931 1864 21 9 8 3 0 19 16
4 1| 3| 2412| 2350 20 6| 4] 3 186 198 11 8| 8 3 176 177 9
5] 1| 3 432 441 11 71 4] 3 832 820 17 71 8 3 21 36 9
6| 1| 3| 1634] 1575 18 8l 4| 3 17 29 11 6] 8 3 516 558 50
71 1| 3 75 75 5 9l 4| 3 271 278 9 5| 8 3 5 3 13
gl 1| 3 659 670 28 10| 4| 3 10 27 13 -4 8| 3| 1051 1007 26
ol 1| 3 29 27 11 11| 4| 3 60 48 15 3| 8 3 4 16 12
10f 1| 3 159 157 8 12 4] 3 15 20 16 2| 8| 3 1196 1166 21
11| 1| 3 41 8 13 13 4| 3 9 3 16 -1 8] 3 5 16 11
12 1| 3 31 46 14 13| 5| 3 0 3 15 ol 8| 3| 1392 1385 22
13| 1| 3 30 40 15 -12| 5| 3 1 18 14 1 8| 3 11 18 11
14| 1| 3 2 20 16 11| 5| 3 23 21 14 2 8| 3 505 508 16
14| 2| 3 1 3 15 -10 5| 3 7 22 15 3l 8 3 22 20 12
13| 2| 3 10 17 14 9 5[ 3 323 308 11 4 8| 3 274 283 10
12| 2| 3 7 19 16 8| 5[ 3 8 16 11 5| 8| 3 7 3 14
1| 2| 3 21 29 13 71 5| 3| 1119 1101 30 6| 8 3 21 21 17
-0 2| 3 149 145 8 6 5[ 3 24 21 10 71 8] 3 9 14 15
9 2| 3 110 100 7 5| 5| 3| 3076 3100 67 8l 8| 3 1 26 21
-8| 2| 3| 1231 1282 19 4| 5[ 3 44 48 7 9l 8| 3 0 13 16
70 2 3 38 41 7 3] 5| 3| 5127 5155 39 10 8| 3 9 17 16
6| 2| 3| 3422 3479 24 2| 5| 3 48 51 5 11| 8| 3 1 5 17
5| 2| 3 55 51 4 -1 5| 3| 5543 5651 87 -0 9f 3 28 42 16
-4 2| 3| 8922 9084 123 of 5| 3 39 38 10 9 9 3 3 3 16
3l 2 3 493 499 12 1| 5| 3| 3243 3234 37 8] 9 3 22 9 15
2| 2| 3| 15427| 15700 145 2l 5| 3 0 7 9 71 9 3 35 20 14
| 2| 3 738 736 8 3| 5| 3| 1230 1229 26 6| 9 3 47 42 10
ol 2| 3| 838 8375 126 4 5| 3 63 56 12 5| 9f 3 179 177 19
1 2| 3 1 1 5 5/ 5| 3 250 257 33 -4 9 3 4 2 13
2| 2| 3| 6301] 6104 174 6] 5 3 11 11 11 3] 9 3 183 182 9
3| 2| 3| 1320 1271 32 71 5| 3 0 17 11 2| 9 3 2 3 14
4 2| 3| 1248| 1210 14 8| 5| 3 34 28 18 -1 9] 3 252 251 9
5[ 2| 3 568 533 14 9| s/ 3 14 22 9 of 9 3 53 56 8
6l 2| 3 81 78 5 10 5| 3 13 29 23 1 9| 3 168 156 9
71 2| 3 503 506 23 11| 5| 3 34 27 15 2 9 3 158 157 8
8l 2| 3 5 2 10 12| 5| 3 10 3 16 3[ 9f 3 22 35 13
9l 2| 3 159 156 8 13| 5| 3 17 11 16 4 9| 3 214 216 21
10 2| 3 50 36 14 12| 6| 3 2 5 16 5/ 9f 3 1 14 14
11| 2| 3 46 54 12 11| 6| 3 106 109 11 6 9 3 214 208 10
12 2| 3 40 24 14 -10 6| 3 2 21 13 71 9| 3 11 24 23
13| 2| 3 9 19 16 9 6 3 183 191 9 gl 9 3 100 106 26
14 2| 3 18 20 16 8| 6 3 3 14 12 9| 9 3 18 19 17
13| 3| 3 1 14 14 71 6| 3 176 177 8 10[ 9| 3 56 41 18
-2 3] 3 196 190 9 6| 6 3 137 132 11 -8| 10[ 3 21 23 16
a1l 3| 3 0 23 13 5| 6 3 209 203 7 7| 10| 3 65 54 16
-10] 3| 3 487 478 17 -4 e 3 403 412 13 -6 10| 3 27 35 10
9 3 3 2 2 11 3l 6 3 4 10 9 5| 10[ 3 14 24 15
8] 3 3 703 689 15 2| 6 3 208 289 10 -4] 10| 3 67 78 9
71 3] 3 0 13 9 -1 6 3 191 207 7 3| 10[ 3 1 24 15
6] 3 3 556 577 13 of e 3 943 925 20 2| 10[ 3 42 29 10
5| 3 3 260 266 9 1l e 3 758 778 15 -1| 10| 3 39 49 10
-4 3] 3 302 314 10 2| e 3 155 168 25 ol 10 3 65 70 11
3] 3] 3 79 79 4 3| 6 3| 1318 1300 19 1| 10| 3 198 202 10
2| 3| 3 1170 1191 18 4 6| 3 63 37 11 2| 10| 3 45 24 15
-] 3] 3 708 724 33 5] 6 3| 1372 1366 21 3| 10| 3 198 197 14
ol 3| 3| 2335 2348 21 6| 6 3 4 2 11 4] 10| 3 52 55 9
1 3| 3 771 757 13 71 e 3 603 576 18 5[ 10 3 169 169 10
2| 3| 3| 4097 4091 35 8l 6 3 36 35 13 6| 10 3 18 3 17
3[ 3| 3 96 91 5 9| e 3 328 333 12 7| 10| 3 114 111 20
4 3| 3| 5625 5499 91 10 6| 3 33 9 15 gl 10 3 15 45 28
5[ 3| 3 45 38 5 11| 6| 3 87 97 11 7| 11| 3 50 52 17
6| 3| 3| 2182 2149 47 12 6 3 20 28 24 6| 11| 3 7 32 30
71 3| 3 29 31 10 5 B 14 30 15 5| 11f 3 134 128 11
8| 3| 3| 1085 1047 19 100 7] 3 145 135 9 -4 11f 3 3 25 20
9l 3| 3 19 35 12 9 71 3 74 82 13 3| 11| 3 164 174 14
10 3] 3 356 354 12 8 71 3 187 187 9 2| 11 3 0 24 21
11| 3| 3 27 31 8 71 71 3 138 141 11 -] 111 3 237 241 11
12 3] 3 74 79 11 6 71 3 209 202 8 of 11| 3 5 19 13
13| 3] 3 7 26 18 5l 71 3 306 304 11 1| 11| 3 176 183 10
13| 4| 3 42 56 12 4 71 3 2 2 10 2| 11| 3 19 37 11
12| 4] 3 16 28 17 3 71 3 674 685 16 3| 11| 3 79 77 25
B 1 144 143 8 2 71 3 27 33 7 4 111 3 18 20 16
-10| 4| 3 72 67 8 | 71 3 607 588 15 5[ 11| 3 36 39 18
9 4] 3 322 335 11 of 7|1 3 561 563 15 6| 11| 3 9 27 17
8| 4 3 426 442 14 1l 71 3 640 633 15 71 11| 3 1 3 17
7| 4l 3 372 392 13 2l 71 3 964 926 17 -4 12 3 47 41 18
6| 4] 3 832 819 46 3l 71 3 513 498 15 3| 12 3 0 21 17
5| 4 3 270 271 9 a4l 71 3 656 646 23 2| 12| 3 61 56 13
-4 4l 3| 2422 2443 29 51 71 3 142 144 8 -1 12| 3 1 14 17
3] 4] 3 0 19 9 6] 71 3 618 644 19 ol 12[ 3 46 45 18




Anhang |: Tabellenanhang

h | k|1 Fc? Fo? | o(Fo)? h | k[ Fc? Fo?
1| 12[ 3 12 3 17 ol 3| 4 647 655
2| 12| 3 20 31 12 1| 3| 4| 5883 5595
3| 12| 3 14 3 17 2| 3| 4| 404 398
4 12| 3 1 3 17 3| 3| 4| a777| 1735
-14| o] 4 2 3 21 a4 3| 4 327 321
-12| o] 4 68 52 21 51 3 4 363 363
-10| o] 4 207 219 11 6| 3 4 39 38
8| o 4| 1419 1373 27 71 3 4 0 9
-6 0| 4| 3915 4180 37 8 3 4 20 6
-4 o] 4| 6983 7220 40 9| 3| 4 48 47
2| of 4| 13576 13489 46 10 3| 4 0 3
ol o] 4| 11996 11400 41 11| 3| 4 59 39
2| o] 4| es841| 6420 35 12| 3| 4 0 8
4 o] 4| 1407 1434 22 13 3| 4 35 44
6] o 4 147 142 8 13| 4| 4 45 36
8l o 4 66 44 16 ‘12| 4| 4 2 15
10 o 4 78 75 11 ‘11| 4| 4 83 79
12 o 4 91 88 12 -0l 4| 4 93 91
14| 1| 4 52 55 16 9| 4 4 244 233
;13| 1| 4 0 6 14 -8| 4| 4| 400 406
‘12| 1| 4 129 112 10 7l 4 a4 111 111
11| 1| 4 19 14 13 6| 4| 4| 1111 1108
10| 1| 4 306 290 10 5| 4 4 8 1
9 1f 4 267 270 11 4| 4| 4| 2581 2580
-8 1| 4 565 583 19 3| 4] 4 79 78
7| 1| 4| 1007 1020 16 2| 4| 4| 3297 3377
6 1| 4 84 88 5 ‘1| 4| 4] 1167 1169
5| 1| 4| 2111 2119 18 ol 4| 4| 2307| 2312
4 1l 4 36 44 4 1| 4| 4| 1829 1800
3| 1| 4| 5147 5338 52 2| 4] 4 778 743
2| 1| 4| 1314 1340 12 3| 4| 4 1es9| 1572
-1f 1| 4| 3874 3895 18 a4l 4| 4 222 214
ol 1| 4| 3724 3748 66 5| 4| 4 1121 1108
1 1| 4| 1196 1157 11 6| 4] 4 23 32
2| 1| 4| 5688 5426 62 71 4 4 548 561
3| 1| 4] 423 426 10 8l 4| 4 47 22
4l 1| 4| 3651 3598 23 9| 4| 4 149 155
5| 1| 4 11 7 9 10 4| 4 68 73
6| 1| 4| 2442 2417 26 1| 4| 4 65 80
71 1 4 60 60 6 12 4| 4 27 33
8l 1| 4 669 655 16 13 4| 4 10 7
9l 1| 4 30 4 12 ‘12| 5| 4 81 70
10 1| 4 216 251 13 11| 5| 4 9 8
1| 1| 4 21 24 21 -10 5| 4 193 194
12 1| 4 46 40 15 9 5| 4 28 25
13 1| 4 11 5 15 8 5| 4 189 194
;13| 2| 4 89 93 18 71 5| 4 85 90
12| 2| 4 9 31 13 6| 5| 4 161 158
‘11| 2| 4 197 192 10 5| 5 4 11 12
-0l 2| 4 36 20 12 4 5| 4 2 7
9| 2 4] 444 422 14 3 5| 4 236 266
-8 2| 4 383 384 13 2| 5| 4 196 208
7 2 4 302 319 10 ‘1| 5| 4 151 153
6 2| 4 555 551 23 ol 5| 4| 1525 1535
5 2 4 118 123 5 1l 5| 4 121 125
-4 2| 4| 1274 1299 14 2| 5| 4 1893 1817
3 2| 4 40 32 8 3] 5| 4 174 182
2| 2| 4| 2850 2863 17 4| 5| 4| 2438] 2352
1| 2| 4| 1859 1956 14 51 5| 4 132 134
o 2| 4 609 598 9 6| 5| 4| 1413 1367
1| 2| 4| 4104 4034 20 71 5| 4 14 15
2| 2| 4 508 506 19 8 5 4 602 611
3| 2| 4| 4862| 4665 103 9| 5| 4 14 11
4 2| 4 151 152 10 10 5| 4 172 176
5| 2| 4| 3862| 3823 26 11| s| 4 2 3
6l 2| 4 7 1 10 122 5| 4 33 23
71 2| 4| 1729 1749 21 ‘12| 6| 4 15 20
gl 2| 4 9 7 11 11| 6| 4 50 65
ol 2| 4| 494 514 17 -10l 6| 4 95 107
10 2| 4 1 13 12 9 6 4 50 49
1| 2| 4 133 145 9 8| e 4| 424 435
12 2| 4 5 12 15 71 el 4 104 90
13 2| 4 13 38 15 -6| 6| 4| 1158 1153
;13| 3| 4 14 14 15 5 6 4 11 9
‘12| 3| 4 18 22 13 -4 el 4| 1932 1952
11| 3| 4 87 98 8 3| 6 4 59 59
-10| 3| 4 50 60 21 2| 6| 4| 2471 2452
9| 3| 4| 424 415 14 -1 e 4 163 173
-8 3] 4 45 33 10 ol 6| 4| 2121 2070
7| 3| 4| 1982 1975 22 1 6 4 535 531
6 3] 4 103 108 5 2| 6 4 869 818
5| 3| 4| 3814 3797 95 3| 6 4| 456 454
4 31 4 48 52 4 4 6 4 289 266
3| 3| 4| 7038 7116 129 5] 6| 4 221 218
2 3 4 93 93 4 6| 6 4 14 5
1] 3| 4| 8306 8293 56 71 6] 4 62 42
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Anhang |: Tabellenanhang 105

h | k Fc’ Fo’ | o(Fo)? h F’ Fo’ | a(Fo)® h | k Fc’ Fo’ | o(Fo)
-5 11 4 9 3 17 12 2 5 48 49 19 -6 6 5 100 87 9
-4 11 4 0 12 16 13 2 5 3 30 26 -5 6 5 20 14 12
-3 11 4 13 9 17 -13 3 5 0 3 15 -4 6 5 180 186 7
-2 11 4 21 20 18 -12 3 5 113 96 9 -3 6 5 69 72 6
-1 11 4 2 3 16 -11 3 5 2 23 13 -2 6 5 304 298 15
ol 11 4 64 54 11 -10 3 5 214 203 9 -1 6 5 568 583 14
1] 11 4 2 3 15 -9 3 5 17 23 11 0 6 5 58 56 7
21 11 4 104 102 10 -8 3 5 309 319 11 1 6 5 1133 1142 21
31 11 4 7 33 16 -7 3 5 41 36 10 2 6 5 73 70 6
4| 11 4 104 89 22 -6 3 5 29 31 6 3 6 5 1049 1032 19
5| 11 4 11 9 17 -5 3 5 44 37 6 4 6 5 7 3 11
6 11 4 72 46 18 -4 3 5 202 204 9 5 6 5 807 785 32
-4 12 4 40 47 18 -3 3 5 133 146 5 6 6 5 25 22 16
-3 12 4 1 26 25 -2 3 5 867 882 13 7 6 5 484 466 27
-2 12 4 45 40 17 -1 3 5 113 108 7 8 6 5 27 15 14
-1 12 4 9 13 17 0 3 5 4341 4288 121 9 6 5 151 152 10
0| 12 4 43 49 18 1 3 5 23 14 13 10 6 5 37 30 18
1l 12 4 31 18 18 2 3 5 5007 4718 61 11 6 5 40 38 16
2| 12 4 30 22 17 3 3 5 68 61 5 -11 7 5 23 15 16
31 12 4 51 37 32 4 3 5 2615 2573 31 -10 7 5 76 72 12
-13 0 5 114 128 14 5 3 5 31 26 12 -9 7 5 52 35 10
-11 0 5 222 204 13 6 3 5 2053 1982 23 -8 7 5 72 77 8
-9 0 5 503 519 22 7 3 5 1 11 10 -7 7 5 156 155 8
-7 0 5 327 322 15 8 3 5 518 526 17 -6 7 5 23 6 12
-5 0 5 19 9 11 9 3 5 34 28 19 -5 7 5 226 221 8
-3 0 5 884 920 17 10 3 5 134 141 9 -4 7 5 9 2 11
-1 0 5 3482 3539 27 11 3 5 9 10 14 -3 7 5 239 225 9
1 0 5| 11738| 11258 48 12 3 5 26 24 15 -2 7 5 353 356 12
3 0 5 4904 4766 36 13 3 5 5 11 16 -1 7 5 497 493 15
5 0 5 3922 3867 38 -13 4 5 34 54 15 0 7 5 686 642 27
7 0 5 1562 1598 30 -12 4 5 44 28 15 1 7 5 232 216 19
9 0 5 263 294 15 -11 4 5 89 86 8 2 7 5 776 750 17
11 0 5 80 88 12 -10 4 5 121 133 8 3 7 5 158 165 8
13 0 5 6 25 21 -9 4 5 100 102 7 4 7 5 847 833 20
-13 1 5 18 25 15 -8 4 5 388 378 23 5 7 5 78 86 8
-12 1 5 44 34 14 -7 4 5 92 85 11 6 7 5 245 230 9
-11 1 5 122 133 16 -6 4 5 969 967 17 7 7 5 11 6 14
-10 1 5 50 51 9 -5 4 5 1 6 9 8 7 5 125 153 14
-9 1 5 448 428 15 -4 4 5 1208 1202 16 9 7 5 0 11 14
-8 1 5 44 45 6 -3 4 5 191 194 7 10 7 5 17 29 16
-7 1 5 1618 1590 41 -2 4 5 1635 1625 33 11 7 5 0 24 22
-6 1 5 25 31 8 -1 4 5 1239 1230 21 -10 8 5 59 55 16
-5 1 5 3530 3552 24 0 4 5 2233 2126 36 -9 8 5 2 20 16
-4 1 5 70 65 4 1 4 5 1289 1291 16 -8 8 5 196 188 19
-3 1 5 4059 4169 23 2 4 5 527 501 13 -7 8 5 0 18 14
-2 1 5 367 417 9 3 4 5 2043 1928 29 -6 8 5 459 473 25
-1 1 5 5769 5754 24 4 4 5 409 418 13 -5 8 5 3 5 13
0 1 5 845 861 11 5 4 5 1008 971 20 -4 8 5 692 728 19
1 1 5 3193 3017 19 6 4 5 42 61 6 -3 8 5 1 12 12
2 1 5 1577 1495 15 7 4 5 380 389 13 -2 8 5 842 845 25
3 1 5 411 375 19 8 4 5 11 30 12 -1 8 5 2 11 12
4 1 5 1379 1346 20 9 4 5 125 136 8 0 8 5 431 403 14
5 1 5 245 249 9 10 4 5 9 3 14 1 8 5 1 4 12
6 1 5 802 794 16 11 4 5 15 8 15 2 8 5 270 283 10
7 1 5 87 88 8 12 4 5 19 12 16 3 8 5 6 9 13
8 1 5 262 290 11 -12 5 5 1 3 15 4 8 5 19 19 13
9 1 5 45 48 14 -11 5 5 61 49 10 5 8 5 1 8 14
10 1 5 83 101 8 -10 5 5 0 3 13 6 8 5 2 17 14
11 1 5 59 55 10 -9 5 5 313 339 12 7 8 5 0 3 15
12 1 5 11 7 15 -8 5 5 0 20 17 8 8 5 15 6 15
13 1 5 25 23 15 -7 5 5 1081 1104 20 9 8 5 0 36 16
-13 2 5 13 29 15 -6 5 5 1 11 10 10 8 5 26 3 17
-12 2 5 38 20 14 -5 5 5 2325 2294 24 -9 9 5 17 12 16
-11 2 5 10 16 13 -4 5 5 18 25 7 -8 9 5 8 9 15
-10 2 5 235 248 11 -3 5 5 3106 3150 42 -7 9 5 53 40 14
-9 2 5 8 13 11 -2 5 5 2 9 9 -6 9 5 0 3 14
-8 2 5 1035 1039 18 -1 5 5 2873 2764 70 -5 9 5 95 81 9
-7 2 5 8 14 12 0 5 5 21 29 6 -4 9 5 5 11 14
-6 2 5 3195 3184 25 1 5 5 1104 1081 16 -3 9 5 182 182 9
-5 2 5 0 3 8 2 5 5 69 72 5 -2 9 5 33 31 14
-4 2 5 5411 5420 80 3 5 5 292 293 11 -1 9 5 82 89 17
-3 2 5 147 175 6 4 5 5 10 7 10 0 9 5 130 123 9
-2 2 5 6358 6395 27 5 5 5 6 13 11 1 9 5 37 46 14
-1 2 5 21 22 8 6 5 5 82 84 7 2 9 5 148 164 16
0 2 5 5077 4958 24 7 5 5 45 41 13 3 9 5 1 12 14
1 2 5 706 692 11 8 5 5 10 11 13 4 9 5 200 207 10
2 2 5 978 962 24 9 5 5 93 88 33 5 9 5 16 33 15
3 2 5 299 288 22 10 5 5 18 32 14 6 9 5 121 126 14
4 2 5 146 145 8 11 5 5 40 32 20 7 9 5 21 9 16
5 2 5 529 509 13 12 5 5 7 13 16 8 9 5 89 121 32
6 2 5 35 37 10 -12 6 5 0 3 16 9 9 5 21 43 16
7 2 5 236 232 8 -11 6 5 48 55 11 -8 10 5 13 46 15
8 2 5 150 145 9 -10 6 5 10 26 21 -7 10 5 10 4 16
9 2 5 71 64 9 -9 6 5 68 59 10 -6( 10 5 29 34 15
10 2 5 81 81 27 -8 6 5 53 71 18 -5 10 5 1 19 15
11 2 5 38 32 14 -7 6 5 39 24 9 -4 10 5 20 6 15




Anhang |: Tabellenanhang 106
h | k Fc? Fo’ | o(Fo)? h Fc? Fo’ | o(Fo)? h | k Fc? Fo’ | o(Fo)?
3] 10 5 31 27 22 5] 2] 6] 1723] 1716 21 -10 e 6 109 106 10
2| 10| 5 58 43 11 6] 2| 6 8 22 10 9 6| 6 47 48 10
-1| 10| 5 135 130 10 71 2| 6 733 747 17 8| 6 6 316 321 14
ol 10 5 39 39 15 8l 2| 6 8 25 15 71 6] 6 5 15 12
1| 10| 5 172 182 14 9l 2| 6 196 226 9 6| 6/ 6 783 793 19
2[ 10| 5 35 27 15 100 2| 6 14 9 14 5| 6] 6 0 9 11
3[ 10 5 236 222 10 11| 2| 6 33 42 15 -4l 6| 6 1036 1047 19
4 10| 5 23 21 18 122[ 2| 6 3 20 15 3 6] 6 40 26 11
5[ 10 5 138 156 11 13| 2| 6 3 22 15 2| e 6| 1270 1273 19
6| 10 5 14 25 16 13| 3] 6 22 35 15 -1 e 6 437 414 13
71 10| 5 54 51 18 12| 3] 6 6 11 14 ol e 6 694 668 16
6| 11/ 5 2 3 16 N 1 156 158 9 1 6 6 231 213 8
5| 111 5 85 106 26 100 3] 6 22 20 13 2 6| 6 251 238 9
-4 11f 5 0 11 16 9 3 6 525 486 16 3[ 6| 6 363 349 12
3] 111 5 137 158 11 8 3 6 39 37 8 4 6| 6 13 27 11
2| 11[ 5 5 3 17 71 3| e 1229 1175 19 5| 6| 6 116 107 8
-1 111 5 95 90 10 6| 3 6 0 2 9 6| 6| 6 3 12 13
ol 11| 5 6 27 20 5| 3| 6| 2682 2732 51 71 6| 6 27 15 10
1| 11| s 74 76 10 4 3| 6 5 12 10 8l 6| 6 41 27 14
2| 11| s 16 21 16 3| 3| 6 2728 2728 24 9| 6| 6 1 7 14
3 11| 5 32 35 17 2| 3 6 262 252 10 10 6| 6 23 37 15
4] 11| 5 7 10 17 -1 3| 6 2934 2916 22 11| 6| 6 1 3 16
5[ 11| 5 2 6 17 of 3] 6 320 303 10 -0 7| 6 4 10 15
2| 12[ 5 34 66 17 1| 3| e 1151 1126 20 9 71 6 101 101 9
-1 12[ 5 9 22 18 2| 3| 6 268 265 9 8l 71 6 6 24 13
ol 12[ 5 19 3 18 3 3| 6 184 176 8 70 71 6 316 321 11
1| 12| s 11 36 17 4l 3| 6 228 212 8 6| 7/ 6 0 13 12
2| 12| 5 3 10 17 51 3] 6 7 21 13 5 71 6 373 343 12
-12[ o 6 89 99 13 6] 3| 6 25 4 10 -4 71 6 26 20 16
-10f o 6 469 446 22 71 3| 6 82 80 25 3 71 6 577 591 32
8] o] 6 1091 1113 27 8| 3| 6 5 8 12 2 71 6 72 68 7
6] 0| 6| 2662 2640 33 9l 3| 6 80 102 8 | 71 6 293 289 12
-4 o 6| 4112 4270 37 10 3| 6 2 18 14 of 7| 6 187 184 8
2| o] 6| 3319 3280 30 11| 3| 6 55 44 11 1l 71 e 147 147 8
ol ol 6| 3928/ 3797 31 12| 3] 6 1 3 16 2l 71 6 248 249 9
2 ol 6 384 375 15 ‘12| 4] 6 21 23 19 3l 71 6 14 21 19
4 o] 6 230 215 11 11| 4| 6 48 33 14 40 7|1 6 179 182 8
6 ol 6 43 66 8 10 4| 6 92 83 8 5| 71 6 22 7 13
gl ol 6 108 134 10 9 4| s 32 44 18 6| 7| 6 132 131 9
10 of 6 103 113 12 8l 4| 6 351 354 13 71 71 6 29 8 15
12| o] 6 50 56 22 71 4| 6 48 65 13 gl 7| 6 61 78 16
-3 1] e 3 16 15 6| 4| 6 951 927 32 9l 7| 6 48 57 16
12| 1] e 80 73 11 5| 4] 6 21 17 9 10 71 6 18 7 16
5 I 44 51 10 -4 4| e 1193 1219 17 -10 8| 6 2 23 15
-0 1] s 99 87 8 3l 4] 6 363 367 17 9 8 6 24 34 15
9 1 6 154 147 8 2| 4] e 1338 1330 17 8] 8 6 1 6 15
8 1| 6 64 65 6 -1 4| 6 708 731 14 71 8] 6 3 3 14
71 1 6 624 628 15 of 4| s 534 529 13 6] 8 6 0 14 14
6 1 6 28 32 15 1| 4| e 1950 1919 25 5 8 6 16 18 13
5| 1| 6| 1753 1742 19 2l 4] 6 228 210 8 -4 8] 6 5 18 13
40 1l 6 623 606 12 3| 4| 6| 1118 1088 17 3 8 6 97 86 8
3] 1| e 1567 1577 16 a4 4| 6 37 37 7 2| 8 6 4 14 13
2| 1| 6| 1058 1101 52 5| 4/ 6 809 797 21 -1 8] 6 367 341 20
-1| 1| 6| 1579 1547 15 6| 4] 6 47 49 7 ol 8 6 12 19 14
of 1| 6| 3499 3428 34 71 4| 6 313 348 12 1 8 6 421 414 14
1 1| 6 664 620 12 8| 4| 6 106 97 8 2 8| 6 24 23 13
2| 1| 6| 3991 3806 24 9l 4| 6 83 89 18 3[ 8| 6 553 524 17
3l 1| 6 2 12 9 10 4| 6 57 74 21 4 8] 6 33 41 10
4 1| 6| 2062 2024 21 11| 4| 6 18 26 15 5/ 8| 6 272 276 10
5] 1| 6 44 43 7 12 4| 6 24 37 16 6| 8| 6 50 52 11
6| 1| 6| 1245 1249 19 12| 5| 6 51 55 15 71 8| 6 155 167 20
71 1| s 85 89 6 ‘1| 5| 6 15 17 15 8l 8| 6 15 25 15
gl 1| 6 299 322 11 10 5| 6 47 45 14 9l 8| 6 45 54 17
9l 1| 6 71 72 8 9 5 6 13 25 13 8] 9 6 7 3 16
10 1| 6 79 102 8 8 5 6 42 34 13 71 9 6 133 113 21
1| 1| 6 30 7 15 71 5| 6 16 5 12 6] 9 6 0 11 14
12 1| 6 7 11 15 6| 5| 6 9 10 11 5 9 6 172 172 9
13| 1| 6 7 17 16 5| 5[ 6 140 137 6 -4 9 6 4 19 14
13| 2| 6 62 70 11 -4 5[ 6 202 212 9 3 9 6 279 275 15
12| 2| 6 9 7 15 3 5/ 6 4 8 9 2| 9 6 86 90 11
N ] 100 95 8 2| 5/ 6 733 744 23 -1 9| 6 204 192 10
-10f 2| 6 55 59 8 -1l 5/ 6 121 127 12 ol 9 s 127 124 17
9 2| 6 69 70 11 of 5| 6| 1338 1306 38 1 9| 6 113 107 15
8 2| 6 95 95 8 1l s/ 6 140 136 6 2 9 6 113 117 9
71 2| 6 37 39 5 2| 5| e 1750 1738 31 3[ 9 6 33 13 15
6 2| 6 577 554 14 3 5| 6 30 16 10 4 9| 6 107 109 9
5 2| 6 143 130 5 4 5| 6| 1237 1173 30 5[ 9 6 1 22 19
-4 2| 6 891 899 27 5/ 5| 6 62 71 6 6 9 6 35 42 16
3 2| 6 982 1008 14 6| 5| 6 619 622 18 71 9 6 1 5 16
2| 2| 6 375 369 10 71 s| 6 12 22 19 8l 9 6 8 10 17
-1l 2| e 1830 1820 17 8| 5| 6 270 279 10 7| 10| 6 0 7 16
of 2| 6] 1232 1189 33 9l 5| 6 3 10 14 6| 10| 6 86 83 10
1| 2| 6| 3967 3834 85 10| 5| 6 52 71 12 5| 10| 6 3 26 21
2 2| 6 28 18 9 11| 5| 6 0 3 15 -4] 10| 6 133 138 10
3| 2| 6| 2840 2771 45 12| 5| 6 9 29 16 3] 10| 6 1 5 15
4] 2| 6 23 24 9 -11] 6] 6 17 16 15 2| 10/ 6 124 124 9




Anhang |: Tabellenanhang 107

h | k Fc’ Fo’ | o(Fo)? h F’ Fo’ | a(Fo)® h | k Fc’ Fo’ | o(Fo)
-1 10 6 7 28 15 -9 3 7 19 8 13 5 6 7 386 430 36
0| 10 6 53 45 16 -8 3 7 6 16 13 6 6 7 35 35 17
1] 10 6 5 20 14 -7 3 7 65 62 17 7 6 7 190 198 10
2|l 10 6 20 32 19 -6 3 7 2 5 10 8 6 7 36 28 15
3] 10 6 17 19 15 -5 3 7 24 26 9 9 6 7 57 80 9
4| 10 6 0 3 16 -4 3 7 480 472 13 10 6 7 9 16 16
51 10 6 12 24 16 -3 3 7 43 44 5 -10 7 7 18 9 15
6] 10 6 8 3 17 -2 3 7 1664 1674 19 -9 7 7 48 42 11
71 10 6 19 47 31 -1 3 7 0 11 9 -8 7 7 18 35 16
-5 11 6 6 3 17 0 3 7 2322 2270 21 -7 7 7 74 58 35
-4 11 6 5 9 16 1 3 7 0 5 9 -6 7 7 7 28 13
-3 11 6 6 3 17 2 3 7 2611 2577 24 -5 7 7 143 134 8
2 11 6 43 61 13 3 3 7 27 21 11 -4 7 7 71 67 8
-1 11 6 1 15 16 4 3 7 1934 1863 26 -3 7 7 158 153 8
ol 11 6 75 53 12 5 3 7 5 2 10 -2 7 7 307 320 11
11 11 6 2 21 16 6 3 7 637 641 17 -1 7 7 84 92 7
2| 11 6 97 92 10 7 3 7 26 6 12 0 7 7 547 565 17
31 11 6 7 15 16 8 3 7 231 263 10 1 7 7 122 115 8
4| 11 6 87 79 13 9 3 7 5 27 18 2 7 7 618 629 18
51 11 6 13 24 17 10 3 7 40 50 10 3 7 7 31 29 13
-13 0 7 40 33 22 11 3 7 4 3 16 4 7 7 307 293 12
-11 0 7 113 107 12 12 3 7 3 29 15 5 7 7 8 16 13
-9 0 7 36 17 17 -12 4 7 35 43 15 6 7 7 166 160 9
-7 0 7 16 18 14 -11 4 7 22 17 14 7 7 7 0 20 18
-5 0 7 89 90 8 -10 4 7 172 162 15 8 7 7 28 43 15
-3 0 7 1655 1656 25 -9 4 7 29 30 13 9 7 7 1 4 15
-1 0 7 3152 3086 32 -8 4 7 255 238 21 10 7 7 3 15 16
1 0 7 4233 4150 37 -7 4 7 0 2 12 -9 8 7 1 9 15
3 0 7 3824 3659 38 -6 4 7 529 535 15 -8 8 7 153 155 10
5 0 7 1818 1765 31 -5 4 7 103 98 10 -7 8 7 0 5 14
7 0 7 454 509 22 -4 4 7 748 772 38 -6 8 7 271 282 11
9 0 7 153 196 12 -3 4 7 372 376 19 -5 8 7 2 3 13
11 0 7 5 26 19 -2 4 7 450 439 13 -4 8 7 337 331 11
-12 1 7 20 27 14 -1 4 7 885 842 16 -3 8 7 2 7 13
-11 1 7 138 139 8 0 4 7 332 354 32 -2 8 7 296 300 10
-10 1 7 15 8 13 1 4 7 1207 1156 18 -1 8 7 7 12 13
-9 1 7 464 446 15 2 4 7 159 150 6 0 8 7 153 152 9
-8 1 7 1 9 11 3 4 7 872 841 27 1 8 7 1 13 13
-7 1 7 790 798 29 4 4 7 6 18 10 2 8 7 23 5 14
-6 1 7 54 61 5 5 4 7 369 379 13 3 8 7 1 9 14
-5 1 7 1924 1898 21 6 4 7 3 2 12 4 8 7 2 16 14
-4 1 7 332 322 11 7 4 7 167 177 19 5 8 7 0 4 14
-3 1 7 1587 1630 18 8 4 7 6 10 13 6 8 7 16 24 16
-2 1 7 539 515 16 9 4 7 17 28 14 7 8 7 5 10 15
-1 1 7 1203 1170 15 10 4 7 24 14 14 8 8 7 36 52 16
0 1 7 952 925 21 11 4 7 3 20 17 9 8 7 4 7 16
1 1 7 413 376 11 12 4 7 8 6 16 -8 9 7 0 3 15
2 1 7 923 906 16 -11 5 7 69 72 14 -7 9 7 42 38 16
3 1 7 54 52 15 -10 5 7 0 10 14 -6 9 7 7 35 15
4 1 7 486 473 17 -9 5 7 230 239 9 -5 9 7 56 49 15
5 1 7 70 85 8 -8 5 7 1 11 13 -4 9 7 30 40 14
6 1 7 230 223 9 -7 5 7 666 648 18 -3 9 7 53 49 15
7 1 7 46 25 12 -6 5 7 0 26 15 -2 9 7 92 77 15
8 1 7 93 90 15 -5 5 7 1079 1077 19 -1 9 7 27 28 14
9 1 7 89 90 8 -4 5 7 13 11 10 0 9 7 97 103 9
10 1 7 15 24 14 -3 5 7 1331 1346 38 1 9 7 0 3 14
11 1 7 40 55 10 -2 5 7 3 9 10 2 9 7 148 155 9
12 1 7 2 4 15 -1 5 7 794 813 16 3 9 7 7 8 14
-12 2 7 45 68 15 0 5 7 26 23 10 4 9 7 102 115 13
-11 2 7 8 20 13 1 5 7 312 296 20 5 9 7 25 31 20
-10 2 7 251 238 9 2 5 7 42 47 10 6 9 7 77 89 19
-9 2 7 0 8 12 3 5 7 0 3 10 7 9 7 28 25 20
-8 2 7 650 662 17 4 5 7 50 53 8 8 9 7 32 28 17
-7 2 7 3 8 10 5 5 7 46 47 9 -6 10 7 10 3 16
-6 2 7 1573 1574 39 6 5 7 18 20 12 -5 10 7 9 3 15
-5 2 7 79 71 9 7 5 7 127 130 10 -4 10 7 24 31 25
-4 2 7 2395 2382 22 8 5 7 29 31 14 -3 10 7 43 27 16
-3 2 7 174 180 8 9 5 7 84 92 14 -2 10 7 20 18 15
-2 2 7 1985 1996 19 10 5 7 8 18 15 -1 10 7 116 122 9
-1 2 7 182 176 6 11 5 7 39 51 16 0| 10 7 26 23 15
0 2 7 1052 1055 20 -11 6 7 21 16 15 1] 10 7 168 175 10
1 2 7 396 399 25 -10 6 7 13 41 14 2| 10 7 24 34 15
2 2 7 148 136 7 -9 6 7 5 17 14 3| 10 7 122 122 10
3 2 7 248 237 9 -8 6 7 63 74 8 4| 10 7 8 22 19
4 2 7 36 39 7 -7 6 7 2 3 13 5] 10 7 76 85 20
5 2 7 161 161 6 -6 6 7 79 79 7 6] 10 7 5 25 20
6 2 7 156 158 7 -5 6 7 58 65 11 -3 11 7 51 47 17
7 2 7 72 66 7 -4 6 7 79 80 7 -2 11 7 5 13 17
8 2 7 148 132 11 -3 6 7 364 368 21 -1 11 7 42 42 20
9 2 7 51 64 24 -2 6 7 47 63 13 o 11 7 12 10 17
10 2 7 100 103 9 -1 6 7 595 590 16 11 11 7 14 7 17
11 2 7 4 8 14 0 6 7 2 5 10 21 11 7 3 34 16
12 2 7 27 36 16 1 6 7 692 668 17 31 11 7 2 3 17
-12 3 7 58 59 14 2 6 7 7 14 11 -12 0 8 89 90 13
-11 3 7 9 35 10 3 6 7 751 734 31 -10 0 8 356 349 16
-10 3 7 55 62 10 4 6 7 28 39 16 -8 0 8 777 745 26




Anhang |: Tabellenanhang 108
h Fc? Fo’ | o(Fo)? h Fc? Fo’ | o(Fo)? h | k Fc? Fo’ | o(Fo)?
6] o] 8 1234] 1206 28 9 4] 8 3 8 13 5| 8] 8 46 59 8
-4 o 8| 1505 1457 27 8| 4 s 237 231 14 -4 8l 8 0 10 13
2| o 8 930 948 22 71 4| 8 4 2 12 3] 8 8 176 166 9
ol o s 132 127 8 6| 4| 8 360 362 13 2| 8 8 0 8 10
2 o s 91 94 8 5| 4] 8 34 23 12 1| 8l 8 246 245 11
4 o] 8 139 123 9 -4l 4| 8 484 506 22 ol 8 8 2 13 14
6 ol s 117 133 10 3l 4| 8 273 259 9 1 8| 8 362 381 14
gl o s 88 68 11 2| 4] 8 280 287 10 2| 8] 8 23 27 14
10[ o] 8 78 117 12 ‘1| 4] s 700 697 16 3[ 8| s 213 184 10
12 o] 8 21 15 22 ol 4| s 103 101 6 4 8| 8 21 7 14
12| 1| 8 18 18 14 1l 4 s 503 596 15 5| 8| 8 145 155 9
5 I 26 14 14 2| 4] s 13 13 11 6| 8| s 16 50 15
-10] 1| 8 22 20 13 3| 4 s 844 859 26 71 8| s 49 62 10
9 1 8 131 117 15 a4l 4| s 34 32 8 gl 8| s 10 3 17
8] 1| 8 1 3 11 5| 4/ 8 335 325 11 71 9f 8 48 57 11
71 1| 8 272 283 14 6| 4] 8 108 118 10 6] 9 8 3 3 16
6| 1| 8 73 66 22 71 4| s 122 136 23 5 9] 8 102 93 10
5 1 8 411 395 14 8| 4| s 79 86 8 -4 9] 8 39 37 12
-4 1| 8 338 330 11 9|l 4| s 41 40 15 3] 9] 8 94 96 17
3 1 8 698 734 14 10 4| 8 31 38 17 2| 9f 8 44 40 15
2| 1| 8| 1448| 1479 18 11| 4| 8 3 3 15 -1 9] 8 68 55 16
-] 1| 8 333 373 11 ‘11| 5| 8 3 18 15 of 9 s 94 107 19
ol 1| 8| 1669 1613 19 -10 5| 8 12 35 14 1 9| 8 38 35 19
1 1| s 41 46 8 9 5 8 17 13 13 2 9o s 68 60 9
2| 1| 8| 1471 1468 23 8| 5[ 8 4 7 13 3[ 9 s 2 9 15
3l 1| 8 1 14 13 71 5| 8 16 23 14 4 9| 8 27 34 21
4 1| 8| 1297| 1245 19 6| 5 8 82 83 7 5[ 9o s 0 14 15
5[ 1| s 80 88 15 5| 5 8 8 36 11 6 9 s 10 3 16
6| 1| 8 262 272 15 -4l 5| 8 363 357 12 71 9 s 8 3 17
71 1| s 86 96 12 3 5/ 8 76 72 7 5| 10| 8 1 10 16
8l 1| 8 142 157 8 2| 5/ 8 850 832 17 -4] 10| 8 46 51 16
9l 1| s 55 54 10 -1l 5/ 8 19 21 15 3] 10| 8 8 3 16
10 1| 8 10 3 14 of 5| 8 951 907 18 2| 10| 8 29 3 17
11| 1| 8 18 15 15 1| 5| 8 24 29 10 -1| 10| 8 3 18 16
12 1| 8 1 3 15 2| s| s 890 860 18 ol 10[ s 9 15 16
12| 2| 8 4 40 14 3| 5| 8 52 54 7 1| 10| 8 11 22 16
1| 2| 8 33 27 14 4 5| 8 465 454 16 2| 10| 8 2 37 15
-0 2| s 28 19 13 5] 5| 8 2 11 12 3| 10| 8 11 3 16
9 2 8 4 11 12 6] 5| 8 233 251 18 4] 10| 8 6 4 16
8] 2| 8 97 93 7 71 s| s 9 3 14 5| 10| 8 14 29 24
71 2| 8 50 43 7 8| 5| s 47 66 16 -1 111 8 0 13 16
6| 2/ 8 116 114 11 9| 5| 8 0 9 14 ol 11| s 64 70 13
5 2| 8 284 275 10 10 5| 8 13 13 15 1| 11| 8 4 3 17
-4 2| 8 247 251 9 -10 6| 8 82 85 10 A1) o o9 4 4 20
3| 2| 8| 1074 1051 17 9 e 8 4 16 14 9 o o9 4 3 18
2| 2 8 425 422 15 8| o6 8 187 187 14 71 o 9 64 63 10
-1| 2| 8| 1941| 1888 21 71 6 8 2 8 13 5 o 9 305 288 15
of 2| s 40 52 14 6| 6 8 310 321 12 3| of 9 709 711 22
1| 2| 8| 1572 149 19 5| 6] 8 18 13 13 -1l o] 9 1922 1963 31
2 2| s 90 84 15 -4l 6 8 510 515 17 1| o] 9| 1516 1545 29
3 2| 8| 1415 1370 61 3 6 8 81 87 7 3[ of 9| 1435 1393 29
4 2| 8 3 24 9 2| e 8 204 328 12 5/ o 9 497 517 22
5[ 2| s 577 566 16 -1l 6 8 92 89 7 71 o 9 190 219 12
6| 2| 8 12 12 12 ol 6 s 172 171 8 9l o 9 17 19 19
71 2| s 178 201 12 1| 6| 8 264 269 10 11| o] o9 1 3 22
8l 2| s 14 17 14 2| 6| 8 28 18 13 a1 1] 9 79 69 12
9l 2| s 47 54 10 3| 6 s 79 81 8 -0 1] o9 3 11 13
10[ 2| 8 13 18 14 4 6| 8 6 3 13 9 1| 9 247 259 10
1| 2| 8 3 7 15 5] 6| 8 46 34 13 8| 1 9 14 10 12
12 2| 8 2 3 16 6| 6 8 38 30 17 71 1 9 516 503 17
12| 3| 8 2 3 15 71 e s 6 5 14 6 1 9 96 98 7
11| 3| 8 128 148 14 8| 6 8 34 41 10 5 1 9 396 406 14
-10f 3| s 2 15 13 9| e s 1 3 15 -4 1) 9 246 241 8
9 3 8 385 388 14 10| 6| 8 25 23 20 3 1 9 603 617 20
8] 3 8 5 12 12 9 71 8 88 85 10 2 1 9 632 618 15
71 3] 8 685 657 18 8 71 8 0 18 14 - 1 9 110 108 6
6] 3 8 1 6 11 71 71 8 165 151 9 ol 1| 9 497 485 14
5| 3] 8 1037 1032 19 6 7| 8 3 7 13 1 1 9 5 6 9
-4 3| 8 27 9 10 5 71 8 223 234 12 2 1] o9 309 313 15
3] 3] 8 1058 1075 17 -4l 71 8 21 33 16 3[ 1] o9 19 28 10
2| 3 8 41 32 7 3 71 8 128 117 8 40 1] o9 191 193 8
-1 3] 8 348 366 12 2 71 8 100 118 20 5] 1] 9 102 94 7
ol 3 s 124 123 8 - 71 8 69 73 8 6 1| o9 46 43 9
1 3| 8 130 138 8 of 7| 8 93 89 15 71 1] o9 75 82 8
2 3| s 181 180 8 il 71 s 1 3 13 gl 1| o9 9 3 14
3[ 3| s 0 19 10 2l 71 s 165 166 8 9l 1| o9 53 56 10
4 3| 8 25 26 9 3l 71 8 27 33 22 10 1| o9 1 14 14
5] 3] 8 128 118 7 a4l 7|1 8 127 126 9 1| 1] o9 16 43 15
6 3| s 33 29 12 5| 71 8 25 36 14 a1 2| 9 1 6 15
71 3| s 66 64 19 6| 7| s 67 73 18 -0 2| 9 134 144 9
8l 3| s 1 14 13 71 71 8 62 61 11 9 2[ o9 0 9 12
9l 3| s 79 89 9 gl 71 s 29 54 11 8 2| 9 370 365 14
10 3| 8 0 3 14 9l 7| s 22 34 28 70 2 9 35 27 12
11| 3| 8 33 25 16 8 8 8 1 9 15 6 2| 9 484 479 16
11| 4] 8 8 25 16 71 8 8 5 3 15 5 2| 9 54 52 8
-100 4] s 85 82 9 6] 8 8 2 25 17 4] 2] 9 623 651 16




Anhang |: Tabellenanhang 109

h Fc? Fo’ | o(Fo)? h | k|1 Fc? Fo’ | o(Fo)? h | Fc? Fo’ | o(Fo)?
3l 2] 9 129 130 6 -4l 6l 9 23 24 13 -] 1] 10 28 35 11
2 2| 9 459 472 14 3 e 9 285 276 23 ol 1| 10 728 722 17
| 2| 9 348 342 19 2| e 9 0 11 12 1 1| 10 1 10 10
of 2| o9 53 52 12 -1 6 9 407 406 15 2| 1] 10 587 628 17
1 2| 9 74 78 6 ol 6 9 1 6 12 3| 1] 10 22 23 18
2l 2| 9 0 20 10 1l e 9 445 448 15 4] 1] 10 230 231 8
3l 2| 9 173 177 7 2l 6] 9 57 74 7 5 1] 10 a4 47 7
40 2| o9 99 107 11 3 e 9 269 277 25 6| 1| 10 137 155 8
5[ 2| o9 43 35 13 4 6| 9 34 36 14 71 1] 10 46 37 10
6 2| o9 149 150 8 5/ 6 9 164 181 9 8l 1| 10 11 27 10
71 2| o9 26 25 13 6] 6 9 34 40 15 9| 1| 10 22 22 14
8l 2| o 110 120 9 71 e 9 47 30 15 10| 1| 10 2 10 15
9l 2| o 4 3 14 8l 6 9 13 12 15 -10f 2| 10 9 3 15
10[ 2| o9 47 42 15 9| 6] 9 15 22 19 9| 2| 10 2 14 13
1| 2| 9 3 39 14 8 71 9 3 3 15 8| 2| 10 27 32 13
a1l o3[ o9 8 6 15 71071 9 47 26 15 7|1 2| 10 83 72 12
-0 3] o9 5 3 14 6 71 9 12 21 16 6| 2| 10 48 57 7
9 3 9 22 10 13 5 71 9 46 53 10 5| 2| 10 343 349 12
8| 3 9 4 14 12 4 71 9 121 119 11 -4 2| 10 49 54 8
71 3] 9 21 20 12 371 9 60 48 14 3] 2| 10 638 625 17
6] 3 9 157 157 8 2 71 9 187 190 11 2| 2| 10 43 34 11
5 3 9 44 39 12 Al 71 9 34 40 14 1] 2| 10 891 910 18
-4 3] 9 341 326 15 of 7|1 o 288 276 10 ol 2| 10 26 19 11
3| 3 9 1 17 14 1l 71 9 10 10 14 1 2| 10 764 753 18
2| 3 9 991 976 18 2l 71 9 229 237 9 2 2| 10 1 2 11
-] 3] 9 0 2 10 3l 71 9 4 11 13 3[ 2| 10 370 395 14
ol 3| 9| 1244 1245 25 al 71 9 124 129 9 4 2| 10 3 16 14
1 3| 9 27 17 10 51 71 9 0 18 14 5 2| 10 146 168 15
2| 3| 9| 1042 1037 19 6] 7| 9 43 47 15 6| 2| 10 7 20 17
3[ 3] o9 41 45 16 71 71 9 2 16 15 71 2| 10 33 25 14
4 3] 9 627 638 17 gl 71 9 4 3 16 8l 2| 10 15 12 14
5[ 3] o9 17 22 8 71 8 9 0 19 15 9| 2| 10 2 29 14
6 3| o9 221 234 19 6 8 9 110 112 13 10 2| 10 3 3 15
71 3] o9 12 18 13 5l 8 9 7 19 15 -10f 3| 10 0 5 14
8 3| o9 57 76 23 -4l 8 9 126 131 9 9| 3| 10 176 180 10
9l 3| o9 2 12 14 3l 8 9 5 17 15 8| 3| 10 2 3 13
10 3] 9 5 19 16 2| 8 9 56 72 11 71 3| 10 338 336 12
1| 3] 9 1 8 16 -1 8 9 1 3 14 6| 3| 10 1 19 12
11| 4] 9 7 40 15 of 8 o9 22 39 16 5| 3| 10 246 252 15
-10f 4] o9 71 84 19 1l 8| 9 1 15 13 -4 3| 10 12 22 11
9 4] o9 0 21 13 2| 8l 9 2 3 14 3] 3] 10 195 182 8
8] 4] 9 223 202 16 3 8 9 1 11 14 2| 3| 10 18 19 16
71 4l 9 24 13 13 4l 8] 9 11 3 15 -1 3| 10 54 44 8
6| 4 9 207 182 8 5| 8 9 8 12 15 ol 3| 10 37 33 8
5| 4 9 109 102 11 6] 8] 9 34 24 16 1| 3| 10 12 14 12
-4 4 9 212 225 8 71 8] 9 4 6 16 2| 3] 10 15 47 12
3| 4 9 414 408 21 6 9 9 11 6 16 3[ 3| 10 70 50 9
2| 4 o9 176 187 7 5 9of 9 25 13 16 4] 3| 10 22 9 13
-1 4] 9 489 478 16 -4l 9 9 49 37 14 5[ 3| 10 72 73 10
of 4| o 8 28 11 3 9 9 5 3 15 6| 3| 10 0 3 13
1 4| 9 539 548 16 2l 9 9 64 67 9 71 3| 10 93 104 9
2| 4] 9 3 2 11 - 9 9 1 9 15 8l 3| 10 0 9 14
3[ 4] o9 259 270 12 of 9| o 94 79 14 9l 3| 10 35 53 24
4 4] o9 15 10 12 1l 9of 9 4 3 15 10 3| 10 1 5 15
5[ 4] o9 150 160 8 2l 9 o9 75 80 11 -10[ 4] 10 50 34 16
6 4] o9 17 3 13 3 9 o9 21 15 16 9| 4| 10 1 17 14
71 4] o9 16 12 14 a4l 9| 9 52 62 16 8| 4| 10 85 78 8
8l 4| o 20 28 13 51 9 9 20 16 16 7| 4] 10 24 34 15
a9l 4| o 3 13 14 3] 10 9 44 46 21 6| 4| 10 127 137 8
10 4| 9 9 3 15 2| 10 9 10 33 16 5| 4| 10 76 80 11
-0 5| 9 0 3 15 -1 10l 9 67 76 22 -4 4| 10 102 112 14
9 5/ 9 147 148 10 o[ 10| o9 13 30 16 3| 4| 10 129 144 14
8] 5 9 1 10 13 1l 10f 9 81 95 15 2| 4| 10 25 34 9
71 5| 9 231 244 9 2| 10 9 6 26 22 -1| 4| 10 281 299 10
6] 5 9 6 17 13 3 10 9 54 50 17 ol 4| 10 0 8 12
5| 5 9 374 375 13 -10] o] 10 149 152 13 1 4| 10 326 353 28
-4 5[ 9 2 21 17 8| of 10 417 419 21 2 4] 10 27 17 14
3 5 9 317 317 10 6| 0| 10 451 464 22 3| 4] 10 198 209 14
2| s/ 9 31 37 12 -4 of 10 201 204 15 4] 4| 10 68 81 16
-1 5/ 9 140 145 9 2| o] 10 164 166 10 5| 4| 10 132 134 14
of 5| o9 12 15 13 o[ o] 10 0 11 14 6| 4| 10 70 80 8
1 s/ 9 8 20 11 2| of 10 102 106 10 71 4] 10 48 72 12
2| 5] 9 16 8 12 4 o] 10 118 107 10 8l 4| 10 30 36 15
3l 5 9 17 21 19 6] o] 10 117 104 11 9| 4| 10 5 26 15
4 5| 9 41 30 19 8| of 10 91 98 12 9| 5| 10 2 16 15
5[ 5[ 9 85 81 8 10 0| 10 19 29 21 -8| 5| 10 17 14 14
6 5] o9 17 3 14 -1 1] 10 22 26 15 7| 5| 10 13 13 14
71 5| o9 96 97 9 -10[ 1] 10 0 3 14 6| 5[ 10 112 112 8
8l 5| o9 12 4 15 9 1| 10 42 33 14 5| 5| 10 9 9 13
9l 5| o9 49 61 11 8] 1| 10 11 25 13 -4 5| 10 323 313 12
10 5 9 4 15 15 71 1 10 86 96 8 3] 5| 10 13 34 13
9 6/ 9 0 3 15 6| 1| 10 161 149 8 2| 5| 10 461 435 16
8] 6/ 9 24 15 14 5| 1 10 111 108 7 -1| 5| 10 15 21 12
71 el 9 29 41 14 -4 1| 10 292 288 10 ol 5| 10 535 518 17
6] 6/ 9 54 57 8 3l 1| 10 78 78 7 1| 5| 10 11 14 13
5] 6] 9 109 103 13 2| 1] 10 604 598 24 2| 5] 10 305 293 26




Anhang |: Tabellenanhang 110
h I Fc’ Fo’ | o(Fo)? h [ F’ Fo’ | a(Fo)® h I Fc’ Fo’ | o(Fo)

3 51 10 2 15 13 5 1] 11 45 63 8 0 6 11 31 46 18
4 51 10 164 146 9 6 1] 11 7 10 13 1 6| 11 165 166 9
5 51 10 5 11 13 7 11 11 67 84 22 2 6 11 17 12 14
6 51 10 36 47 14 8 1] 11 0 14 14 3 6 11 97 98 18
7 51 10 0 12 14 9 11 11 15 5 16 4 6 11 37 45 11
8 51 10 8 19 12 -10 2] 11 63 59 10 5 6| 11 38 39 15
9 51 10 0 14 15 -9 2] 11 1 12 14 6 6 11 15 18 11
-8 6| 10 88 92 9 -8 2] 11 105 90 9 7 6| 11 11 16 16
-7 6 10 3 19 14 -7 2] 11 7 21 13 -6 71 11 35 43 11
-6 6| 10 108 103 9 -6 2] 11 150 154 15 -5 71 11 21 25 15
-5 6| 10 13 23 19 -5 2] 11 64 67 12 -4 71 11 56 33 19
-4 6| 10 89 88 17 -4 2] 11 75 68 7 -3 71 11 10 18 15
-3 6 10 41 44 14 -3 2] 11 93 91 10 -2 71 11 105 113 9
-2 6| 10 78 46 10 -2 21 11 21 31 14 -1 71 11 9 10 14
-1 6 10 60 71 8 -1 2] 11 62 64 12 0 71 11 90 93 9
0 6| 10 11 11 13 0 21 11 0 6 12 1 71 11 0 3 14
1 6 10 41 48 14 1 2] 11 142 151 15 2 71 11 60 45 15
2 6| 10 3 12 14 2 2] 11 59 56 9 3 71 11 0 17 14
3 6| 10 30 26 14 3 2] 11 22 25 13 4 71 11 32 36 28
4 6 10 14 14 14 4 21 11 68 72 12 5 71 11 2 14 15
5 6| 10 6 15 14 5 2] 11 19 20 13 6 71 11 3 12 15
6 6| 10 36 31 15 6 2] 11 77 82 8 -4 8| 11 18 32 15
7 6| 10 0 23 15 7 2] 11 4 10 14 -3 8| 11 4 3 16
8 6| 10 25 50 12 8 2] 11 48 53 19 -2 8] 11 9 17 15
-7 71 10 61 47 16 9 21 11 0 17 15 -1 8| 11 2 19 15
-6 71 10 11 6 14 -9 3] 11 10 3 15 0 8| 11 1 3 15
-5 71 10 75 90 9 -8 3] 11 27 8 15 1 8| 11 1 36 15
-4 71 10 19 8 14 -7 31 11 12 21 13 2 8| 11 6 13 16
-3 71 10 26 21 14 -6 3] 11 113 93 23 3 8| 11 1 17 16
-2 71 10 36 49 9 -5 31 11 4 17 12 4 8| 11 22 21 16
-1 71 10 0 5 14 -4 3] 11 299 325 20 -1 9] 11 4 6 16
0 71 10 85 89 8 -3 3] 11 2 3 12 0 9] 11 48 35 17
1 71 10 14 25 14 -2 3] 11 368 381 12 -8 0| 12 82 91 13
2 71 10 56 60 14 -1 3] 11 11 19 12 -6 0| 12 133 99 12
3 71 10 32 20 15 0 3] 11 469 497 30 -4 0| 12 67 67 11
4 71 10 55 63 11 1 3] 11 25 14 13 -2 o 12 0 3 17
5 71 10 55 78 13 2 3] 11 314 337 12 0 0| 12 10 19 18
6 71 10 31 17 16 3 3] 11 15 18 15 2 0| 12 103 91 12
7 71 10 23 15 16 4 31 11 132 146 8 4 o 12 94 104 12
-6 8| 10 1 15 15 5 3] 11 25 33 13 6 0| 12 80 51 21
-5 8| 10 57 67 12 6 3] 11 60 60 8 8 0| 12 25 36 21
-4 8| 10 0 4 15 7 31 11 2 3 14 -9 1] 12 16 27 14
-3 8| 10 117 112 13 8 3] 11 5 19 14 -8 1| 12 33 25 19
-2 8| 10 3 4 14 9 31 11 2 9 15 -7 1] 12 17 7 14
-1 8| 10 161 172 9 -9 41 11 3 3 15 -6 1| 12 68 71 8
0 8] 10 6 5 15 -8 41 11 60 53 15 -5 1| 12 10 17 13
1 8] 10 139 138 10 -7 41 11 33 12 14 -4 1] 12 225 215 9
2 8] 10 6 12 15 -6 41 11 103 109 17 -3 1] 12 1 3 12
3 8] 10 95 99 37 -5 41 11 118 119 12 -2 1] 12 191 194 13
4 8] 10 10 40 15 -4 41 11 52 57 8 -1 1] 12 0 3 12
5 8] 10 40 29 16 -3 41 11 165 172 9 0 1] 12 221 219 9
6 8] 10 4 3 16 -2 4 11 12 27 12 1 1] 12 10 24 14
-4 9| 10 21 36 16 -1 41 11 234 229 9 2 1| 12 139 152 9
-3 9] 10 24 45 15 0 41 11 2 3 13 3 1| 12 19 10 13
-2 9| 10 42 44 16 1 4 11 143 129 8 4 1| 12 55 65 8
-1 9| 10 18 17 16 2 4 11 29 27 13 5 1] 12 18 3 14
0 9] 10 30 33 16 3 41 11 89 79 8 6 1| 12 15 13 14
1 9| 10 2 17 15 4 4 11 17 38 13 7 1] 12 14 13 15
2 9 10 22 19 16 5 4 11 14 16 14 8 1] 12 1 8 15
3 9] 10 0 16 15 6 41 11 25 23 19 -8 21 12 5 3 15
4 9] 10 6 8 16 7 41 11 2 5 14 -7 21 12 53 55 15
-9 0] 11 21 56 20 8 41 11 14 23 20 -6 2| 12 9 3 14
-7 o 11 74 61 11 -8 51 11 0 15 14 -5 21 12 181 190 9
-5 0] 11 254 248 13 -7 51 11 82 67 11 -4 2| 12 5 3 13
-3 0] 11 461 466 23 -6 5] 11 1 3 14 -3 21 12 301 303 25
-1 0] 11 490 516 23 -5 5] 11 62 78 14 -2 2| 12 1 3 13
1 0] 11 628 633 25 -4 5] 11 10 9 13 -1 21 12 288 307 11
3 0] 11 237 256 13 -3 5] 11 30 24 18 0 21 12 3 6 13
5 0] 11 151 163 12 -2 5] 11 0 31 13 1 21 12 236 257 9
7 o 11 27 11 20 -1 51 11 5 14 13 2 2| 12 4 3 13
9 0] 11 1 26 20 0 5] 11 15 21 13 3 21 12 89 114 8
-10 1] 11 0 14 14 1 51 11 11 18 13 4 2| 12 1 7 13
-9 1| 11 84 91 9 2 51 11 19 10 14 5 2| 12 23 24 14
-8 1| 11 8 7 13 3 51 11 34 51 14 6 2| 12 7 14 14
-7 1] 11 148 149 9 4 51 11 6 27 24 7 2| 12 1 7 15
-6 1| 11 73 82 18 5 5] 11 57 46 15 8 2| 12 2 4 15
-5 1| 11 156 182 12 6 51 11 16 51 14 -8 3| 12 2 4 14
-4 1] 11 199 198 8 7 5] 11 37 40 12 -7 31 12 68 75 9
-3 1| 11 33 37 8 8 5] 11 3 14 16 -6 31 12 9 21 18
-2 1] 11 204 223 8 -7 6] 11 24 28 26 -5 31 12 84 85 9
-1 1] 11 10 2 12 -6 6] 11 8 6 14 -4 3| 12 2 3 14
0 1| 11 234 258 16 -5 6] 11 96 99 16 -3 31 12 8 3 13
1 1] 11 17 34 12 -4 6] 11 5 9 14 -2 3| 12 9 17 14
2 1] 11 132 149 8 -3 6] 11 145 147 9 -1 31 12 1 9 13
3 1| 11 89 101 19 -2 6] 11 0 7 13 0 31 12 2 3 13
4 1] 11 29 6 13 -1 6 11 213 190 15 1 3| 12 26 41 9




Anhang |: Tabellenanhang

N =

N
NOORPRWOWOROOMWED
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h | k|1 Fc? Fo? | o(Fo)? h | k[ Fc?
2| 3] 12 2 17 13 5| 2 13 13
3 3| 12 66 70 8 -4 2| 13 5
4 3| 12 0 10 13 3| 2| 13 36
51 3| 12 62 55 15 2| 2| 13 3
6] 3| 12 0 9 14 1| 2| 13 41
71 3| 12 35 30 18 of 2| 13 22
8l 3| 12 0 24 20 1 2| 13 20
8| 4| 12 29 10 16 2| 2| 13 32
7| 4 12 16 24 20 3 2| 13 16
6| 4 12 23 40 10 4l 2| 13 44
5[ 4] 12 56 64 10 51 2| 13 4
-4 4 12 5 3 14 6] 2| 13 27
3| 4] 12 88 98 8 71 2| 13 0
2| 4 12 0 3 13 71 3| 13 4
1| 4 12 70 72 8 6| 3| 13 63
ol 4| 12 18 3 14 5| 3| 13 1
1 4] 12 98 101 9 4| 3| 13 128
2| 4] 12 30 48 29 3| 3] 13 0
3| 4] 12 52 77 18 2| 3| 13 143
4l 4 12 44 48 14 1| 3] 13 3
5| 4] 12 28 28 15 ol 3| 13 104
6| 4| 12 22 40 15 1| 3| 13 7
71 4| 12 7 47 15 2| 3| 13 67
7| sl 12 2 3 14 3l 3| 13 14
6| 5| 12 76 85 20 4l 3| 13 27
5[ 5| 12 9 13 15 5/ 3| 13 3
-4 sl 12 147 155 10 6| 3| 13 3
3| 5| 12 1 11 13 6| 4 13 18
2| 5| 12 206 213 10 5| 4| 13 46
1| sl 12 8 3 14 4| 4 13 13
ol 5| 12 172 179 9 3| 4| 13 69
1| 5| 12 2 14 14 2| 4] 13 0
2| 5| 12 101 103 9 -1 4 13 61
3 5| 12 0 14 14 ol 4| 13 4
4 5| 12 30 35 13 1| 4| 13 36
51 5| 12 0 3 15 2| 4] 13 10
6] 5| 12 5 19 15 3| 4] 13 11
6| 6 12 28 27 16 4l 4| 13 22
5| 6 12 11 7 15 5| 4] 13 1
-4 e 12 13 7 15 6| 4| 13 13
3| e 12 13 17 15 5| 5| 13 5
2| e 12 2 24 14 4| 5| 13 2
1| e 12 18 19 16 3| 5| 13 0
ol 6| 12 1 4 14 2| 5| 13 5
1| 6| 12 4 3 14 1| 5| 13 9
2| 6| 12 8 19 15 ol 5| 13 4
3 6 12 3 3 15 1| 5| 13 15
4 6| 12 22 6 16 2| 5| 13 5
51 6 12 0 5 16 3| 5| 13 29
4 7| 12 17 30 19 4| 5| 13 8
3| 7| 12 3 19 15 5/ 5| 13 20
2| 7| 12 19 11 16 -4 6| 13 0
Al 7] 12 4 29 15 3| 6| 13 69
ol 7] 12 23 20 15 2| 6 13 2
1 7| 12 19 7 16 -1 e[ 13 63
2| 7| 12 27 47 15 o 6| 13 7
3l 7] 12 30 42 11 1 6| 13 49
4 7| 12 16 18 16 2| 6| 13 18
1| 8| 12 68 69 16 3| 6| 13 26
o] 8 12 5 12 16 6| 0| 14 10
1| 8| 12 44 16 16 -4 o] 14 3
7| o] 13 66 78 13 2| o] 14 1
5[ o] 13 126 93 13 ol o] 14 35
-3 o] 13 185 203 13 2| o] 14 32
-1 of 13 152 155 13 4] of 14 50
1 o] 13 96 94 12 6| 1| 14 46
3l o 13 59 49 21 5| 1] 14 0
5 o 13 12 17 20 -4 1] 14 53
71 o] 13 1 3 22 3| 1] 14 1
7| 1| 13 23 26 15 2| 1] 14 81
6] 1| 13 26 25 14 1| 1| 214 10
5[ 1] 13 23 20 15 of 1| 14 43
40 1| 13 60 63 17 1| 1| 14 9
3| 1| 13 2 11 13 2| 1| 14 20
2| 1| 13 88 81 11 3l 1| 14 9
1| 1| 13 6 11 14 a4l 1] 14 10
ol 1| 13 61 56 8 51 1| 14 7
1| 1| 13 27 28 15 5| 2| 14 56
2| 1] 13 28 13 14 4| 2| 14 0
3l 1| 13 33 29 14 3 2 14 89
4 1] 13 8 13 14 2| 2| 14 0
5| 1] 13 46 45 15 1| 2| 14 85
6] 1| 13 0 11 15 of 2| 14 4
71 1] 13 13 13 15 1| 2| 14 39
7| 2| 13 7 16 15 2| 2| 14 0
6| 2| 13 16 22 16 3] 2| 14 18




Anhang |: Tabellenanhang 112
Tabellel.2: FoFc-Tabellefir die Verbindung K[Sn(NH>)3]
h Fc? Fo’ | a(Fo)? h Fc? Fo’ | a(Fo)? h Fc? Fo’ | a(Fo)?
-1 2 0 9810 9902 212 1 6 1 17 20 5 -4 3 3 23 23 1
0 2 0 3514 3605 109 -7 7 1 7 -2 4 -3 3 3 521 472 22
-2 3 0 2493 2111 47 -6 7 1 180 181 4 -2 3 3 1276 1500 72
-1 3 0 940 1198 32 -5 7 1 131 135 5 -1 3 3 19 46 2
0 3 0 7504 7966 143 -4 7 1 7 16 2 0 3 3 719 792 43
-3 4 0 1721 1405 25 -3 7 1 305 266 8 1 3 3 483 652 34
-2 4 0 5779 6116 105 -2 7 1 105 88 4 2 3 3 35 69 2
-1 4 0 813 942 28 -1 7 1 20 24 3 3 3 3 204 248 9
0 4 0 1246 1198 22 0 7 1 111 80 7 -7 4 3 190 198 10
-4 5 0 3194 3205 52 -5 8 1 127 120 5 -6 4 3 15 7 2
-3 5 0 914 973 17 -4 8 1 58 57 4 -5 4 3 471 433 7
-2 5 0 1027 1027 34 -3 8 1 17 17 4 -4 4 3 621 508 20
-1 5 0 2612 2778 49 0 0 2 128 251 12 -3 4 3 16 12 1
0 5 0 649 706 15 -1 1 2 6471 6011 172 -2 4 3 444 488 26
-5 6 0 306 267 6 0 1 2 9548 9978 351 -1 4 3 1129 1062 99
-4 6 0 340 302 5 1 1 2 785 715 12 0 4 3 48 51 4
-3 6 0 1895 1782 89 -3 2 2 2768 2717 45 1 4 3 294 284 18
-2 6 0 457 369 14 -2 2 2 7471 7186 274 2 4 3 429 450 15
-1 6 0 375 324 14 -1 2 2 330 573 21 3 4 3 30 37 2
0 6 0 1179 1095 25 0 2 2 6788 7947 249 -7 5 3 85 87 3
-6 7 0 248 274 7 1 2 2 5194 6057 175 -6 5 3 296 321 6
-5 7 0 1080 1125 28 2 2 2 61 75 1 -5 5 3 60 90 2
-4 7 0 351 343 6 -5 3 2 2124 2179 35 -4 5 3 277 323 14
-3 7 0 292 201 17 -4 3 2 4386 3780 65 -3 5 3 542 682 43
-2 7 0 1296 1467 37 -3 3 2 93 65 1 -2 5 3 122 136 8
-1 7 0 230 224 15 -2 3 2 4468 4211 176 -1 5 3 271 284 26
0 7 0 183 169 17 -1 3 2 7602 7778 198 0 5 3 496 542 58
-5 8 0 184 185 8 0 3 2 56 50 4 1 5 3 11 10 4
-4 8 0 683 559 15 1 3 2 2714 2575 89 2 5 3 102 78 14
-3 8 0 171 176 6 2 3 2 2329 2394 121 -7 6 3 6 8 3
-1 1 1 627 587 11 3 3 2 81 90 4 -6 6 3 106 83 3
0 1 1 4096 4427 96 -7 4 2 612 667 12 -5 6 3 373 365 12
1 1 1 463 1017 22 -6 4 2 1504 1643 38 -4 6 3 11 5 2
-3 2 1 77 86 2 -5 4 2 75 74 2 -3 6 3 294 314 10
-2 2 1 947 635 13 -4 4 2 2333 2201 115 -2 6 3 349 385 46
-1 2 1 2759 2437 49 -3 4 2 2759 3140 195 -1 6 3 12 7 3
0 2 1 0 11 1 -2 4 2 85 93 2 0 6 3 193 273 22
1 2 1 1670 1705 29 -1 4 2 2066 2315 219 1 6 3 144 144 6
2 2 1 712 634 11 0 4 2 2681 2798 181 -6 7 3 9 8 3
-5 3 1 9 27 2 1 4 2 30 59 5 -5 7 3 126 122 3
-4 3 1 1221 1354 21 2 4 2 857 862 19 -4 7 3 243 252 20
-3 3 1 578 487 9 3 4 2 902 882 19 -3 7 3 4 24 4
-2 3 1 159 140 7 4 4 2 16 20 6 -2 7 3 88 69 9
-1 3 1 1930 1845 116 -7 5 2 5 8 2 -1 7 3 143 146 16
0 3 1 936 931 54 -6 5 2 807 746 26 0 0 4 4323 3427 205
1 3 1 409 379 22 -5 5 2 1741 1724 60 -1 1 4 3605 3206 128
2 3 1 840 730 40 -4 5 2 36 41 3 0 1 4 197 155 6
3 3 1 185 226 4 -3 5 2 1782 2128 106 1 1 4 5956 5523 269
-7 4 1 35 36 3 -2 5 2 2400 2521 177 -3 2 4 2589 2454 39
-6 4 1 468 513 9 -1 5 2 137 118 8 -2 2 4 341 348 16
-5 4 1 545 515 8 0 5 2 1390 1571 106 -1 2 4 4483 4925 234
-4 4 1 119 142 3 1 5 2 1440 1521 150 0 2 4 1892 1755 38
-3 4 1 1792 1774 80 2 5 2 26 23 3 1 2 4 139 199 5
-2 4 1 509 527 22 -7 6 2 666 696 17 2 2 4 2414 2588 44
-1 4 1 60 170 5 -6 6 2 51 79 2 -5 3 4 782 710 31
0 4 1 1008 1052 73 -5 6 2 758 723 28 -4 3 4 200 156 7
1 4 1 357 317 12 -4 6 2 1734 1911 89 -3 3 4 3080 2977 124
2 4 1 24 26 1 -3 6 2 49 73 6 -2 3 4 1965 2255 103
3 4 1 183 180 5 -2 6 2 977 896 80 -1 3 4 369 307 22
4 4 1 86 82 3 -1 6 2 1294 1467 126 0 3 4 2804 2983 182
-8 5 1 152 160 12 0 6 2 29 37 3 1 3 4 1565 1516 119
-7 5 1 101 108 3 1 6 2 509 526 25 2 3 4 69 78 6
-6 5 1 36 32 2 -6 7 2 655 616 25 3 3 4 1251 1310 45
-5 5 1 382 320 6 -5 7 2 23 11 2 -7 4 4 437 413 11
-4 5 1 320 356 20 -4 7 2 747 758 58 -6 4 4 55 67 3
-3 5 1 93 61 2 -3 7 2 910 924 42 -5 4 4 1474 1385 75
-2 5 1 479 478 43 -2 7 2 5 7 5 -4 4 4 1129 1164 36
-1 5 1 236 255 20 -1 7 2 473 476 48 -3 4 4 23 71 2
0 5 1 13 8 2 -4 8 2 22 33 5 -2 4 4 2588 2755 159
1 5 1 358 395 22 0 0 3 563 369 12 -1 4 4 1620 1810 144
2 5 1 100 77 3 -1 1 3 1713 1345 63 0 4 4 71 58 4
3 5 1 12 12 4 0 1 3 33 26 1 1 4 4 1404 1489 141
-7 6 1 197 205 5 1 1 3 763 998 30 2 4 4 709 770 69
-6 6 1 90 63 2 -3 2 3 1813 1704 38 3 4 4 38 38 4
-5 6 1 16 22 2 -2 2 3 431 496 10 -7 5 4 545 475 13
-4 6 1 448 483 9 -1 2 3 1993 1823 67 -6 5 4 594 596 36
-3 6 1 328 313 13 0 2 3 2174 2160 119 -5 5 4 78 78 2
-2 6 1 42 40 3 1 2 3 123 92 2 -4 5 4 1459 1507 48
-1 6 1 394 400 32 2 2 3 559 502 13 -3 5 4 1026 948 66
0 6 1 209 279 15 -5 3 3 754 738 30 -2 5 4 105 104 5




Anhang |: Tabellenanhang 113

h Fc? Fo’ | o(Fo)? h Fc? Fo’ | o(Fo)? h Fc? Fo’ | o(Fo)?
-1 5] 4] 1792] 1851 219 2] 5] 5 575 606 39 ETE 747 804 30
of 5| 4 616 543 62 1| 5[ s 201 215 23 ol 1| 7 85 81 2
1| 5| 4 68 70 11 of 51 5 28 28 8 1 1| 7 264 244 5
2 5| 4 635 613 51 1l 5| 5 199 181 14 3 2 7 404 443 10
6| 6| 4 811 888 47 5 6 5 38 43 3 2 2| 7 42 37 3
5 6 4 586 648 30 -4l 6 5 223 194 15 Al 2| 7 227 217 10
-4 6| 4 87 97 7 3 6] 5 116 109 10 of 2| 7 659 705 17
3| 6| 4| 1072 1261 136 2| 6 5 22 33 4 1 2| 7 38 59 2
2| 6 4 670 766 68 -1 6 5 220 192 22 2 2| 7 202 194 9
-1 6| 4 48 57 4 ol o] 6 644 645 19 5| 3 7 287 313 18
ol e 4 680 635 67 - 1| 6 964 905 66 -4l 3] 7 59 53 3
5l 71 4 609 511 31 of 1| 6| 2818] 3021 74 3l 3 7 247 248 21
4 71 4 338 307 17 1l 1l s 267 309 10 2 3 7 550 484 47
3 71 4 27 27 4 3l 2 6 674 697 26 | 3] 7 99 96 3
2 71 4 542 489 33 2| 2| e 1912 1821 84 ol 3| 7 236 218 20
ol ol 5| 1389 1319 54 | 2[ e 532 427 31 1l 3| 7 450 418 45
-] 1| s 66 60 3 of 2| s 520 409 33 2 3| 7 22 21 3
of 1| 5| 1222 1106 84 1| 2| e 1898 1798 122 5| 4 7 100 96 9
1l 1| s 656 572 14 2l 2| s 283 269 14 -4 4 7 366 402 23
3l 2| s 153 162 3 5| 3] 6 230 222 11 3l 4 7 25 32 3
2| 2| 5| 1449 1434 95 -4 3| e 1272 1470 79 2| 4 7 207 198 13
1| 2| s 383 402 25 3 3| 6 292 281 15 | 4 7 312 344 30
of 2| s 86 83 6 2| 3 6 578 588 14 ol 4 7 25 18 3
1| 2| 5| 1021 878 79 -1 3| e 1695 1688 115 1| 4] 7 139 129 8
2 2| s 382 378 29 of 3] 6 359 346 19 -4 51 7 134 127 10
5| 3 5 39 40 2 1l 3| 6 533 544 13 3l 5 7 291 289 17
-4 3| 5 507 541 25 2| 3| e 1015 1007 34 2| s 7 13 13 3
3] 3] 5 524 554 27 3 3| 6 102 93 5 | 51 7 106 114 9
2| 3 5 46 84 3 6| 4| 6 636 604 38 ol of s 763 779 31
1| 3] s 674 747 50 5| 4] 6 200 214 6 | 1| 8 774 819 20
of 3| 5 453 449 10 -4l 4 6 362 387 32 ol 1| s 1 4 3
1l 3| s 4 29 3 3| 4] e 1626 1724 107 1 1| 8 567 626 19
2 3| s 454 486 32 2| 4] s 241 238 12 3| 2 8 613 632 51
3[ 3| 5 138 121 5 -1 4] 6 450 470 42 2| 2| 8 13 19 2
6| 4] 5 257 222 13 ol 4| 6| 1203| 1267 93 4] 2| 8 750 759 24
5| 4/ 5 145 150 3 1l 4] 6 189 172 6 ol 2| s 802 877 49
-4 4] s 17 11 2 2| 4 6 213 228 9 1 2| s 3 2 3
3] 4] s 620 589 35 5l 5 6 676 636 23 2 2| s 426 433 31
2| 4] s 424 394 24 4l 5/ 6 176 182 13 3] 3 8 466 474 18
-1 4] s 89 84 5 3 5/ 6 331 278 7 2| 3] 8 616 637 39
ol 4 5 551 606 33 2| 5/ 6 899 869 75 -1 3] 8 3 5 3
1| 4| s 234 246 14 -1 5/ 6 121 120 18 ol 3 s 513 478 43
2 4] s 40 49 7 ol 5/ 6 186 137 15 2| 4] 8 396 347 36
6] 5 5 22 32 2 -4l 6 6 592 565 31 of of o9 174 173 8
5| 5 5 375 433 21 3l 6 6 148 131 5 4 1| o 5 3 4
-4 5/ 5 234 213 11 2| 6 6 215 210 22 ol 1f 9 306 364 25
3] 5 5 21 29 2 of o 7 568 550 25




Anhang |: Tabellenanhang 114
Tabellel.3: M essdaten zum Pulver diffraktogramm Abb. 3.1.4 (n=Za&hlr ate)

2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n
7,00 143 7,01 148 7,02 |[155 9,46 |146 9,47 |154 9,48 [163 11,92 |178 11,93 |164 11,94 |166
7,03 143 7,04 151 7,05 |[160 9,49 |165 9,50 |124 9,51 [149 11,95 |158 11,96 |163 11,97 |146
7,06 |137 7,07 156 7,08 |[154 9,52 |140 9,53 |161 9,54 |[155 11,98 |178 11,99 |161 12,00 |172
7,09 |157 7,10 |146 7,11 |[129 9,55 |147 9,56 |128 9,57 |[160 12,01 |195 12,02 1200 12,03 |191
7,12 150 7,13 148 7,14 |146 9,58 |127 9,59 |138 9,60 [122 12,04 1180 12,05 |150 12,06 |169
7,15 163 7,16 |151 7,17 |[129 9,61 |124 9,62 |138 9,63 [123 12,07 |175 12,08 |161 12,09 |159
7,18 |160 7,19 160 7,20 |147 9,64 |121 9,65 |137 9,66 [120 12,10 |159 12,11 |172 12,12 |174
7,21 137 7,22 145 7,23 141 9,67 |107 9,68 |140 9,69 [140 12,13 |150 12,14 |156 12,15 |154
7,24 1130 7,25 142 7,26 |145 9,70 |121 9,71 127 9,72 125 12,16 |168 12,17 |1171 12,18 |168
7,27 153 7,28 128 7,29 143 9,73 139 9,74 140 9,75 |[134 12,19 |179 12,20 |180 12,21 |162
7,30 |131 7,31 |119 7,32 |162 9,76 130 9,77 127 9,78 [129 12,22 |175 12,23 |175 12,24 1133
7,33 |156 7,34 142 7,35 |[133 9,79 133 9,80 |133 9,81 [120 12,25 |166 12,26 |150 12,27 1169
7,36 |126 7,37 140 7,38 |[161 9,82 |120 9,83 |130 9,84 [143 12,28 |167 12,29 |168 12,30 |173
7,39 |157 7,40 147 7,41 123 9,85 |139 9,86 |126 9,87 [130 12,31 |161 12,32 |152 12,33 |157
7,42 145 7,43 139 7,44 |146 9,88 |123 9,89 |151 9,90 (124 12,34 |145 12,35 |175 12,36 |178
7,45 133 7,46 147 7,47 121 9,91 |136 9,92 |154 9,93 [144 12,37 |156 12,38 |168 12,39 |163
7,48 153 7,49 128 7,50 [152 9,94 |113 9,95 |134 9,96 [149 12,40 |150 12,41 1160 12,42 |1170
7,51 |138 7,52 150 7,53 |[136 9,97 |135 9,98 |135 9,99 |[116 12,43 1169 12,44 1184 12,45 1150
7,54 135 7,55 162 7,56 [120 10,00 |133 10,01 |154 10,02 |141 12,46 |152 12,47 1143 12,48 1130
7,57 118 7,58 |137 7,59 [138 10,03 |132 10,04 |135 10,05 |153 12,49 1187 12,50 |158 12,51 |128
7,60 (138 7,61 |120 7,62 |[153 10,06 |133 10,07 |108 10,08 |134 12,52 1159 12,53 |150 12,54 |156
7,63 |138 7,64 (131 7,65 |[131 10,09 |155 10,10 |136 10,11 |153 12,55 |158 12,56 |148 12,57 |144
7,66 (130 7,67 119 7,68 [130 10,12 |149 10,13 |139 10,14 |160 12,58 |134 12,59 |168 12,60 |167
7,69 |126 7,70 135 7,71 |122 10,15 |150 10,16 |145 10,17 |155 12,61 |145 12,62 |170 12,63 |149
7,72 127 7,73 138 7,74 |137 10,18 |138 10,19 |121 10,20 |141 12,64 |159 12,65 |173 12,66 |134
7,75 140 7,76 148 7,77 138 10,21 |119 10,22 |121 10,23 |152 12,67 |153 12,68 |142 12,69 |158
7,78 142 7,79 152 7,80 [142 10,24 |142 10,25 |128 10,26 |135 12,70 |149 12,71 |140 12,72 1171
7,81 |126 7,82 |134 7,83 |[139 10,27 |144 10,28 |153 10,29 |157 12,73 |154 12,74 1156 12,75 1163
7,84 133 7,85 |142 7,86 |[136 10,30 |165 10,31 |143 10,32 |134 12,76 |179 12,77 1129 12,78 1143
7,87 140 7,88 |150 7,89 [135 10,33 |161 10,34 |144 10,35 |126 12,79 |134 12,80 |149 12,81 |143
7,90 |134 7,91 139 7,92 |[131 10,36 |137 10,37 |142 10,38 |134 12,82 |137 12,83 |144 12,84 |157
7,93 |125 7,94 130 7,95 |[138 10,39 |142 10,40 |141 10,41 |169 12,85 |158 12,86 |149 12,87 |133
7,96 |131 7,97 131 7,98 |[132 10,42 |141 10,43 |152 10,44 151 12,88 |162 12,89 |172 12,90 |157
7,99 |138 8,00 |140 8,01 |[131 10,45 |152 10,46 |142 10,47 |145 12,91 |171 12,92 |178 12,93 |151
8,02 |142 8,03 |132 8,04 |142 10,48 |138 10,49 |154 10,50 |156 12,94 |154 12,95 |147 12,96 |173
8,05 |145 8,06 |145 8,07 [138 10,51 |122 10,52 |134 10,53 |133 12,97 |173 12,98 |153 12,99 1169
8,08 |136 8,09 |120 8,10 [127 10,54 |131 10,55 |155 10,56 |143 13,00 |144 13,01 |162 13,02 |134
8,11 |121 8,12 |128 8,13 [126 10,57 |152 10,58 |146 10,59 |153 13,03 |177 13,04 |146 13,05 |140
8,14 |131 8,15 |123 8,16 [130 10,60 |144 10,61 |135 10,62 |158 13,06 |129 13,07 |137 13,08 |174
8,17 |141 8,18 |135 8,19 |[127 10,63 |153 10,64 |134 10,65 |123 13,09 |150 13,10 |136 13,11 |164
8,20 |117 8,21 |127 8,22 [113 10,66 |155 10,67 |173 10,68 |152 13,12 |142 13,13 |152 13,14 |167
8,23 |122 8,24 167 8,25 [134 10,69 |168 10,70 |137 10,71 |161 13,15 |153 13,16 |140 13,17 |142
8,26 |141 8,27 153 8,28 [142 10,72 |149 10,73 |165 10,74 |166 13,18 |143 13,19 |145 13,20 |160
8,29 |138 8,30 |125 8,31 |[142 10,75 |171 10,76 |158 10,77 |135 13,21 |166 13,22 |167 13,23 |140
8,32 |144 8,33 |128 8,34 |140 10,78 |155 10,79 |158 10,80 |142 13,24 1182 13,25 |177 13,26 |146
8,35 |140 8,36 |136 8,37 |[151 10,81 |160 10,82 |147 10,83 |153 13,27 |145 13,28 |145 13,29 |163
8,38 |136 8,39 |125 8,40 [132 10,84 |147 10,85 |132 10,86 |162 13,30 |151 13,31 |159 13,32 |161
8,41 |148 8,42 |132 8,43 [122 10,87 |160 10,88 |178 10,89 |170 13,33 |149 13,34 |134 13,35 |143
8,44 |126 8,45 |107 8,46 [125 10,90 |162 10,91 |155 10,92 |177 13,36 |138 13,37 |165 13,38 |136
8,47 129 8,48 |143 8,49 |132 10,93 |161 10,94 1163 10,95 |165 13,39 |152 13,40 |132 13,41 |158
8,50 |143 8,51 |123 8,52 [113 10,96 |162 10,97 |142 10,98 |147 13,42 1153 13,43 |123 13,44 1155
8,53 |144 8,54 |120 8,55 [142 10,99 |176 11,00 |141 11,01 |159 13,45 |150 13,46 |154 13,47 |146
8,56 |122 8,57 |124 8,58 [118 11,02 1133 11,03 |149 11,04 |158 13,48 |149 13,49 |128 13,50 |172
8,59 |122 8,60 |129 8,61 [139 11,05 |137 11,06 |140 11,07 |172 13,51 |160 13,52 |159 13,53 |127
8,62 |118 8,63 |116 8,64 |[106 11,08 |154 11,09 |152 11,10 |164 13,54 |164 13,55 |158 13,56 |154
8,65 |131 8,66 |116 8,67 [134 11,11 |148 11,12 1169 11,13 |166 13,57 |164 13,58 |131 13,59 |159
8,68 |130 8,69 |143 8,70 |147 11,14 1159 11,15 |161 11,16 |168 13,60 |160 13,61 |134 13,62 |129
8,71 |135 8,72 138 8,73 [119 11,17 |147 11,18 |153 11,19 |157 13,63 |149 13,64 |145 13,65 |142
8,74 134 8,75 |160 8,76 [114 11,20 |183 11,21 |167 11,22 |181 13,66 |146 13,67 |139 13,68 |163
8,77 |136 8,78 |136 8,79 |[148 11,23 |153 11,24 |167 11,25 |159 13,69 |150 13,70 |166 13,71 |158
8,80 |119 8,81 |127 8,82 [134 11,26 |147 11,27 |159 11,28 |191 13,72 |155 13,73 |128 13,74 1149
8,83 |140 8,84 |147 8,85 |157 11,29 |170 11,30 |197 11,31 |169 13,75 |142 13,76 |146 13,77 |156
8,86 |146 8,87 |150 8,88 [145 11,32 |159 11,33 |166 11,34 1173 13,78 |159 13,79 |177 13,80 |170
8,89 |146 8,90 |170 8,91 |[145 11,35 |191 11,36 |178 11,37 |174 13,81 |146 13,82 |163 13,83 |150
8,92 |184 8,93 |175 8,94 |[175 11,38 |200 11,39 |187 11,40 |196 13,84 |169 13,85 |139 13,86 |163
8,95 |154 8,96 |163 8,97 |162 11,41 |166 11,42 1188 11,43 |188 13,87 |149 13,88 |138 13,89 |151
8,98 |144 8,99 |174 9,00 (174 11,44 1176 11,45 |174 11,46 |175 13,90 |149 13,91 |145 13,92 |133
9,01 205 9,02 209 9,03 [214 11,47 1149 11,48 |171 11,49 |168 13,93 |153 13,94 |134 13,95 |157
9,04 237 9,05 |273 9,06 [275 11,50 |179 11,51 |172 11,52 |197 13,96 |145 13,97 |158 13,98 |160
9,07 245 9,08 |287 9,09 [285 11,53 |162 11,54 |176 11,55 |182 13,99 |149 14,00 |134 14,01 |159
9,10 |247 9,11 |341 9,12 |[343 11,56 |172 11,57 |154 11,58 |169 14,02 1138 14,03 |147 14,04 1145
9,13 401 9,14 457 9,15 |[510 11,59 |175 11,60 |153 11,61 |170 14,05 |133 14,06 |132 14,07 |140
9,16 |569 9,17 |655 9,18 |[754 11,62 |195 11,63 |161 11,64 |186 14,08 |151 14,09 |136 14,10 |159
9,19 |815 9,20 |880 9,21 |962 11,65 |185 11,66 |187 11,67 |194 14,11 |160 14,12 1132 14,13 |169
9,22 1898 9,23 1902 9,24 |868 11,68 |169 11,69 |167 11,70 |167 14,14 1151 14,15 |151 14,16 |138
9,25 |787 9,26 |730 9,27 |636 11,71 1171 11,72 1168 11,73 |174 14,17 |134 14,18 |149 14,19 |173
9,28 |539 9,29 |491 9,30 [439 11,74 1172 11,75 1189 11,76 |151 14,20 |144 14,21 |154 14,22 1129
9,31 |356 9,32 |281 9,33 |[250 11,77 |164 11,78 |171 11,79 |166 14,23 |124 14,24 |147 14,25 |143
9,34 213 9,35 |189 9,36 (170 11,80 |176 11,81 |155 11,82 |165 14,26 |151 14,27 1156 14,28 |154
9,37 |161 9,38 |177 9,39 |[157 11,83 |181 11,84 |170 11,85 |166 14,29 |127 14,30 |122 14,31 |145
9,40 |145 9,41 |140 9,42 173 11,86 |183 11,87 |170 11,88 |185 14,32 |156 14,33 |143 14,34 1128
9,43 176 9,44 152 9,45 |162 11,89 1177 11,90 |144 11,91 1142 14,35 1135 14,36 |137 14,37 1140




Anhang |: Tabellenanhang 115

2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n

14,38 |158 14,39 |144 14,40 |154 16,96 |185 16,97 |205 16,98 |187 19,54 1246 19,55 1229 19,56 |257
14,41 1138 14,42 1140 14,43 |161 16,99 |168 17,00 |194 17,01 |181 19,57 |1216 19,58 1232 19,59 |1264
14,44 1139 14,45 1134 14,46 1120 17,02 |202 17,03 |164 17,04 1182 19,60 |264 19,61 |246 19,62 |279
14,47 1143 14,48 1150 14,49 |157 17,05 |192 17,06 |161 17,07 |186 19,63 |254 19,64 |1264 19,65 |232
14,50 |147 14,51 |153 14,52 |145 17,08 |164 17,09 |194 17,10 |186 19,66 |231 19,67 |236 19,68 |1260
14,53 1138 14,54 1126 14,55 1153 17,11 |186 17,12 |155 17,13 |182 19,69 |242 19,70 |243 19,71 |245
14,56 |146 14,57 |145 14,58 |156 17,14 1185 17,15 |163 17,16 |215 19,72 1252 19,73 1253 19,74 |257
14,59 |127 14,60 |131 14,61 |168 17,17 1185 17,18 1169 17,19 |173 19,75 1219 19,76 1250 19,77 |264
14,62 |112 14,63 |157 14,64 |124 17,20 |177 17,21 1200 17,22 1190 19,78 |247 19,79 |1234 19,80 |234
14,65 |138 14,66 |138 14,67 |151 17,23 |191 17,24 1204 17,25 |179 19,81 |235 19,82 |234 19,83 |246
14,68 |141 14,69 |143 14,70 1139 17,26 |166 17,27 |176 17,28 |201 19,84 1235 19,85 |225 19,86 |1273
14,71 |134 14,72 1171 14,73 1153 17,29 1192 17,30 |190 17,31 |187 19,87 |246 19,88 |1258 19,89 |241
14,74 1141 14,75 1161 14,76 1115 17,32 1190 17,33 1189 17,34 1191 19,90 1269 19,91 1250 19,92 1225
14,77 1133 14,78 |161 14,79 |157 17,35 1183 17,36 |166 17,37 1189 19,93 |1276 19,94 1239 19,95 |274
14,80 |149 14,81 |157 14,82 |141 17,38 |205 17,39 |170 17,40 |189 19,96 |247 19,97 |1254 19,98 |1255
14,83 1138 14,84 1168 14,85 1148 17,41 1185 17,42 1191 17,43 |174 19,99 |267 20,00 |262 20,01 |255
14,86 |144 14,87 |152 14,88 |153 17,44 1194 17,45 1189 17,46 |167 20,02 |254 20,03 |225 20,04 |246
14,89 |131 14,90 |144 14,91 |165 17,47 1180 17,48 1192 17,49 1180 20,05 1243 20,06 |1238 20,07 [255
14,92 |124 14,93 |141 14,94 1158 17,50 1189 17,51 |207 17,52 |166 20,08 |255 20,09 |1254 20,10 (281
14,95 1160 14,96 |152 14,97 1153 17,53 |173 17,54 1215 17,55 |174 20,11 |286 20,12 |266 20,13 |274
14,98 |167 14,99 |153 15,00 |176 17,56 |203 17,57 |184 17,58 |192 20,14 (1272 20,15 |1253 20,16 |275
15,01 |157 15,02 |151 15,03 |139 17,59 |195 17,60 |169 17,61 |166 20,17 |271 20,18 |246 20,19 |228
15,04 |161 15,05 |148 15,06 |153 17,62 1188 17,63 |203 17,64 |172 20,20 |243 20,21 |1269 20,22 |253
15,07 |167 15,08 |174 15,09 |162 17,65 |196 17,66 |188 17,67 |212 20,23 1263 20,24 1226 20,25 |275
15,10 |158 15,11 |161 15,12 |145 17,68 |184 17,69 |188 17,70 1210 20,26 |261 20,27 1250 20,28 |267
15,13 |178 15,14 |176 15,15 |135 17,71 1230 17,72 1217 17,73 1186 20,29 |1286 20,30 |266 20,31 [243
15,16 |186 15,17 1159 15,18 |182 17,74 1191 17,75 1210 17,76 1190 20,32 |267 20,33 |283 20,34 |256
15,19 |156 15,20 1143 15,21 |173 17,77 1180 17,78 1194 17,79 1211 20,35 |282 20,36 |235 20,37 [263
15,22 1149 15,23 |171 15,24 1149 17,80 |189 17,81 1189 17,82 |184 20,38 |243 20,39 |242 20,40 [258
15,25 |135 15,26 |145 15,27 |152 17,83 |192 17,84 1204 17,85 |191 20,41 |203 20,42 |257 20,43 |257
15,28 |165 15,29 |156 15,30 |141 17,86 |206 17,87 1208 17,88 1193 20,44 1267 20,45 1255 20,46 [298
15,31 |160 15,32 |155 15,33 |150 17,89 |185 17,90 1183 17,91 |195 20,47 1284 20,48 1249 20,49 [264
15,34 |155 15,35 |167 15,36 |151 17,92 1209 17,93 |200 17,94 1209 20,50 |247 20,51 |260 20,52 |242
15,37 |149 15,38 |165 15,39 |148 17,95 1208 17,96 |200 17,97 1192 20,53 1283 20,54 1280 20,55 [258
15,40 |157 15,41 |175 15,42 1168 17,98 |196 17,99 |1226 18,00 |187 20,56 |260 20,57 |1275 20,58 [246
15,43 |133 15,44 1120 15,45 |166 18,01 |187 18,02 |1211 18,03 |198 20,59 1260 20,60 |260 20,61 (272
15,46 |159 15,47 |1178 15,48 |139 18,04 |191 18,05 |195 18,06 |203 20,62 |242 20,63 1299 20,64 [266
15,49 1138 15,50 |152 15,51 |168 18,07 1182 18,08 |1214 18,09 |187 20,65 |272 20,66 |266 20,67 [262
15,52 1169 15,53 |153 15,54 |140 18,10 |185 18,11 |199 18,12 |220 20,68 |1286 20,69 |310 20,70 [284
15,55 |150 15,56 |136 15,57 |141 18,13 |195 18,14 |186 18,15 |193 20,71 |244 20,72 1258 20,73 |251
15,58 |159 15,59 |153 15,60 |164 18,16 |191 18,17 |209 18,18 |194 20,74 1264 20,75 |1261 20,76 (244
15,61 |150 15,62 |141 15,63 |151 18,19 |222 18,20 |205 18,21 |169 20,77 1253 20,78 1278 20,79 |260
15,64 |142 15,65 |149 15,66 |164 18,22 1203 18,23 |210 18,24 1205 20,80 |285 20,81 1253 20,82 [295
15,67 |158 15,68 |180 15,69 |156 18,25 |172 18,26 |235 18,27 |217 20,83 |274 20,84 |277 20,85 [282
15,70 |151 15,71 |161 15,72 |170 18,28 |221 18,29 |201 18,30 |201 20,86 |226 20,87 |277 20,88 [282
15,73 |169 15,74 1153 15,75 |165 18,31 |215 18,32 |1216 18,33 |190 20,89 |312 20,90 |1268 20,91 [286
15,76 |164 15,77 1141 15,78 1160 18,34 1238 18,35 |229 18,36 |229 20,92 |272 20,93 |274 20,94 |257
15,79 |173 15,80 |175 15,81 |138 18,37 |210 18,38 |211 18,39 |205 20,95 1260 20,96 1262 20,97 [276
15,82 1182 15,83 |147 15,84 |174 18,40 |205 18,41 |213 18,42 |231 20,98 |277 20,99 |296 21,00 [258
15,85 |173 15,86 |162 15,87 |155 18,43 |223 18,44 1206 18,45 |208 21,01 |275 21,02 |266 21,03 |278
15,88 |170 15,89 |186 15,90 |159 18,46 |205 18,47 1202 18,48 |211 21,04 1292 21,05 |265 21,06 [294
15,91 |158 15,92 |144 15,93 |161 18,49 |222 18,50 |219 18,51 |208 21,07 |279 21,08 |270 21,09 |285
15,94 1158 15,95 |166 15,96 |156 18,52 |213 18,53 |210 18,54 1202 21,10 |277 21,11 |255 21,12 |269
15,97 |161 15,98 |154 15,99 |161 18,55 |220 18,56 |225 18,57 |201 21,13 |298 21,14 |1288 21,15 |286
16,00 |186 16,01 |174 16,02 |163 18,58 1232 18,59 1199 18,60 |231 21,16 |306 21,17 1297 21,18 [288
16,03 |171 16,04 |172 16,05 |165 18,61 |224 18,62 |217 18,63 |204 21,19 |266 21,20 |280 21,21 |253
16,06 |175 16,07 |185 16,08 |179 18,64 |217 18,65 |226 18,66 |196 21,22 |284 21,23 |294 21,24 |282
16,09 |146 16,10 |167 16,11 |156 18,67 |206 18,68 |252 18,69 |232 21,25 1299 21,26 1269 21,27 |283
16,12 |169 16,13 |130 16,14 |168 18,70 |219 18,71 |209 18,72 |222 21,28 |307 21,29 |1292 21,30 |308
16,15 |173 16,16 |164 16,17 |161 18,73 |257 18,74 1211 18,75 |222 21,31 |264 21,32 1302 21,33 |262
16,18 |169 16,19 |161 16,20 |141 18,76 |231 18,77 1219 18,78 |212 21,34 1303 21,35 272 21,36 |265
16,21 |177 16,22 |160 16,23 |181 18,79 1216 18,80 |221 18,81 |221 21,37 1269 21,38 |294 21,39 [291
16,24 1149 16,25 |151 16,26 |171 18,82 |218 18,83 |208 18,84 |1216 21,40 |298 21,41 |1310 21,42 |305
16,27 |159 16,28 |181 16,29 |171 18,85 |242 18,86 |239 18,87 |261 21,43 |288 21,44 1280 21,45 |281
16,30 |157 16,31 |175 16,32 |150 18,88 |216 18,89 |224 18,90 |229 21,46 |295 21,47 1282 21,48 |301
16,33 |191 16,34 |145 16,35 |173 18,91 |223 18,92 |235 18,93 |202 21,49 |294 21,50 |288 21,51 |320
16,36 |187 16,37 |152 16,38 |179 18,94 1237 18,95 |1214 18,96 |195 21,52 |1320 21,53 |310 21,54 |288
16,39 |167 16,40 |178 16,41 |162 18,97 |210 18,98 |225 18,99 |204 21,55 |266 21,56 |334 21,57 |291
16,42 |175 16,43 |176 16,44 |156 19,00 |217 19,01 |219 19,02 |222 21,58 |285 21,59 |1297 21,60 [300
16,45 |176 16,46 |158 16,47 |178 19,03 |228 19,04 |237 19,05 |219 21,61 |300 21,62 |1272 21,63 |262
16,48 |168 16,49 |162 16,50 |155 19,06 |244 19,07 |232 19,08 |244 21,64 |274 21,65 |277 21,66 [298
16,51 |167 16,52 |156 16,53 |145 19,09 1239 19,10 |217 19,11 |1230 21,67 1283 21,68 |295 21,69 [315
16,54 |171 16,55 |149 16,56 |162 19,12 1239 19,13 |229 19,14 1210 21,70 |1273 21,71 1269 21,72 |301
16,57 |154 16,58 |167 16,59 |181 19,15 |231 19,16 |234 19,17 |225 21,73 |286 21,74 1281 21,75 |290
16,60 |192 16,61 |183 16,62 |153 19,18 |224 19,19 |246 19,20 |232 21,76 |285 21,77 |287 21,78 |291
16,63 |163 16,64 |184 16,65 |158 19,21 |205 19,22 1203 19,23 |252 21,79 |304 21,80 |305 21,81 [324
16,66 |170 16,67 |163 16,68 |145 19,24 1226 19,25 |249 19,26 |1238 21,82 1302 21,83 1289 21,84 |308
16,69 |179 16,70 |185 16,71 |171 19,27 |204 19,28 1238 19,29 |254 21,85 |296 21,86 |288 21,87 |311
16,72 |205 16,73 |154 16,74 |204 19,30 |255 19,31 |226 19,32 |221 21,88 |316 21,89 1290 21,90 (284
16,75 |157 16,76 |169 16,77 1183 19,33 |1261 19,34 1263 19,35 1232 21,91 |1288 21,92 1302 21,93 [308
16,78 |178 16,79 |174 16,80 |168 19,36 |245 19,37 1236 19,38 1268 21,94 1294 21,95 1289 21,96 [283
16,81 |183 16,82 |180 16,83 |180 19,39 |1265 19,40 |247 19,41 1235 21,97 1297 21,98 |306 21,99 [302
16,84 |163 16,85 |194 16,86 |159 19,42 |227 19,43 |245 19,44 1256 22,00 |314 22,01 |295 22,02 |297
16,87 1192 16,88 |183 16,89 |179 19,45 1256 19,46 |253 19,47 1255 22,03 1293 22,04 1282 22,05 [304
16,90 |180 16,91 |172 16,92 |195 19,48 |211 19,49 |282 19,50 |245 22,06 |291 22,07 |306 22,08 |283
16,93 |166 16,94 1162 16,95 1180 19,51 1245 19,52 1245 19,53 |229 22,09 1310 22,10 |265 22,11 |294




Anhang |: Tabellenanhang 116

2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n

22,12 1299 22,13 1328 22,14 |302 24,70 1286 24,71 1276 24,72 |282 27,28 1310 27,29 1310 27,30 |316
22,15 |1288 22,16 |306 22,17 |300 24,73 |346 24,74 1298 24,75 |308 27,31 1288 27,32 1310 27,33 |306
22,18 |306 22,19 |1279 22,20 |307 24,76 1349 24,77 1349 24,78 |293 27,34 1278 27,35 |316 27,36 |312
22,21 1286 22,22 |1277 22,23 |288 24,79 1328 24,80 |338 24,81 |320 27,37 1324 27,38 |314 27,39 [319
22,24 1301 22,25 1278 22,26 |321 24,82 1304 24,83 1329 24,84 |262 27,40 |306 27,41 |306 27,42 |304
22,27 1295 22,28 1326 22,29 |300 24,85 1280 24,86 1318 24,87 |308 27,43 |353 27,44 1321 27,45 [333
22,30 |294 22,31 1290 22,32 |321 24,88 1293 24,89 1265 24,90 (288 27,46 |359 27,47 1312 27,48 |341
22,33 1279 22,34 1314 22,35 |292 24,91 |284 24,92 1324 24,93 |308 27,49 1332 27,50 |328 27,51 |334
22,36 |304 22,37 1323 22,38 [308 24,94 1325 24,95 1284 24,96 306 27,52 1341 27,53 1295 27,54 |345
22,39 1289 22,40 |318 22,41 |298 24,97 1330 24,98 |1321 24,99 |275 27,55 |322 27,56 |339 27,57 |336
22,42 1329 22,43 1299 22,44 |328 25,00 |323 25,01 |1313 25,02 [320 27,58 |397 27,59 1369 27,60 [359
22,45 1325 22,46 |337 22,47 |323 25,03 |335 25,04 1297 25,05 [310 27,61 |378 27,62 |356 27,63 [352
22,48 |308 22,49 1266 22,50 [318 25,06 |303 25,07 |349 25,08 [336 27,64 1365 27,65 |382 27,66 397
22,51 |288 22,52 1294 22,53 |334 25,09 |330 25,10 |282 25,11 |304 27,67 |444 27,68 |494 27,69 |495
22,54 1273 22,55 1263 22,56 |323 25,12 |1310 25,13 1299 25,14 |312 27,70 1495 27,71 |556 27,72 |545
22,57 1323 22,58 1328 22,59 [321 25,15 |314 25,16 |330 25,17 |323 27,73 |679 27,74 1763 27,75 |826
22,60 |332 22,61 |325 22,62 |301 25,18 |311 25,19 |350 25,20 |312 27,76 1939 27,77 11092 |27,78 |1314
22,63 |302 22,64 1303 22,65 [302 25,21 1319 25,22 1306 25,23 |302 27,79 11696 (27,80 |2127 |27,81 |2501
22,66 |308 22,67 |291 22,68 |311 25,24 1294 25,25 1272 25,26 |286 27,82 13003 (27,83 |3457 |27,84 |3820
22,69 |316 22,70 |303 22,71 |311 25,27 1294 25,28 |315 25,29 |314 27,85 13893 (27,86 |4315 |27,87 |4436
22,72 |1314 22,73 |1322 22,74 |326 25,30 |300 25,31 1298 25,32 [319 27,88 |4509 (27,89 |4629 |27,90 |4555
22,75 1295 22,76 |320 22,77 |263 25,33 |1310 25,34 1323 25,35 [265 27,91 |4367 [27,92 |3852 27,93 |3571
22,78 |300 22,79 1329 22,80 [313 25,36 |319 25,37 1299 25,38 [307 27,94 |3177 |27,95 |2735 27,96 |2410
22,81 |1310 22,82 1309 22,83 |329 25,39 1320 25,40 |1322 25,41 |322 27,97 12045 (27,98 |1645 27,99 |1448
22,84 1304 22,85 |313 22,86 [293 25,42 1322 25,43 1286 25,44 [320 28,00 |1188 (28,01 |1021 (28,02 |880
22,87 |316 22,88 |350 22,89 [321 25,45 1269 25,46 1294 25,47 |307 28,03 | 787 28,04 |647 28,05 [526
22,90 |329 22,91 |1329 22,92 |289 25,48 |1315 25,49 1291 25,50 (314 28,06 |496 28,07 |484 28,08 (460
22,93 |326 22,94 |1317 22,95 [299 25,51 1288 25,52 1302 25,53 |287 28,09 1445 28,10 |399 28,11 [415
22,96 |327 22,97 1295 22,98 |302 25,54 |1351 25,55 1318 25,56 |317 28,12 1402 28,13 |371 28,14 |375
22,99 |291 23,00 |311 23,01 [293 25,57 |277 25,58 |281 25,59 |322 28,15 |372 28,16 |392 28,17 |370
23,02 |1312 23,03 |346 23,04 [334 25,60 |300 25,61 |324 25,62 [293 28,18 |384 28,19 |326 28,20 [351
23,05 |305 23,06 |318 23,07 [330 25,63 1292 25,64 |311 25,65 [325 28,21 |358 28,22 |1318 28,23 [326
23,08 |301 23,09 |336 23,10 [300 25,66 |320 25,67 1294 25,68 [305 28,24 |1354 28,25 |333 28,26 [299
23,11 |1297 23,12 |306 23,13 [311 25,69 |310 25,70 |309 25,71 300 28,27 |1318 28,28 |310 28,29 [340
23,14 1275 23,15 |311 23,16 |323 25,72 1298 25,73 |1311 25,74 |317 28,30 |312 28,31 |312 28,32 |304
23,17 1289 23,18 |318 23,19 [338 25,75 1295 25,76 1289 25,77 |285 28,33 1293 28,34 |1307 28,35 [310
23,20 |326 23,21 |1321 23,22 |307 25,78 1298 25,79 1299 25,80 [326 28,36 |314 28,37 1296 28,38 [313
23,23 |332 23,24 |1342 23,25 [334 25,81 |319 25,82 1258 25,83 [298 28,39 |296 28,40 |326 28,41 [328
23,26 |313 23,27 |333 23,28 [308 25,84 1288 25,85 |303 25,86 309 28,42 1278 28,43 |1341 28,44 [290
23,29 |1307 23,30 |317 23,31 |286 25,87 1302 25,88 |322 25,89 [285 28,45 1281 28,46 |302 28,47 |295
23,32 1285 23,33 |305 23,34 |308 25,90 |1265 25,91 |317 25,92 |257 28,48 |313 28,49 1283 28,50 [307
23,35 1285 23,36 |1285 23,37 |324 25,93 |339 25,94 1286 25,95 [264 28,51 |1281 28,52 |305 28,53 [330
23,38 |296 23,39 |331 23,40 [312 25,96 |303 25,97 1285 25,98 [284 28,54 1271 28,55 |315 28,56 (284
23,41 |317 23,42 1302 23,43 |346 25,99 1298 26,00 |310 26,01 [315 28,57 1298 28,58 1267 28,59 (271
23,44 1322 23,45 |326 23,46 |334 26,02 |306 26,03 |338 26,04 |286 28,60 |1281 28,61 |318 28,62 [264
23,47 1326 23,48 |322 23,49 [300 26,05 1289 26,06 |280 26,07 [311 28,63 1280 28,64 1284 28,65 [291
23,50 |306 23,51 |307 23,52 [326 26,08 |316 26,09 |1277 26,10 [320 28,66 |288 28,67 |313 28,68 [280
23,53 |332 23,54 1343 23,55 [301 26,11 |318 26,12 1293 26,13 [298 28,69 1282 28,70 |1281 28,71 |280
23,56 |305 23,57 |1348 23,58 [311 26,14 1290 26,15 |301 26,16 [315 28,72 1286 28,73 |316 28,74 |312
23,59 |330 23,60 |297 23,61 [281 26,17 1299 26,18 |310 26,19 [283 28,75 1283 28,76 |303 28,77 |307
23,62 |301 23,63 |326 23,64 [323 26,20 |1271 26,21 |316 26,22 299 28,78 1269 28,79 1275 28,80 [292
23,65 |309 23,66 |312 23,67 [290 26,23 |303 26,24 |1314 26,25 [276 28,81 |325 28,82 |316 28,83 [258
23,68 |322 23,69 |303 23,70 [316 26,26 |1282 26,27 |315 26,28 [280 28,84 |1274 28,85 |317 28,86 [284
23,71 |1313 23,72 1304 23,73 |336 26,29 |1295 26,30 |287 26,31 [321 28,87 |305 28,88 |1272 28,89 [335
23,74 1308 23,75 |346 23,76 [313 26,32 |331 26,33 |296 26,34 |297 28,90 |1278 28,91 |1271 28,92 [270
23,77 1310 23,78 1295 23,79 [333 26,35 |1288 26,36 |290 26,37 [312 28,93 1295 28,94 1309 28,95 [280
23,80 |295 23,81 |337 23,82 [300 26,38 |276 26,39 |314 26,40 [290 28,96 1268 28,97 |300 28,98 [272
23,83 |313 23,84 |305 23,85 [306 26,41 1288 26,42 |305 26,43 [303 28,99 |1284 29,00 |1287 29,01 (273
23,86 |303 23,87 |326 23,88 [303 26,44 |1313 26,45 |301 26,46 [325 29,02 |1324 29,03 |1294 29,04 309
23,89 |317 23,90 |333 23,91 [321 26,47 1265 26,48 |308 26,49 [307 29,05 |1286 29,06 |1279 29,07 304
23,92 1252 23,93 |336 23,94 [329 26,50 1293 26,51 |306 26,52 [317 29,08 |316 29,09 |1302 29,10 (301
23,95 |314 23,96 |327 23,97 |327 26,53 |302 26,54 1302 26,55 [349 29,11 |309 29,12 1259 29,13 [305
23,98 |350 23,99 1295 24,00 [317 26,56 |300 26,57 |320 26,58 [322 29,14 1289 29,15 1269 29,16 [308
24,01 1295 24,02 |1310 24,03 [302 26,59 |328 26,60 |332 26,61 [319 29,17 1270 29,18 |316 29,19 [282
24,04 1315 24,05 |1329 24,06 (308 26,62 |315 26,63 |326 26,64 |357 29,20 |1329 29,21 |1274 29,22 |305
24,07 1290 24,08 |354 24,09 [314 26,65 |336 26,66 |337 26,67 [342 29,23 |1277 29,24 1256 29,25 [262
24,10 |322 24,11 |1311 24,12 |302 26,68 |350 26,69 |348 26,70 |362 29,26 |256 29,27 1272 29,28 [308
24,13 |305 24,14 |1304 24,15 |313 26,71 1363 26,72 |417 26,73 [396 29,29 1287 29,30 |1289 29,31 [266
24,16 |301 24,17 |1312 24,18 |304 26,74 1412 26,75 1411 26,76 |412 29,32 |1282 29,33 1250 29,34 |284
24,19 |1324 24,20 |291 24,21 |319 26,77 |385 26,78 1348 26,79 |344 29,35 1260 29,36 |298 29,37 [294
24,22 1294 24,23 1309 24,24 |314 26,80 |331 26,81 |335 26,82 [338 29,38 1283 29,39 1282 29,40 [265
24,25 1311 24,26 |311 24,27 |336 26,83 1328 26,84 |331 26,85 |347 29,41 |247 29,42 |247 29,43 |277
24,28 |1341 24,29 1298 24,30 [340 26,86 |303 26,87 |318 26,88 [303 29,44 1266 29,45 |1277 29,46 [295
24,31 |1318 24,32 1293 24,33 [315 26,89 |1328 26,90 |336 26,91 [302 29,47 1288 29,48 1295 29,49 (287
24,34 1301 24,35 |1308 24,36 |287 26,92 |312 26,93 |317 26,94 |304 29,50 |1287 29,51 |1275 29,52 [279
24,37 1308 24,38 1284 24,39 [311 26,95 |342 26,96 |291 26,97 |345 29,53 1258 29,54 1246 29,55 [255
24,40 |1316 24,41 |1307 24,42 [311 26,98 |327 26,99 |310 27,00 [313 29,56 1282 29,57 |301 29,58 [266
24,43 |1307 24,44 1329 24,45 [331 27,01 |329 27,02 1303 27,03 [332 29,59 1299 29,60 |276 29,61 (301
24,46 |1315 24,47 1311 24,48 |297 27,04 1282 27,05 1293 27,06 |285 29,62 1283 29,63 1280 29,64 [295
24,49 1340 24,50 |284 24,51 |307 27,07 |342 27,08 |322 27,09 |283 29,65 |322 29,66 |1271 29,67 [290
24,52 1299 24,53 1323 24,54 |316 27,10 |322 27,11 |311 27,12 |282 29,68 |310 29,69 1262 29,70 300
24,55 1320 24,56 |301 24,57 |275 27,13 1279 27,14 1293 27,15 |265 29,71 |264 29,72 1263 29,73 |278
24,58 1279 24,59 1320 24,60 |318 27,16 |306 27,17 1294 27,18 |320 29,74 1230 29,75 1285 29,76 |272
24,61 |322 24,62 |307 24,63 [299 27,19 1329 27,20 |315 27,21 |327 29,77 1289 29,78 1291 29,79 |298
24,64 |1311 24,65 1282 24,66 301 27,22 1302 27,23 1298 27,24 |318 29,80 |286 29,81 |1279 29,82 [289
24,67 1307 24,68 1343 24,69 |327 27,25 1309 27,26 1299 27,27 |321 29,83 |307 29,84 1298 29,85 |316




Anhang |: Tabellenanhang 117

2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n

29,86 |350 29,87 |306 29,88 [342 32,44 1272 32,45 |1267 32,46 |284 35,02 1198 35,03 |167 35,04 (188
29,89 |313 29,90 |325 29,91 (339 32,47 1265 32,48 |241 32,49 |255 35,05 |223 35,06 |211 35,07 [202
29,92 1343 29,93 |317 29,94 [338 32,50 |258 32,51 |1270 32,52 [273 35,08 1203 35,09 |188 35,10 (192
29,95 |346 29,96 |1323 29,97 |334 32,53 |276 32,54 1249 32,55 [243 35,11 |204 35,12 |179 35,13 [185
29,98 |316 29,99 |305 30,00 [290 32,56 |1273 32,57 1260 32,58 [270 35,14 |154 35,15 |171 35,16 (183
30,01 |325 30,02 1298 30,03 (277 32,59 |1248 32,60 |265 32,61 [253 35,17 1198 35,18 |189 35,19 (192
30,04 |304 30,05 |290 30,06 [302 32,62 |246 32,63 |266 32,64 [290 35,20 |172 35,21 |179 35,22 [184
30,07 1299 30,08 |1291 30,09 (280 32,65 |258 32,66 |250 32,67 [281 35,23 |168 35,24 1162 35,25 [184
30,10 |280 30,11 |295 30,12 [299 32,68 |300 32,69 |1251 32,70 261 35,26 |178 35,27 |190 35,28 (179
30,13 |1280 30,14 1293 30,15 (274 32,71 |1267 32,72 1290 32,73 |284 35,29 |165 35,30 |171 35,31 [211
30,16 |284 30,17 1289 30,18 [270 32,74 1310 32,75 1269 32,76 [279 35,32 |184 35,33 |164 35,34 [174
30,19 |282 30,20 |292 30,21 [298 32,77 1301 32,78 |1281 32,79 |245 35,35 |170 35,36 |171 35,37 191
30,22 |260 30,23 |277 30,24 |274 32,80 |288 32,81 |303 32,82 [295 35,38 |174 35,39 |177 35,40 (189
30,25 |1275 30,26 |282 30,27 [271 32,83 |291 32,84 |308 32,85 [290 35,41 |156 35,42 |178 35,43 [169
30,28 |294 30,29 |1298 30,30 [257 32,86 |316 32,87 |310 32,88 [310 35,44 1193 35,45 |174 35,46 (188
30,31 |286 30,32 |272 30,33 [283 32,89 1298 32,90 |252 32,91 [307 35,47 1200 35,48 1183 35,49 (174
30,34 |303 30,35 |278 30,36 [266 32,92 1290 32,93 |328 32,94 |283 35,50 |199 35,51 |173 35,52 (198
30,37 |1262 30,38 |253 30,39 [281 32,95 |301 32,96 |276 32,97 |284 35,53 |181 35,54 |184 35,55 [188
30,40 |272 30,41 |277 30,42 [261 32,98 1262 32,99 |322 33,00 (287 35,56 |167 35,57 |186 35,58 (200
30,43 |257 30,44 |300 30,45 [259 33,01 |1279 33,02 1270 33,03 [264 35,59 |175 35,60 |173 35,61 (183
30,46 |289 30,47 1302 30,48 [265 33,04 |1297 33,05 |1259 33,06 [236 35,62 |190 35,63 |169 35,64 (202
30,49 |1256 30,50 |294 30,51 [286 33,07 1260 33,08 |245 33,09 [281 35,65 |190 35,66 |164 35,67 [196
30,52 |341 30,53 |1288 30,54 [313 33,10 |257 33,11 |1257 33,12 [267 35,68 |175 35,69 |174 35,70 [196
30,55 |286 30,56 |316 30,57 [338 33,13 |266 33,14 |1249 33,15 [242 35,71 1202 35,72 1187 35,73 |183
30,58 |350 30,59 |382 30,60 [354 33,16 |246 33,17 |1286 33,18 [237 35,74 |151 35,75 |204 35,76 157
30,61 |414 30,62 1443 30,63 (482 33,19 |1263 33,20 |1252 33,21 |237 35,77 1187 35,78 |199 35,79 [181
30,64 1478 30,65 1485 30,66 [533 33,22 1239 33,23 |247 33,24 |224 35,80 |163 35,81 |162 35,82 [173
30,67 |534 30,68 |567 30,69 [544 33,25 |244 33,26 |227 33,27 |253 35,83 |152 35,84 |152 35,85 [162
30,70 |520 30,71 |464 30,72 (444 33,28 |1253 33,29 |210 33,30 [233 35,86 |181 35,87 1193 35,88 [190
30,73 |448 30,74 1409 30,75 [380 33,31 |241 33,32 |205 33,33 [232 35,89 |175 35,90 |165 35,91 (170
30,76 |396 30,77 |367 30,78 [364 33,34 |1254 33,35 |234 33,36 [236 35,92 |172 35,93 |172 35,94 (172
30,79 |300 30,80 |315 30,81 (301 33,37 |1236 33,38 |189 33,39 [215 35,95 |163 35,96 |159 35,97 [180
30,82 |305 30,83 1292 30,84 [324 33,40 |1236 33,41 |181 33,42 |220 35,98 |159 35,99 |164 36,00 (147
30,85 1280 30,86 |336 30,87 [281 33,43 |206 33,44 1208 33,45 [225 36,01 |190 36,02 |179 36,03 [182
30,88 |295 30,89 |1257 30,90 (299 33,46 |231 33,47 1202 33,48 [223 36,04 |170 36,05 |200 36,06 (189
30,91 |272 30,92 |1272 30,93 [282 33,49 1220 33,50 |214 33,51 [226 36,07 |177 36,08 |202 36,09 (177
30,94 |1286 30,95 |1268 30,96 (283 33,52 |1215 33,53 |1223 33,54 [232 36,10 |207 36,11 |185 36,12 [166
30,97 1289 30,98 |277 30,99 (275 33,55 |226 33,56 |190 33,57 [211 36,13 |172 36,14 |175 36,15 (179
31,00 |280 31,01 |250 31,02 292 33,58 |1215 33,59 |212 33,60 (213 36,16 |203 36,17 |174 36,18 [176
31,03 |240 31,04 |1274 31,05 (298 33,61 |243 33,62 |222 33,63 [210 36,19 |169 36,20 |170 36,21 [157
31,06 |237 31,07 |1294 31,08 [275 33,64 |197 33,65 1230 33,66 (237 36,22 |156 36,23 |151 36,24 [159
31,09 |1285 31,10 |294 31,11 [288 33,67 |1218 33,68 |1218 33,69 [221 36,25 |147 36,26 |163 36,27 [162
31,12 |272 31,13 |290 31,14 |268 33,70 |240 33,71 |228 33,72 |245 36,28 |147 36,29 |174 36,30 [163
31,15 |271 31,16 |277 31,17 |251 33,73 |231 33,74 |214 33,75 |207 36,31 |174 36,32 |161 36,33 [164
31,18 |255 31,19 |1265 31,20 (277 33,76 |225 33,77 1230 33,78 [231 36,34 |153 36,35 |176 36,36 (181
31,21 |269 31,22 |1291 31,23 |255 33,79 |205 33,80 |200 33,81 [224 36,37 |176 36,38 |158 36,39 (181
31,24 1295 31,25 |271 31,26 |262 33,82 |214 33,83 |243 33,84 |202 36,40 |150 36,41 |162 36,42 [152
31,27 1263 31,28 |266 31,29 [260 33,85 1223 33,86 |1232 33,87 [226 36,43 |164 36,44 |159 36,45 [145
31,30 |250 31,31 |288 31,32 |260 33,88 |1223 33,89 |205 33,90 (215 36,46 |168 36,47 |181 36,48 [142
31,33 |274 31,34 |1276 31,35 [253 33,91 |208 33,92 1207 33,93 [214 36,49 |168 36,50 |160 36,51 [155
31,36 |240 31,37 |1262 31,38 [232 33,94 1215 33,95 |228 33,96 (217 36,52 1202 36,53 |177 36,54 [159
31,39 |265 31,40 |247 31,41 [258 33,97 1232 33,98 |227 33,99 (231 36,55 |150 36,56 |161 36,57 [162
31,42 1229 31,43 |1221 31,44 (277 34,00 |1233 34,01 |1235 34,02 230 36,58 |197 36,59 |177 36,60 [176
31,45 |254 31,46 |258 31,47 |254 34,03 |1235 34,04 1226 34,05 (204 36,61 |186 36,62 |162 36,63 164
31,48 |257 31,49 |1265 31,50 (278 34,06 |223 34,07 |1231 34,08 (213 36,64 |168 36,65 |165 36,66 166
31,51 |237 31,52 |1261 31,53 [233 34,09 |1216 34,10 |227 34,11 [233 36,67 |168 36,68 |183 36,69 [167
31,54 1267 31,55 |259 31,56 |278 34,12 1230 34,13 |214 34,14 |222 36,70 |159 36,71 |175 36,72 |182
31,57 1290 31,58 |268 31,59 [262 34,15 |205 34,16 |205 34,17 [218 36,73 |177 36,74 |168 36,75 [183
31,60 |253 31,61 |264 31,62 |237 34,18 |217 34,19 |223 34,20 [199 36,76 |172 36,77 |158 36,78 |172
31,63 |287 31,64 |261 31,65 [268 34,21 |212 34,22 |217 34,23 |205 36,79 |172 36,80 |159 36,81 [161
31,66 |300 31,67 |298 31,68 [300 34,24 1193 34,25 1231 34,26 [224 36,82 |163 36,83 |157 36,84 [168
31,69 |322 31,70 |278 31,71 291 34,27 1183 34,28 |197 34,29 (200 36,85 |177 36,86 |153 36,87 [163
31,72 |303 31,73 |302 31,74 |268 34,30 |191 34,31 1223 34,32 196 36,88 |153 36,89 |158 36,90 (168
31,75 |336 31,76 |291 31,77 |289 34,33 |194 34,34 1223 34,35 [210 36,91 |169 36,92 |137 36,93 [152
31,78 |275 31,79 |267 31,80 [272 34,36 |241 34,37 1201 34,38 197 36,94 |167 36,95 |168 36,96 [156
31,81 |290 31,82 |291 31,83 [301 34,39 1207 34,40 1210 34,41 |186 36,97 |153 36,98 |166 36,99 (160
31,84 |1313 31,85 |322 31,86 [294 34,42 1203 34,43 |179 34,44 |201 37,00 |147 37,01 |159 37,02 |152
31,87 |275 31,88 |301 31,89 (294 34,45 1204 34,46 1223 34,47 |193 37,03 |137 37,04 1173 37,05 |144
31,90 |296 31,91 |274 31,92 [296 34,48 1183 34,49 1233 34,50 (204 37,06 |189 37,07 1162 37,08 [131
31,93 |1288 31,94 |1345 31,95 [326 34,51 |182 34,52 |177 34,53 [196 37,09 |158 37,10 |154 37,11 [154
31,96 |388 31,97 |428 31,98 (441 34,54 1204 34,55 1218 34,56 [211 37,12 |157 37,13 |143 37,14 |145
31,99 |535 32,00 |527 32,01 [585 34,57 |174 34,58 1201 34,59 (201 37,15 |159 37,16 |151 37,17 |144
32,02 1663 32,03 |646 32,04 |677 34,60 |210 34,61 |227 34,62 [186 37,18 |137 37,19 |171 37,20 [135
32,05 |647 32,06 |684 32,07 |653 34,63 |189 34,64 1207 34,65 (211 37,21 |160 37,22 |155 37,23 |152
32,08 |597 32,09 |609 32,10 [564 34,66 |191 34,67 |183 34,68 (203 37,24 |147 37,25 |168 37,26 [144
32,11 |551 32,12 |463 32,13 |449 34,69 |197 34,70 1226 34,71 |208 37,27 1180 37,28 |143 37,29 |157
32,14 (449 32,15 |405 32,16 |377 34,72 1211 34,73 1219 34,74 |222 37,30 |161 37,31 |157 37,32 |157
32,17 1298 32,18 |276 32,19 [308 34,75 1183 34,76 |181 34,77 |164 37,33 |139 37,34 |140 37,35 |187
32,20 |323 32,21 |315 32,22 |294 34,78 1181 34,79 1186 34,80 [170 37,36 |141 37,37 |153 37,38 [152
32,23 |302 32,24 1263 32,25 |279 34,81 |184 34,82 1185 34,83 |194 37,39 |177 37,40 |167 37,41 (147
32,26 |234 32,27 |1282 32,28 (277 34,84 |175 34,85 |204 34,86 [171 37,42 1121 37,43 |168 37,44 |166
32,29 |1255 32,30 |234 32,31 |246 34,87 1205 34,88 |193 34,89 (183 37,45 |169 37,46 |145 37,47 |152
32,32 |261 32,33 |247 32,34 |226 34,90 |185 34,91 |201 34,92 |174 37,48 |163 37,49 |174 37,50 [141
32,35 |250 32,36 |246 32,37 |247 34,93 |186 34,94 1184 34,95 [190 37,51 |190 37,52 1163 37,53 [178
32,38 |242 32,39 |1239 32,40 [253 34,96 |184 34,97 1180 34,98 (182 37,54 |157 37,55 |165 37,56 [143
32,41 1258 32,42 1247 32,43 |254 34,99 1155 35,00 |159 35,01 176 37,57 1160 37,58 1153 37,59 |147




Anhang |: Tabellenanhang 118

2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n

37,60 |151 37,61 |157 37,62 |141 40,18 |138 40,19 [155 40,20 |142 42,76 |151 42,77 |157 42,78 |158
37,63 |164 37,64 |159 37,65 [141 40,21 (127 40,22 |157 40,23 |129 42,79 |119 42,80 [151 42,81 |150
37,66 |160 37,67 |150 37,68 [141 40,24 |151 40,25 |160 40,26 |129 42,82 |143 42,83 |142 42,84 |141
37,69 |169 37,70 |133 37,71 |164 40,27 |160 40,28 |148 40,29 |139 42,85 |152 42,86 154 42,87 |120
37,72 1150 37,73 |156 37,74 |163 40,30 (143 40,31 |157 40,32 |136 42,88 |138 42,89 [141 42,90 |153
37,75 1143 37,76 |161 37,77 |145 40,33 |148 40,34 (142 40,35 |147 42,91 |140 42,92 (143 42,93 |142
37,78 |158 37,79 |140 37,80 [160 40,36 (143 40,37 |136 40,38 |152 42,94 (141 42,95 |145 42,96 |132
37,81 |145 37,82 |158 37,83 [158 40,39 [137 40,40 |126 40,41 |137 42,97 |155 42,98 |163 42,99 143
37,84 1143 37,85 1168 37,86 [171 40,42 |143 40,43 (144 40,44 |135 43,00 (147 43,01 |149 43,02 |148
37,87 |145 37,88 |122 37,89 |174 40,45 |134 40,46 150 40,47 |131 43,03 |132 43,04 [156 43,05 |152
37,90 |123 37,91 |151 37,92 [175 40,48 [128 40,49 (123 40,50 135 43,06 (160 43,07 [148 43,08 [130
37,93 |159 37,94 |142 37,95 [167 40,51 [110 40,52 |130 40,53 |133 43,09 [137 43,10 (147 43,11 |145
37,96 |132 37,97 1139 37,98 [144 40,54 |126 40,55 [139 40,56 |147 43,12 |140 43,13 |151 43,14 |155
37,99 |148 38,00 |141 38,01 (149 40,57 150 40,58 [148 40,59 155 43,15 [142 43,16 [132 43,17 |149
38,02 |149 38,03 |151 38,04 169 40,60 [150 40,61 (128 40,62 |110 43,18 [112 43,19 [157 43,20 [161
38,05 |155 38,06 |161 38,07 [138 40,63 [169 40,64 (163 40,65 [161 43,21 [129 43,22 130 43,23 |161
38,08 |135 38,09 |143 38,10 (144 40,66 [135 40,67 159 40,68 |161 43,24 [137 43,25 [139 43,26 |152
38,11 |145 38,12 |147 38,13 |148 40,69 [136 40,70 [130 40,71 |157 43,27 (142 43,28 |149 43,29 |141
38,14 |143 38,15 |142 38,16 [142 40,72 |143 40,73 |142 40,74 |151 43,30 [111 43,31 (144 43,32 |164
38,17 |147 38,18 |146 38,19 (135 40,75 [138 40,76 [146 40,77 |152 43,33 [155 43,34 [132 43,35 (143
38,20 |147 38,21 |137 38,22 [153 40,78 [145 40,79 |164 40,80 153 43,36 156 43,37 158 43,38 |158
38,23 |131 38,24 |147 38,25 [150 40,81 [137 40,82 [159 40,83 |143 43,39 |137 43,40 |137 43,41 |146
38,26 |150 38,27 |132 38,28 [155 40,84 [151 40,85 [167 40,86 137 43,42 139 43,43 |147 43,44 (133
38,29 |148 38,30 |158 38,31 [152 40,87 179 40,88 [146 40,89 [181 43,45 [139 43,46 [125 43,47 (141
38,32 |124 38,33 |141 38,34 [160 40,90 (165 40,91 [165 40,92 |162 43,48 [124 43,49 (148 43,50 (142
38,35 |149 38,36 |151 38,37 [154 40,93 [163 40,94 |144 40,95 145 43,51 [156 43,52 [125 43,53 [129
38,38 |150 38,39 |137 38,40 (154 40,96 [150 40,97 [152 40,98 [150 43,54 [132 43,55 [150 43,56 (148
38,41 |143 38,42 |159 38,43 |124 40,99 (144 41,00 [155 41,01 |123 43,57 |166 43,58 [137 43,59 (129
38,44 1150 38,45 |146 38,46 [135 41,02 (150 41,03 [148 41,04 (117 43,60 [139 43,61 [136 43,62 |158
38,47 |142 38,48 |129 38,49 (177 41,05 [128 41,06 |146 41,07 |158 43,63 [118 43,64 |138 43,65 |142
38,50 |130 38,51 |149 38,52 [130 41,08 [159 41,09 (153 41,10 {153 43,66 (132 43,67 [150 43,68 (148
38,53 |155 38,54 |132 38,55 [145 41,11 (134 41,12 |183 41,13 |168 43,69 [139 43,70 151 43,71 |147
38,56 |137 38,57 |156 38,58 [149 41,14 |148 41,15 |130 41,16 |168 43,72 |129 43,73 |161 43,74 1168
38,59 |141 38,60 |141 38,61 [145 41,17 |129 41,18 |139 41,19 |116 43,75 |142 43,76 |157 43,77 |139
38,62 |164 38,63 |139 38,64 |160 41,20 (142 41,21 (141 41,22 |142 43,78 |172 43,79 |179 43,80 |143
38,65 |131 38,66 |145 38,67 153 41,23 |121 41,24 |124 41,25 |123 43,81 |154 43,82 |150 43,83 |175
38,68 |148 38,69 |149 38,70 [134 41,26 [145 41,27 (131 41,28 137 43,84 |167 43,85 [183 43,86 |166
38,71 |148 38,72 |140 38,73 [136 41,29 [161 41,30 (125 41,31 |138 43,87 160 43,88 [157 43,89 (188
38,74 |145 38,75 |128 38,76 [133 41,32 [133 41,33 [139 41,34 [129 43,90 (189 43,91 (182 43,92 |175
38,77 1168 38,78 |133 38,79 [139 41,35 [150 41,36 (163 41,37 (143 43,93 [181 43,94 [175 43,95 (181
38,80 |149 38,81 |131 38,82 [122 41,38 [132 41,39 [158 41,40 [120 43,96 (213 43,97 175 43,98 (182
38,83 |162 38,84 |137 38,85 [140 41,41 |115 41,42 |155 41,43 |157 43,99 [179 44,00 [163 44,01 |164
38,86 |147 38,87 |139 38,88 [146 41,44 |150 41,45 |127 41,46 |131 44,02 |146 44,03 |176 44,04 |147
38,89 |138 38,90 |140 38,91 (132 41,47 |136 41,48 |132 41,49 |137 44,05 |148 44,06 [141 44,07 |154
38,92 |155 38,93 |143 38,94 (131 41,50 (141 41,51 [159 41,52 |164 44,08 |176 44,09 |162 44,10 |141
38,95 |128 38,96 |144 38,97 [145 41,53 (147 41,54 |135 41,55 |129 44,11 |155 44,12 |175 44,13 |157
38,98 |136 38,99 |152 39,00 (131 41,56 [159 41,57 |129 41,58 |142 44,14 |139 44,15 (148 44,16 |160
39,01 |140 39,02 |146 39,03 (139 41,59 (148 41,60 (171 41,61 |144 44,17 |154 44,18 |139 44,19 |139
39,04 |119 39,05 |150 39,06 [125 41,62 [135 41,63 |140 41,64 |139 44,20 |160 44,21 |140 44,22 |145
39,07 |141 39,08 |142 39,09 |164 41,65 [149 41,66 |146 41,67 |143 44,23 |132 44,24 |121 44,25 |150
39,10 |137 39,11 |141 39,12 |135 41,68 [126 41,69 [128 41,70 |135 44,26 |146 44,27 |128 44,28 |145
39,13 |158 39,14 |139 39,15 |138 41,71 (144 41,72 |134 41,73 |150 44,29 |116 44,30 [129 44,31 |155
39,16 |155 39,17 |128 39,18 |125 41,74 |126 41,75 |145 41,76 |140 44,32 |138 44,33 |127 44,34 1154
39,19 |149 39,20 |152 39,21 |148 41,77 |130 41,78 |156 41,79 |131 44,35 |158 44,36 |140 44,37 |144
39,22 |162 39,23 |135 39,24 (147 41,80 (141 41,81 |158 41,82 |137 44,38 |135 44,39 |118 44,40 |151
39,25 |150 39,26 |145 39,27 (147 41,83 |150 41,84 |134 41,85 |160 44,41 |107 44,42 |159 44,43 |155
39,28 |128 39,29 |134 39,30 [151 41,86 132 41,87 |143 41,88 |139 44,44 1123 44,45 |135 44,46 |137
39,31 |135 39,32 |118 39,33 [134 41,89 [131 41,90 [161 41,91 |147 44,47 |133 44,48 (147 44,49 1129
39,34 |1133 39,35 |157 39,36 [136 41,92 [138 41,93 [121 41,94 |131 44,50 [161 44,51 |126 44,52 |144
39,37 |147 39,38 |145 39,39 (132 41,95 [153 41,96 [149 41,97 |125 44,53 |151 44,54 |151 44,55 1143
39,40 |146 39,41 |150 39,42 [135 41,98 |164 41,99 [128 42,00 |130 44,56 (144 44,57 |124 44,58 |131
39,43 |152 39,44 1151 39,45 |153 42,01 (177 42,02 |134 42,03 |141 44,59 |161 44,60 [154 44,61 |161
39,46 |122 39,47 1138 39,48 |143 42,04 |148 42,05 150 42,06 |141 44,62 (147 44,63 (174 44,64 1138
39,49 |148 39,50 |144 39,51 (141 42,07 |137 42,08 |156 42,09 |152 44,65 [139 44,66 (147 44,67 |144
39,52 |144 39,53 |133 39,54 |127 42,10 (141 42,11 |157 42,12 |146 44,68 139 44,69 (141 44,70 |144
39,55 |150 39,56 |129 39,57 160 42,13 |148 42,14 (142 42,15 |148 44,71 |139 44,72 (143 44,73 |149
39,58 |139 39,59 |148 39,60 (140 42,16 |151 42,17 |159 42,18 |141 44,74 |159 44,75 |152 44,76 |170
39,61 |130 39,62 |129 39,63 |164 42,19 |149 42,20 (142 42,21 |152 44,77 |180 44,78 |148 44,79 |165
39,64 |140 39,65 |137 39,66 [136 42,22 |153 42,23 |162 42,24 1166 44,80 (143 44,81 |167 44,82 |185
39,67 |147 39,68 |153 39,69 (126 42,25 |158 42,26 151 42,27 |153 44,83 |200 44,84 (241 44,85 |312
39,70 |145 39,71 |152 39,72 |137 42,28 |165 42,29 (147 42,30 |161 44,86 |365 44,87 |478 44,88 |650
39,73 |122 39,74 1125 39,75 |154 42,31 |154 42,32 |188 42,33 |182 44,89 |868 44,90 (1031 |44,91 (1037
39,76 |139 39,77 |155 39,78 [138 42,34 162 42,35 [190 42,36 (186 44,92 |870 44,93 | 705 44,94 {606
39,79 |144 39,80 |131 39,81 [150 42,37 168 42,38 [213 42,39 205 44,95 [520 44,96 (403 44,97 (391
39,82 |146 39,83 |155 39,84 [148 42,40 [193 42,41 |206 42,42 |216 44,98 |387 44,99 (429 45,00 |428
39,85 |150 39,86 |132 39,87 [149 42,43 190 42,44 196 42,45 [196 45,01 [575 45,02 |555 45,03 585
39,88 |122 39,89 |123 39,90 (153 42,46 |233 42,47 (191 42,48 (189 45,04 474 45,05 [388 45,06 335
39,91 |127 39,92 |159 39,93 [161 42,49 192 42,50 [195 42,51 |197 45,07 |322 45,08 [241 45,09 |226
39,94 |118 39,95 |115 39,96 (139 42,52 (200 42,53 [180 42,54 (190 45,10 (202 45,11 (200 45,12 |160
39,97 |147 39,98 |144 39,99 [153 42,55 (177 42,56 151 42,57 |171 45,13 |164 45,14 |167 45,15 |174
40,00 (132 40,01 [131 40,02 |138 42,58 |170 42,59 |168 42,60 |146 45,16 |164 45,17 |150 45,18 |161
40,03 [132 40,04 (127 40,05 |130 42,61 (184 42,62 |156 42,63 |155 45,19 [122 45,20 [173 45,21 |145
40,06 [146 40,07 |137 40,08 |116 42,64 |171 42,65 (144 42,66 |145 45,22 |139 45,23 |148 45,24 1135
40,09 [130 40,10 [137 40,11 |153 42,67 142 42,68 |141 42,69 |132 45,25 |153 45,26 129 45,27 |145
40,12 |131 40,13 |134 40,14 |144 42,70 |164 42,71 |138 42,72 1139 45,28 |126 45,29 [119 45,30 |149
40,15 |127 40,16 |140 40,17 |148 42,73 |158 42,74 |152 42,75 |147 45,31 |123 45,32 |137 45,33 |156
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2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n

45,34 |164 45,35 |142 45,36 |142 47,92 (142 47,93 |125 47,94 1131 50,50 |111 50,51 |129 50,52 [131
45,37 130 45,38 [142 45,39 (134 47,95 [133 47,96 (124 47,97 (137 50,53 |128 50,54 |94 50,55 [122
45,40 (131 45,41 (133 45,42 (130 47,98 [140 47,99 (107 48,00 [110 50,56 |148 50,57 |113 50,58 [125
45,43 [174 45,44 |160 45,45 (132 48,01 (130 48,02 [136 48,03 122 50,59 |120 50,60 |132 50,61 (111
45,46 [150 45,47 (137 45,48 |150 48,04 [143 48,05 (123 48,06 (143 50,62 |127 50,63 |143 50,64 (130
45,49 [149 45,50 (131 45,51 (118 48,07 [145 48,08 [126 48,09 (136 50,65 |120 50,66 |139 50,67 [120
45,52 |116 45,53 |145 45,54 1158 48,10 [122 48,11 |128 48,12 |126 50,68 |124 50,69 |113 50,70 [124
45,55 [131 45,56 (143 45,57 1143 48,13 |121 48,14 |164 48,15 |136 50,71 |125 50,72 |116 50,73 |124
45,58 [152 45,59 [115 45,60 |129 48,16 |134 48,17 |140 48,18 |111 50,74 |117 50,75 |135 50,76 |124
45,61 [132 45,62 |146 45,63 |130 48,19 [123 48,20 [120 48,21 |124 50,77 |121 50,78 |137 50,79 |124
45,64 (131 45,65 [150 45,66 |149 48,22 |135 48,23 |129 48,24 1107 50,80 |114 50,81 |124 50,82 |127
45,67 132 45,68 (137 45,69 (143 48,25 (137 48,26 (109 48,27 (137 50,83 |150 50,84 |125 50,85 [115
45,70 137 45,71 (148 45,72 1132 48,28 |134 48,29 [122 48,30 |134 50,86 |127 50,87 |134 50,88 [119
45,73 137 45,74 138 45,75 [119 48,31 (134 48,32 129 48,33 [123 50,89 |144 50,90 |118 50,91 [140
45,76 135 45,77 |157 45,78 (148 48,34 [141 48,35 [104 48,36 |137 50,92 |138 50,93 |128 50,94 [121
45,79 |142 45,80 [125 45,81 |121 48,37 |141 48,38 |117 48,39 |127 50,95 |132 50,96 |124 50,97 [116
45,82 136 45,83 [119 45,84 (149 48,40 [106 48,41 [140 48,42 (127 50,98 |128 50,99 |143 51,00 [126
45,85 [140 45,86 126 45,87 |137 48,43 |135 48,44 |124 48,45 |122 51,01 |124 51,02 |141 51,03 [128
45,88 [129 45,89 (136 45,90 (145 48,46 (122 48,47 [138 48,48 [129 51,04 |128 51,05 |126 51,06 (138
45,91 |151 45,92 |142 45,93 148 48,49 |136 48,50 [120 48,51 |112 51,07 |124 51,08 |124 51,09 [137
45,94 139 45,95 [129 45,96 |151 48,52 104 48,53 [123 48,54 1143 51,10 |125 51,11 |130 51,12 |121
45,97 124 45,98 [125 45,99 (139 48,55 |136 48,56 139 48,57 |119 51,13 |125 51,14 |117 51,15 |114
46,00 (134 46,01 (159 46,02 |141 48,58 [140 48,59 [132 48,60 |124 51,16 |137 51,17 |108 51,18 |119
46,03 [134 46,04 (109 46,05 [133 48,61 [139 48,62 137 48,63 |155 51,19 |133 51,20 |124 51,21 (86
46,06 (139 46,07 (131 46,08 [122 48,64 130 48,65 [111 48,66 |126 51,22 |132 51,23 |135 51,24 |122
46,09 [136 46,10 (123 46,11 [136 48,67 |134 48,68 [123 48,69 |140 51,25 |120 51,26 |137 51,27 |120
46,12 |117 46,13 |139 46,14 |130 48,70 [132 48,71 |122 48,72 |125 51,28 |120 51,29 |124 51,30 (147
46,15 |162 46,16 [153 46,17 |129 48,73 |132 48,74 |133 48,75 |105 51,31 |145 51,32 |158 51,33 [149
46,18 |154 46,19 (134 46,20 |106 48,76 (144 48,77 |134 48,78 |118 51,34 |140 51,35 |144 51,36 |147
46,21 |145 46,22 |145 46,23 |132 48,79 [112 48,80 [134 48,81 |120 51,37 |143 51,38 |138 51,39 [136
46,24 |134 46,25 |131 46,26 |107 48,82 |118 48,83 |137 48,84 |137 51,40 |153 51,41 |157 51,42 |149
46,27 |138 46,28 |155 46,29 |147 48,85 |146 48,86 (144 48,87 |117 51,43 |150 51,44 |155 51,45 |172
46,30 [128 46,31 [122 46,32 |121 48,88 |145 48,89 [135 48,90 |112 51,46 |156 51,47 |165 51,48 [139
46,33 [134 46,34 123 46,35 [130 48,91 (119 48,92 (117 48,93 [150 51,49 |156 51,50 |139 51,51 [158
46,36 [136 46,37 130 46,38 [120 48,94 (127 48,95 (118 48,96 (113 51,52 |146 51,53 |153 51,54 [129
46,39 (158 46,40 (132 46,41 (134 48,97 [133 48,98 [151 48,99 (119 51,55 |141 51,56 |140 51,57 [131
46,42 147 46,43 |140 46,44 1119 49,00 (114 49,01 (117 49,02 |127 51,58 |132 51,59 |139 51,60 [136
46,45 |116 46,46 131 46,47 |153 49,03 [119 49,04 |119 49,05 |111 51,61 |138 51,62 |128 51,63 [135
46,48 [145 46,49 (148 46,50 (143 49,06 (131 49,07 (130 49,08 [126 51,64 |133 51,65 |157 51,66 [133
46,51 [136 46,52 |118 46,53 |139 49,09 (111 49,10 (117 49,11 |110 51,67 |149 51,68 |117 51,69 [149
46,54 137 46,55 [138 46,56 |131 49,12 |135 49,13 |107 49,14 |149 51,70 |137 51,71 |104 51,72 |118
46,57 |146 46,58 |135 46,59 123 49,15 [122 49,16 (134 49,17 |121 51,73 |132 51,74 1130 51,75 |136
46,60 (119 46,61 (117 46,62 |143 49,18 [120 49,19 |116 49,20 |117 51,76 |136 51,77 |135 51,78 |135
46,63 |128 46,64 [110 46,65 |139 49,21 |123 49,22 |149 49,23 |111 51,79 1130 51,80 |132 51,81 |111
46,66 [133 46,67 |146 46,68 |117 49,24 |126 49,25 [109 49,26 |106 51,82 |136 51,83 |132 51,84 |127
46,69 134 46,70 [125 46,71 |151 49,27 |136 49,28 [111 49,29 |147 51,85 |124 51,86 |132 51,87 |107
46,72 |148 46,73 |130 46,74 |126 49,30 (134 49,31 |121 49,32 |134 51,88 |143 51,89 |110 51,90 (136
46,75 120 46,76 |106 46,77 |128 49,33 |161 49,34 (143 49,35 |131 51,91 |127 51,92 |137 51,93 |137
46,78 |123 46,79 |136 46,80 |146 49,36 (113 49,37 (144 49,38 |115 51,94 |142 51,95 |132 51,96 [126
46,81 (143 46,82 132 46,83 |140 49,39 [140 49,40 (124 49,41 127 51,97 |120 51,98 |134 51,99 [137
46,84 |131 46,85 [148 46,86 |136 49,42 |134 49,43 |128 49,44 1106 52,00 |122 52,01 |120 52,02 |130
46,87 |123 46,88 134 46,89 |141 49,45 |123 49,46 109 49,47 |110 52,03 |125 52,04 1129 52,05 [120
46,90 [135 46,91 [121 46,92 |131 49,48 |121 49,49 (124 49,50 |132 52,06 |111 52,07 |125 52,08 [118
46,93 (118 46,94 [130 46,95 |142 49,51 [119 49,52 (144 49,53 |129 52,09 |135 52,10 |140 52,11 |123
46,96 (134 46,97 [138 46,98 (141 49,54 |135 49,55 [119 49,56 |125 52,12 |131 52,13 |142 52,14 |118
46,99 (142 47,00 [117 47,01 |138 49,57 130 49,58 104 49,59 |124 52,15 |131 52,16 |131 52,17 |134
47,02 129 47,03 |117 47,04 {130 49,60 (123 49,61 107 49,62 |135 52,18 |103 52,19 |114 52,20 |116
47,05 [118 47,06 126 47,07 |117 49,63 |108 49,64 |122 49,65 |115 52,21 |129 52,22 1131 52,23 |132
47,08 116 47,09 |124 47,10 |137 49,66 120 49,67 |125 49,68 |131 52,24 1131 52,25 1130 52,26 |116
47,11 |123 47,12 |145 47,13 |133 49,69 |146 49,70 |116 49,71 |114 52,27 |127 52,28 |132 52,29 |130
47,14 |157 47,15 (147 47,16 |135 49,72 (127 49,73 |96 49,74 1122 52,30 |145 52,31 |120 52,32 |148
47,17 |128 47,18 |150 47,19 |147 49,75 |119 49,76 |124 49,77 |112 52,33 |128 52,34 1118 52,35 [133
47,20 |162 47,21 |151 47,22 |168 49,78 |125 49,79 |130 49,80 |133 52,36 |140 52,37 |118 52,38 [121
47,23 |173 47,24 |148 47,25 |189 49,81 [131 49,82 [113 49,83 |118 52,39 |125 52,40 |121 52,41 |133
47,26 |163 47,27 |208 47,28 |189 49,84 |120 49,85 [132 49,86 |111 52,42 1140 52,43 |117 52,44 |128
47,29 |194 47,30 |180 47,31 |202 49,87 |127 49,88 [127 49,89 |136 52,45 |131 52,46 |120 52,47 |123
47,32 |185 47,33 [210 47,34 (209 49,90 (133 49,91 (128 49,92 |106 52,48 |115 52,49 |125 52,50 [139
47,35 197 47,36 |170 47,37 |181 49,93 [112 49,94 |128 49,95 |120 52,51 |146 52,52 |146 52,53 |148
47,38 |203 47,39 |194 47,40 |178 49,96 (113 49,97 |128 49,98 |110 52,54 1125 52,55 |111 52,56 [122
47,41 |184 47,42 |185 47,43 1168 49,99 (103 50,00 |146 50,01 (131 52,57 |122 52,58 |115 52,59 [133
47,44 |156 47,45 |173 47,46 |168 50,02 |127 50,03 |141 50,04 |137 52,60 |134 52,61 |147 52,62 |143
47,47 |186 47,48 |145 47,49 152 50,05 |153 50,06 |128 50,07 [133 52,63 |111 52,64 |129 52,65 [113
47,50 [159 47,51 (137 47,52 |140 50,08 |112 50,09 |132 50,10 (139 52,66 |125 52,67 |140 52,68 [140
47,53 |141 47,54 |123 47,55 |152 50,11 |152 50,12 |125 50,13 [109 52,69 |137 52,70 |137 52,71 |122
47,56 139 47,57 |137 47,58 |131 50,14 |119 50,15 |100 50,16 [145 52,72 1108 52,73 |111 52,74 |138
47,59 [118 47,60 [115 47,61 |122 50,17 |137 50,18 |144 50,19 [123 52,75 |145 52,76 |159 52,77 |136
47,62 |163 47,63 |129 47,64 1133 50,20 |139 50,21 |137 50,22 |131 52,78 |136 52,79 |143 52,80 [128
47,65 [108 47,66 [115 47,67 |141 50,23 |139 50,24 1119 50,25 [130 52,81 |131 52,82 |126 52,83 [145
47,68 |145 47,69 [122 47,70 |141 50,26 |133 50,27 |132 50,28 |127 52,84 1128 52,85 |142 52,86 (147
47,71 |129 47,72 |156 47,73 1128 50,29 |140 50,30 |135 50,31 [130 52,87 |148 52,88 |124 52,89 [130
47,74 |138 47,75 |122 47,76 |125 50,32 |119 50,33 |138 50,34 |135 52,90 |114 52,91 |123 52,92 [119
47,77 [139 47,78 136 47,79 135 50,35 |132 50,36 |128 50,37 [123 52,93 |126 52,94 |152 52,95 [137
47,80 [148 47,81 |123 47,82 |142 50,38 |125 50,39 |141 50,40 [124 52,96 |125 52,97 |127 52,98 [131
47,83 |144 47,84 |136 47,85 121 50,41 |135 50,42 |110 50,43 [138 52,99 |109 53,00 |131 53,01 [132
47,86 (128 47,87 125 47,88 145 50,44 |147 50,45 |129 50,46 [116 53,02 |130 53,03 |119 53,04 [126
47,89 |122 47,90 |128 47,91 |112 50,47 1123 50,48 1140 50,49 |112 53,05 1142 53,06 1143 53,07 |107
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53,08 |120 53,09 |142 53,10 [139 55,66 |153 55,67 |140 55,68 [130 58,24 |136 58,25 |138 58,26 (118
53,11 |137 53,12 |130 53,13 [129 55,69 |151 55,70 |119 55,71 [132 58,27 |135 58,28 |134 58,29 [133
53,14 |131 53,15 |131 53,16 [119 55,72 1132 55,73 |139 55,74 |143 58,30 |145 58,31 |139 58,32 [133
53,17 |128 53,18 |120 53,19 (142 55,75 |141 55,76 |135 55,77 126 58,33 |100 58,34 |127 58,35 [128
53,20 |128 53,21 |164 53,22 [142 55,78 |144 55,79 |156 55,80 (109 58,36 |138 58,37 |126 58,38 [133
53,23 |150 53,24 |159 53,25 [161 55,81 |139 55,82 |137 55,83 [133 58,39 |128 58,40 |140 58,41 [131
53,26 |154 53,27 |160 53,28 [136 55,84 |131 55,85 |129 55,86 141 58,42 |133 58,43 |131 58,44 [127
53,29 |177 53,30 |174 53,31 [170 55,87 |133 55,88 |143 55,89 [140 58,45 |139 58,46 |128 58,47 [135
53,32 |141 53,33 |150 53,34 [138 55,90 |128 55,91 |154 55,92 [116 58,48 |113 58,49 |137 58,50 [146
53,35 |147 53,36 |141 53,37 [155 55,93 |149 55,94 1138 55,95 [151 58,51 |125 58,52 |126 58,53 [132
53,38 |171 53,39 |124 53,40 [142 55,96 |168 55,97 |131 55,98 [147 58,54 |118 58,55 |129 58,56 [131
53,41 |132 53,42 |133 53,43 [154 55,99 |135 56,00 |158 56,01 (144 58,57 |145 58,58 |128 58,59 [136
53,44 |146 53,45 |158 53,46 [122 56,02 |116 56,03 |126 56,04 147 58,60 |132 58,61 |140 58,62 [140
53,47 1158 53,48 |150 53,49 [151 56,05 |147 56,06 |105 56,07 [152 58,63 |128 58,64 |133 58,65 [138
53,50 |122 53,51 |134 53,52 [146 56,08 |142 56,09 |155 56,10 [125 58,66 |138 58,67 |128 58,68 [129
53,53 |121 53,54 |130 53,55 [110 56,11 |134 56,12 |139 56,13 [147 58,69 |156 58,70 |111 58,71 [126
53,56 |160 53,57 |129 53,58 [116 56,14 |138 56,15 |138 56,16 (131 58,72 |118 58,73 |117 58,74 |148
53,59 |149 53,60 |118 53,61 [131 56,17 |132 56,18 |153 56,19 [133 58,75 |134 58,76 |130 58,77 127
53,62 |110 53,63 |124 53,64 (118 56,20 |151 56,21 |153 56,22 (117 58,78 |135 58,79 |130 58,80 [154
53,65 |123 53,66 |132 53,67 [130 56,23 |141 56,24 |141 56,25 [146 58,81 |131 58,82 |121 58,83 [116
53,68 |129 53,69 |135 53,70 [126 56,26 |132 56,27 |152 56,28 [137 58,84 |127 58,85 |139 58,86 [126
53,71 |142 53,72 |122 53,73 [129 56,29 |158 56,30 |167 56,31 [140 58,87 |110 58,88 |145 58,89 [132
53,74 |121 53,75 |121 53,76 (109 56,32 |138 56,33 |146 56,34 [159 58,90 |121 58,91 |142 58,92 [121
53,77 |121 53,78 |144 53,79 (117 56,35 |136 56,36 |150 56,37 146 58,93 |152 58,94 |125 58,95 [126
53,80 |141 53,81 |129 53,82 [108 56,38 |139 56,39 |140 56,40 (137 58,96 |129 58,97 |124 58,98 [116
53,83 |122 53,84 |153 53,85 [138 56,41 |161 56,42 |152 56,43 [155 58,99 |155 59,00 |131 59,01 (115
53,86 |109 53,87 |133 53,88 [120 56,44 |154 56,45 |133 56,46 165 59,02 |135 59,03 |141 59,04 [153
53,89 |120 53,90 |131 53,91 [159 56,47 1198 56,48 |171 56,49 [156 59,05 |142 59,06 |143 59,07 (128
53,92 |115 53,93 |122 53,94 [133 56,50 |148 56,51 |164 56,52 [161 59,08 |159 59,09 |116 59,10 (131
53,95 |126 53,96 |120 53,97 [137 56,53 |184 56,54 |145 56,55 [166 59,11 |135 59,12 |129 59,13 [109
53,98 |115 53,99 |126 54,00 (144 56,56 |149 56,57 |144 56,58 [144 59,14 |149 59,15 |110 59,16 (120
54,01 |121 54,02 |121 54,03 [122 56,59 |145 56,60 |143 56,61 [136 59,17 |129 59,18 |121 59,19 (123
54,04 1107 54,05 |118 54,06 (131 56,62 |150 56,63 |154 56,64 147 59,20 |120 59,21 |154 59,22 [136
54,07 |125 54,08 |120 54,09 [136 56,65 |124 56,66 |154 56,67 142 59,23 |143 59,24 |134 59,25 [130
54,10 |107 54,11 |136 54,12 [137 56,68 |135 56,69 |116 56,70 [140 59,26 |113 59,27 |122 59,28 (132
54,13 |137 54,14 1145 54,15 |137 56,71 |148 56,72 |151 56,73 [132 59,29 |120 59,30 |126 59,31 (149
54,16 |128 54,17 1109 54,18 [141 56,74 1120 56,75 |161 56,76 (163 59,32 |128 59,33 |122 59,34 [148
54,19 1143 54,20 |145 54,21 |125 56,77 |127 56,78 |136 56,79 [143 59,35 |141 59,36 |127 59,37 [110
54,22 1118 54,23 |127 54,24 |123 56,80 |122 56,81 |127 56,82 |146 59,38 |141 59,39 |147 59,40 (123
54,25 1116 54,26 1120 54,27 |113 56,83 |141 56,84 |134 56,85 [130 59,41 |121 59,42 1120 59,43 |122
54,28 |127 54,29 1109 54,30 [130 56,86 |126 56,87 |130 56,88 [136 59,44 1135 59,45 1128 59,46 [133
54,31 |127 54,32 |147 54,33 [108 56,89 |128 56,90 |161 56,91 [160 59,47 1123 59,48 |109 59,49 (144
54,34 1133 54,35 |145 54,36 (118 56,92 |140 56,93 |138 56,94 [140 59,50 |150 59,51 |129 59,52 [136
54,37 1129 54,38 |115 54,39 (114 56,95 |149 56,96 |134 56,97 [142 59,53 |146 59,54 1129 59,55 [126
54,40 1133 54,41 1136 54,42 131 56,98 |152 56,99 |135 57,00 (134 59,56 |131 59,57 |145 59,58 (131
54,43 1138 54,44 1118 54,45 [117 57,01 |133 57,02 |159 57,03 [146 59,59 |130 59,60 |132 59,61 (118
54,46 1108 54,47 1116 54,48 [129 57,04 |140 57,05 |138 57,06 (126 59,62 |119 59,63 |151 59,64 [133
54,49 1148 54,50 |123 54,51 (114 57,07 |136 57,08 |144 57,09 [148 59,65 |114 59,66 |133 59,67 [125
54,52 1119 54,53 |107 54,54 |121 57,10 |146 57,11 |150 57,12 |144 59,68 |139 59,69 |135 59,70 [142
54,55 |137 54,56 |119 54,57 |126 57,13 |141 57,14 |155 57,15 |149 59,71 |134 59,72 1138 59,73 |140
54,58 |148 54,59 1119 54,60 [129 57,16 |129 57,17 |152 57,18 |143 59,74 1122 59,75 |144 59,76 |139
54,61 |132 54,62 |115 54,63 |124 57,19 |141 57,20 |143 57,21 |158 59,77 1121 59,78 1132 59,79 |125
54,64 1133 54,65 |112 54,66 [130 57,22 |149 57,23 |133 57,24 |148 59,80 |116 59,81 |136 59,82 [123
54,67 |127 54,68 |140 54,69 [105 57,25 |170 57,26 |147 57,27 |151 59,83 |115 59,84 |119 59,85 (131
54,70 1129 54,71 1136 54,72 |122 57,28 |153 57,29 |156 57,30 [147 59,86 |121 59,87 1143 59,88 [140
54,73 |147 54,74 1127 54,75 |126 57,31 |171 57,32 |176 57,33 |159 59,89 |120 59,90 |142 59,91 (140
54,76 |133 54,77 1125 54,78 106 57,34 |175 57,35 |182 57,36 (177 59,92 |118 59,93 |132 59,94 [125
54,79 1118 54,80 |126 54,81 (124 57,37 |177 57,38 |183 57,39 200 59,95 |130 59,96 |165 59,97 [120
54,82 1120 54,83 1118 54,84 |131 57,40 |190 57,41 |211 57,42 |247 59,98 |138 59,99 |124 60,00 (126
54,85 |115 54,86 |122 54,87 (147 57,43 |234 57,44 1254 57,45 |316 60,01 |126 60,02 |117 60,03 [128
54,88 |124 54,89 |135 54,90 (137 57,46 |304 57,47 |397 57,48 |459 60,04 |153 60,05 |149 60,06 (123
54,91 |153 54,92 |137 54,93 [149 57,49 |540 57,50 |638 57,51 [631 60,07 |121 60,08 |115 60,09 (126
54,94 1140 54,95 |127 54,96 [146 57,52 1810 57,53 |854 57,54 (961 60,10 |134 60,11 |114 60,12 (134
54,97 |145 54,98 |154 54,99 (137 57,55 1991 57,56 |1032 (57,57 1999 60,13 |132 60,14 |134 60,15 (128
55,00 |144 55,01 |146 55,02 (176 57,58 1928 57,59 1937 57,60 [861 60,16 |132 60,17 |138 60,18 (123
55,03 |135 55,04 |152 55,05 [165 57,61 |801 57,62 |777 57,63 |674 60,19 |123 60,20 |127 60,21 (141
55,06 |121 55,07 |149 55,08 [155 57,64 |596 57,65 |634 57,66 [557 60,22 |111 60,23 |134 60,24 [143
55,09 |123 55,10 |115 55,11 [140 57,67 |667 57,68 1623 57,69 (608 60,25 |120 60,26 |131 60,27 [147
55,12 |129 55,13 |133 55,14 [148 57,70 |635 57,71 1598 57,72 |605 60,28 |124 60,29 |124 60,30 [115
55,15 |139 55,16 |136 55,17 |147 57,73 |566 57,74 |557 57,75 [490 60,31 |135 60,32 |124 60,33 [128
55,18 |133 55,19 |119 55,20 (127 57,76 |446 57,77 1396 57,78 [412 60,34 |136 60,35 |126 60,36 (124
55,21 |121 55,22 |128 55,23 [127 57,79 |369 57,80 |314 57,81 [261 60,37 |120 60,38 |134 60,39 [135
55,24 |134 55,25 |119 55,26 [116 57,82 1250 57,83 |245 57,84 |210 60,40 |114 60,41 |134 60,42 [120
55,27 |148 55,28 |128 55,29 (143 57,85 |226 57,86 |213 57,87 [215 60,43 |122 60,44 1132 60,45 [139
55,30 |141 55,31 |148 55,32 [190 57,88 |182 57,89 |170 57,90 [151 60,46 |123 60,47 |127 60,48 [142
55,33 |193 55,34 |174 55,35 [205 57,91 |159 57,92 1158 57,93 |166 60,49 |137 60,50 |131 60,51 (144
55,36 |144 55,37 |179 55,38 [165 57,94 1159 57,95 |163 57,96 [148 60,52 |125 60,53 |127 60,54 130
55,39 |160 55,40 |144 55,41 [149 57,97 1130 57,98 |147 57,99 [150 60,55 |144 60,56 |131 60,57 [149
55,42 1150 55,43 |144 55,44 |154 58,00 |148 58,01 |142 58,02 141 60,58 |137 60,59 |101 60,60 [156
55,45 |155 55,46 |155 55,47 [143 58,03 |139 58,04 |139 58,05 [163 60,61 |128 60,62 |119 60,63 (127
55,48 |159 55,49 |151 55,50 [155 58,06 |123 58,07 |125 58,08 [110 60,64 |138 60,65 |120 60,66 [133
55,51 |145 55,52 1143 55,53 [152 58,09 |156 58,10 |131 58,11 (131 60,67 |131 60,68 |158 60,69 [139
55,54 |147 55,55 |145 55,56 (128 58,12 |142 58,13 |116 58,14 [136 60,70 |118 60,71 |137 60,72 [140
55,57 |138 55,58 |148 55,59 [140 58,15 |116 58,16 |123 58,17 [143 60,73 |136 60,74 |127 60,75 [132
55,60 |130 55,61 |136 55,62 [142 58,18 |135 58,19 |134 58,20 (138 60,76 |143 60,77 1130 60,78 [134
55,63 |126 55,64 1152 55,65 131 58,21 |155 58,22 1129 58,23 |124 60,79 |127 60,80 1118 60,81 134
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60,82 |122 60,83 |134 60,84 [133 63,40 |113 63,41 |102 63,42 [118 65,98 |100 65,99 |132 66,00 (109
60,85 |117 60,86 |120 60,87 [125 63,43 |113 63,44 1130 63,45 (113 66,01 |139 66,02 |133 66,03 [139
60,88 |103 60,89 |148 60,90 (123 63,46 |136 63,47 |112 63,48 [134 66,04 1123 66,05 |102 66,06 (112
60,91 |142 60,92 |135 60,93 [123 63,49 |118 63,50 |113 63,51 131 66,07 |134 66,08 |108 66,09 (106
60,94 |122 60,95 |145 60,96 (116 63,52 |137 63,53 |130 63,54 [125 66,10 |127 66,11 |126 66,12 (112
60,97 |119 60,98 |120 60,99 (116 63,55 |144 63,56 |115 63,57 [131 66,13 |114 66,14 |143 66,15 [142
61,00 |116 61,01 |124 61,02 (137 63,58 |123 63,59 |114 63,60 (118 66,16 |127 66,17 |130 66,18 [125
61,03 |115 61,04 |137 61,05 (128 63,61 |117 63,62 |149 63,63 [120 66,19 |111 66,20 |126 66,21 138
61,06 |148 61,07 |130 61,08 128 63,64 |115 63,65 |115 63,66 (142 66,22 |109 66,23 |133 66,24 [115
61,09 |119 61,10 |134 61,11 (125 63,67 |131 63,68 |115 63,69 [131 66,25 |122 66,26 |107 66,27 (104
61,12 |124 61,13 |139 61,14 |130 63,70 |135 63,71 |148 63,72 (119 66,28 |126 66,29 |114 66,30 (115
61,15 |142 61,16 |130 61,17 (123 63,73 |128 63,74 |137 63,75 166 66,31 |109 66,32 |124 66,33 [112
61,18 |128 61,19 |126 61,20 (123 63,76 |129 63,77 |143 63,78 166 66,34 |121 66,35 |134 66,36 (120
61,21 |138 61,22 |128 61,23 [121 63,79 |133 63,80 |139 63,81 [159 66,37 |124 66,38 |114 66,39 (121
61,24 |124 61,25 |125 61,26 114 63,82 |146 63,83 |122 63,84 |140 66,40 |109 66,41 |142 66,42 (130
61,27 |133 61,28 |129 61,29 (143 63,85 |120 63,86 |151 63,87 [135 66,43 |107 66,44 |119 66,45 (117
61,30 |148 61,31 |137 61,32 (131 63,88 |160 63,89 |159 63,90 [151 66,46 |98 66,47 |104 66,48 (109
61,33 |133 61,34 |117 61,35 [122 63,91 |145 63,92 |157 63,93 [117 66,49 |104 66,50 |115 66,51 (123
61,36 |132 61,37 |118 61,38 141 63,94 |136 63,95 |154 63,96 141 66,52 |114 66,53 |130 66,54 (130
61,39 |122 61,40 |114 61,41 (127 63,97 |144 63,98 |137 63,99 (138 66,55 |127 66,56 |150 66,57 [123
61,42 |135 61,43 |142 61,44 |128 64,00 |146 64,01 |141 64,02 (120 66,58 |124 66,59 |123 66,60 (137
61,45 |119 61,46 |132 61,47 (130 64,03 |110 64,04 |144 64,05 (139 66,61 |119 66,62 |117 66,63 [135
61,48 |132 61,49 |98 61,50 (128 64,06 |140 64,07 |139 64,08 (127 66,64 |111 66,65 |131 66,66 (111
61,51 |162 61,52 |132 61,53 [120 64,09 |108 64,10 |121 64,11 [146 66,67 |110 66,68 |108 66,69 (114
61,54 |152 61,55 |139 61,56 137 64,12 |131 64,13 |131 64,14 |121 66,70 |100 66,71 |104 66,72 110
61,57 |138 61,58 |127 61,59 [124 64,15 |122 64,16 |135 64,17 |149 66,73 |117 66,74 1105 66,75 126
61,60 |122 61,61 |132 61,62 [119 64,18 |123 64,19 |126 64,20 [133 66,76 |112 66,77 1109 66,78 [137
61,63 |156 61,64 |142 61,65 [139 64,21 |145 64,22 1112 64,23 |116 66,79 |107 66,80 |116 66,81 [112
61,66 |116 61,67 |131 61,68 [136 64,24 1140 64,25 |106 64,26 (121 66,82 |116 66,83 |119 66,84 (120
61,69 |150 61,70 |122 61,71 |138 64,27 1122 64,28 |112 64,29 |115 66,85 |124 66,86 |129 66,87 117
61,72 |132 61,73 |143 61,74 |141 64,30 |127 64,31 |107 64,32 113 66,88 |126 66,89 |126 66,90 (112
61,75 |137 61,76 |159 61,77 (147 64,33 |139 64,34 1139 64,35 (99 66,91 |101 66,92 |112 66,93 (118
61,78 |118 61,79 |132 61,80 [135 64,36 |112 64,37 1128 64,38 [131 66,94 |117 66,95 |116 66,96 (116
61,81 |133 61,82 |132 61,83 [120 64,39 |123 64,40 |143 64,41 (113 66,97 |122 66,98 |125 66,99 (118
61,84 |119 61,85 |116 61,86 (137 64,42 1130 64,43 1110 64,44 |129 67,00 |121 67,01 |111 67,02 131
61,87 |116 61,88 |124 61,89 [125 64,45 1123 64,46 |138 64,47 |126 67,03 |129 67,04 1108 67,05 [120
61,90 |125 61,91 |122 61,92 [136 64,48 |131 64,49 |115 64,50 [119 67,06 |110 67,07 |99 67,08 [125
61,93 |130 61,94 |128 61,95 [130 64,51 |115 64,52 |110 64,53 [120 67,09 |123 67,10 |125 67,11 (103
61,96 |142 61,97 |116 61,98 [132 64,54 1122 64,55 |160 64,56 135 67,12 |132 67,13 |102 67,14 |112
61,99 |109 62,00 |145 62,01 (140 64,57 |155 64,58 |145 64,59 [138 67,15 |111 67,16 |121 67,17 |119
62,02 |114 62,03 |131 62,04 |135 64,60 |137 64,61 |159 64,62 139 67,18 |113 67,19 |124 67,20 [118
62,05 |139 62,06 |132 62,07 (141 64,63 |148 64,64 1129 64,65 142 67,21 |117 67,22 1119 67,23 |110
62,08 |133 62,09 |123 62,10 (137 64,66 |128 64,67 |136 64,68 (138 67,24 1100 67,25 |108 67,26 (127
62,11 |135 62,12 |141 62,13 [128 64,69 |118 64,70 |147 64,71 |146 67,27 |107 67,28 |111 67,29 120
62,14 |125 62,15 |135 62,16 [142 64,72 1149 64,73 1140 64,74 |152 67,30 |112 67,31 |107 67,32 |116
62,17 |103 62,18 |144 62,19 [133 64,75 |131 64,76 |135 64,77 |122 67,33 |122 67,34 1110 67,35 [122
62,20 |125 62,21 |150 62,22 |131 64,78 1149 64,79 1149 64,80 (141 67,36 |118 67,37 |141 67,38 120
62,23 |128 62,24 1136 62,25 [153 64,81 |131 64,82 |131 64,83 134 67,39 |108 67,40 |114 67,41 |110
62,26 |115 62,27 |127 62,28 |116 64,84 1129 64,85 |136 64,86 131 67,42 1109 67,43 |123 67,44 |115
62,29 |127 62,30 |133 62,31 [128 64,87 |125 64,88 |135 64,89 [120 67,45 |119 67,46 |115 67,47 |115
62,32 |142 62,33 |133 62,34 |129 64,90 |127 64,91 |141 64,92 |110 67,48 |93 67,49 |111 67,50 [116
62,35 |131 62,36 |120 62,37 145 64,93 |137 64,94 1125 64,95 [123 67,51 |109 67,52 |116 67,53 [124
62,38 |135 62,39 |123 62,40 (134 64,96 |108 64,97 |115 64,98 (137 67,54 |118 67,55 |110 67,56 (119
62,41 |136 62,42 1130 62,43 [153 64,99 |107 65,00 |142 65,01 (101 67,57 |129 67,58 |115 67,59 [113
62,44 1132 62,45 |135 62,46 157 65,02 |115 65,03 |129 65,04 (98 67,60 |122 67,61 |139 67,62 (104
62,47 1133 62,48 |158 62,49 [153 65,05 |114 65,06 |124 65,07 [135 67,63 |117 67,64 |124 67,65 114
62,50 |167 62,51 |172 62,52 (205 65,08 |114 65,09 |135 65,10 (127 67,66 |133 67,67 |107 67,68 [130
62,53 |191 62,54 1210 62,55 (200 65,11 |152 65,12 |136 65,13 [129 67,69 |124 67,70 |129 67,71 (108
62,56 |191 62,57 |169 62,58 [158 65,14 |120 65,15 |141 65,16 151 67,72 1109 67,73 |125 67,74 |120
62,59 |174 62,60 |147 62,61 (141 65,17 |126 65,18 |110 65,19 [122 67,75 1138 67,76 |117 67,77 |108
62,62 |136 62,63 |141 62,64 157 65,20 |137 65,21 |111 65,22 |115 67,78 1120 67,79 |107 67,80 [123
62,65 |140 62,66 |154 62,67 (149 65,23 |129 65,24 1120 65,25 137 67,81 |126 67,82 |124 67,83 [102
62,68 |157 62,69 |171 62,70 137 65,26 |121 65,27 |127 65,28 [128 67,84 1110 67,85 |117 67,86 111
62,71 |189 62,72 1150 62,73 |146 65,29 |97 65,30 |117 65,31 (108 67,87 |88 67,88 |116 67,89 (106
62,74 |157 62,75 |120 62,76 [166 65,32 |130 65,33 |115 65,34 120 67,90 |125 67,91 |119 67,92 (131
62,77 1139 62,78 |143 62,79 [142 65,35 |106 65,36 |117 65,37 114 67,93 |107 67,94 |113 67,95 (94
62,80 |158 62,81 |131 62,82 [142 65,38 |118 65,39 |114 65,40 (104 67,96 |110 67,97 |129 67,98 (92
62,83 |119 62,84 |127 62,85 [122 65,41 |132 65,42 |115 65,43 [119 67,99 |125 68,00 |122 68,01 [117
62,86 |137 62,87 |126 62,88 [125 65,44 |112 65,45 |118 65,46 (118 68,02 |93 68,03 |105 68,04 (105
62,89 |121 62,90 |123 62,91 [150 65,47 |116 65,48 |117 65,49 (119 68,05 |118 68,06 |136 68,07 (119
62,92 |118 62,93 |119 62,94 [116 65,50 |130 65,51 |134 65,52 [122 68,08 |120 68,09 |123 68,10 [115
62,95 |110 62,96 |115 62,97 |146 65,53 |136 65,54 |116 65,55 [122 68,11 |109 68,12 |116 68,13 [138
62,98 |115 62,99 |138 63,00 136 65,56 |104 65,57 |120 65,58 (97 68,14 |118 68,15 |124 68,16 [125
63,01 |122 63,02 |128 63,03 [128 65,59 |104 65,60 |134 65,61 (131 68,17 |120 68,18 |112 68,19 (119
63,04 |127 63,05 |122 63,06 (130 65,62 |119 65,63 |105 65,64 (114 68,20 |102 68,21 |143 68,22 [135
63,07 |139 63,08 |125 63,09 [136 65,65 |129 65,66 |118 65,67 [122 68,23 |105 68,24 |141 68,25 [129
63,10 |136 63,11 |101 63,12 [136 65,68 |108 65,69 |118 65,70 [116 68,26 |125 68,27 |127 68,28 (138
63,13 |120 63,14 |128 63,15 [139 65,71 |132 65,72 |127 65,73 [132 68,29 |145 68,30 |140 68,31 [155
63,16 |113 63,17 |139 63,18 (123 65,74 1129 65,75 |125 65,76 (139 68,32 |173 68,33 |144 68,34 [140
63,19 |127 63,20 |122 63,21 (123 65,77 |118 65,78 |112 65,79 [133 68,35 |154 68,36 |158 68,37 [148
63,22 |117 63,23 |145 63,24 106 65,80 |116 65,81 |101 65,82 [125 68,38 |137 68,39 |145 68,40 [159
63,25 |135 63,26 |133 63,27 136 65,83 |138 65,84 1108 65,85 (117 68,41 |130 68,42 |117 68,43 [151
63,28 |139 63,29 |137 63,30 [132 65,86 |126 65,87 |128 65,88 (127 68,44 |121 68,45 |123 68,46 (109
63,31 |136 63,32 |138 63,33 [129 65,89 |118 65,90 |111 65,91 (113 68,47 |140 68,48 |148 68,49 [126
63,34 |126 63,35 |154 63,36 (135 65,92 |116 65,93 |105 65,94 (128 68,50 |172 68,51 |134 68,52 156
63,37 1107 63,38 |129 63,39 |125 65,95 1136 65,96 1120 65,97 120 68,53 1120 68,54 1143 68,55 [151
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68,56 |156 68,57 |133 68,58 [153 71,14 |97 71,15 |102 71,16 (108 73,72 |98 73,73 |79 73,74 (97
68,59 |124 68,60 |148 68,61 119 71,17 1113 71,18 |100 71,19 |99 73,75 1111 73,76 1110 73,77 |95
68,62 |117 68,63 |106 68,64 [115 71,20 |110 71,21 |94 71,22 |102 73,78 1100 73,79 |107 73,80 [111
68,65 |125 68,66 |125 68,67 [130 71,23 |117 71,24 |98 71,25 [116 73,81 |94 73,82 |79 73,83 [110
68,68 |115 68,69 |111 68,70 (111 71,26 |89 71,27 1109 71,28 [110 73,84 1105 73,85 |87 73,86 (104
68,71 |89 68,72 |112 68,73 [103 71,29 |96 71,30 |99 71,31 [105 73,87 |82 73,88 |101 73,89 (97
68,74 |127 68,75 |114 68,76 |96 71,32 |116 71,33 |121 71,34 |121 73,90 |94 73,91 |96 73,92 |77
68,77 |115 68,78 |128 68,79 [115 71,35 |108 71,36 |121 71,37 (89 73,93 1103 73,94 1109 73,95 [109
68,80 |122 68,81 |133 68,82 134 71,38 |93 71,39 |100 71,40 (118 73,96 |97 73,97 |90 73,98 (87
68,83 |115 68,84 1120 68,85 [119 71,41 1103 71,42 |127 71,43 |108 73,99 |101 74,00 |117 74,01 |89
68,86 |107 68,87 1130 68,88 (104 71,44 194 71,45 |98 71,46 (99 74,02 |83 74,03 |86 74,04 [105
68,89 |118 68,90 |131 68,91 (112 71,47 1108 71,48 1100 71,49 |94 74,05 |97 74,06 |102 74,07 |95
68,92 1108 68,93 |113 68,94 (112 71,50 |103 71,51 |112 71,52 (99 74,08 |101 74,09 |102 74,10 |106
68,95 |104 68,96 |105 68,97 (101 71,53 |109 71,54 193 71,55 (92 74,11 |97 74,12 |90 74,13 (95
68,98 |121 68,99 |117 69,00 (86 71,56 |86 71,57 |88 71,58 [102 74,14 192 74,15 |99 74,16 (94
69,01 |100 69,02 |117 69,03 [111 71,59 |101 71,60 |107 71,61 [113 74,17 1109 74,18 199 74,19 |100
69,04 1129 69,05 |123 69,06 (116 71,62 |95 71,63 |105 71,64 |109 74,20 191 74,21 191 74,22 |105
69,07 |121 69,08 |111 69,09 (103 71,65 |104 71,66 |94 71,67 |102 74,23 1111 74,24 189 74,25 |96
69,10 |91 69,11 |129 69,12 |105 71,68 |111 71,69 |108 71,70 |114 74,26 1102 74,27 1100 74,28 |97
69,13 |102 69,14 |116 69,15 [120 71,71 191 71,72 1105 71,73 |111 74,29 199 74,30 193 74,31 |115
69,16 |114 69,17 |109 69,18 (99 71,74 1107 71,75 1106 71,76 |90 74,32 188 74,33 |101 74,34 |101
69,19 |115 69,20 |106 69,21 [119 71,77 195 71,78 |122 71,79 |95 74,35 1110 74,36 1100 74,37 |105
69,22 |122 69,23 |98 69,24 |103 71,80 |107 71,81 |100 71,82 |114 74,38 190 74,39 |112 74,40 [113
69,25 |124 69,26 |111 69,27 |110 71,83 |107 71,84 1118 71,85 [110 74,41 191 74,42 1100 74,43 |89
69,28 |120 69,29 |109 69,30 (119 71,86 |110 71,87 |112 71,88 |107 74,44 188 74,45 1104 74,46 (91
69,31 |115 69,32 |103 69,33 104 71,89 |87 71,90 |107 71,91 |108 74,47 1107 74,48 194 74,49 |97
69,34 |99 69,35 |109 69,36 (110 71,92 1100 71,93 |100 71,94 [113 74,50 |96 74,51 1102 74,52 103
69,37 |100 69,38 |105 69,39 (104 71,95 |105 71,96 |99 71,97 (101 74,53 |93 74,54 1102 74,55 (99
69,40 |100 69,41 1102 69,42 103 71,98 |113 71,99 |111 72,00 |82 74,56 1106 74,57 1112 74,58 |104
69,43 |107 69,44 |114 69,45 |95 72,01 |107 72,02 |124 72,03 [112 74,59 1109 74,60 |102 74,61 |111
69,46 |86 69,47 |93 69,48 (119 72,04 |114 72,05 |101 72,06 (95 74,62 |89 74,63 |81 74,64 (84
69,49 |109 69,50 |117 69,51 (118 72,07 |1119 72,08 |88 72,09 (96 74,65 |108 74,66 |99 74,67 (108
69,52 1103 69,53 |125 69,54 (120 72,10 |104 72,11 |101 72,12 |92 74,68 1110 74,69 |94 74,70 |94
69,55 |125 69,56 |112 69,57 [118 72,13 |116 72,14 1103 72,15 |122 74,71 194 74,72 199 74,73 |78
69,58 |113 69,59 |115 69,60 (112 72,16 1108 72,17 |111 72,18 |92 74,74 196 74,75 1104 74,76 |89
69,61 |116 69,62 |104 69,63 [119 72,19 |89 72,20 1118 72,21 |96 74,77 189 74,78 1107 74,79 |83
69,64 |131 69,65 |123 69,66 (117 72,22 195 72,23 194 72,24 |113 74,80 190 74,81 1110 74,82 |101
69,67 |108 69,68 |106 69,69 [129 72,25 |116 72,26 1113 72,27 |124 74,83 |78 74,84 190 74,85 |97
69,70 |103 69,71 |98 69,72 |123 72,28 1110 72,29 |114 72,30 109 74,86 |114 74,87 192 74,88 109
69,73 |117 69,74 1102 69,75 [122 72,31 1110 72,32 1113 72,33 |106 74,89 1100 74,90 |108 74,91 |102
69,76 |108 69,77 1123 69,78 105 72,34 1100 72,35 |114 72,36 |121 74,92 183 74,93 |94 74,94 |101
69,79 |101 69,80 |121 69,81 (120 72,37 1109 72,38 |91 72,39 |120 74,95 1101 74,96 1102 74,97 (99
69,82 1120 69,83 |110 69,84 |137 72,40 |141 72,41 194 72,42 |134 74,98 199 74,99 189 75,00 (108
69,85 |130 69,86 |113 69,87 106 72,43 |124 72,44 1114 72,45 |122 75,01 193 75,02 |111 75,03 |87
69,88 |109 69,89 |108 69,90 (103 72,46 |122 72,47 1135 72,48 [132 75,04 |99 75,05 |87 75,06 (108
69,91 |115 69,92 |95 69,93 (127 72,49 1108 72,50 1102 72,51 106 75,07 |87 75,08 |107 75,09 (88
69,94 |104 69,95 |117 69,96 [131 72,52 1107 72,53 |111 72,54 |114 75,10 |82 75,11 1109 75,12 |97
69,97 |126 69,98 |121 69,99 [116 72,55 |112 72,56 1119 72,57 |111 75,13 |97 75,14 198 75,15 [103
70,00 |112 70,01 |85 70,02 [122 72,58 1118 72,59 |134 72,60 [92 75,16 |101 75,17 |104 75,18 |92
70,03 |99 70,04 |99 70,05 [122 72,61 |103 72,62 1100 72,63 [117 75,19 |93 75,20 |99 75,21 (81
70,06 |120 70,07 |101 70,08 [111 72,64 |114 72,65 1103 72,66 [115 75,22 1104 75,23 |115 75,24 |97
70,09 |109 70,10 |100 70,11 |115 72,67 |114 72,68 |117 72,69 100 75,25 190 75,26 |89 75,27 |100
70,12 |121 70,13 |121 70,14 |112 72,70 |115 72,71 1120 72,72 |99 75,28 |88 75,29 |86 75,30 (100
70,15 1120 70,16 |110 70,17 |104 72,73 |117 72,74 1105 72,75 |87 75,31 1103 75,32 |104 75,33 (99
70,18 |90 70,19 |116 70,20 [121 72,76 1118 72,77 1107 72,78 |105 75,34 |96 75,35 |91 75,36 (91
70,21 |111 70,22 1102 70,23 [119 72,79 |97 72,80 |94 72,81 107 75,37 |83 75,38 |99 75,39 (92
70,24 197 70,25 1103 70,26 |114 72,82 1107 72,83 1110 72,84 |120 75,40 |104 75,41 1109 75,42 |84
70,27 198 70,28 |102 70,29 [122 72,85 1110 72,86 |107 72,87 |100 75,43 191 75,44 1108 75,45 |110
70,30 |111 70,31 |112 70,32 (99 72,88 1120 72,89 1109 72,90 [114 75,46 |115 75,47 1119 75,48 |107
70,33 |116 70,34 1100 70,35 [103 72,91 |107 72,92 |99 72,93 (98 75,49 |89 75,50 1108 75,51 (97
70,36 |114 70,37 |125 70,38 (99 72,94 1105 72,95 |120 72,96 [122 75,52 1109 75,53 |97 75,54 (83
70,39 |97 70,40 |116 70,41 [116 72,97 1104 72,98 |88 72,99 (109 75,55 |86 75,56 |94 75,57 (84
70,42 |87 70,43 |112 70,44 100 73,00 |113 73,01 |97 73,02 (98 75,58 |99 75,59 |84 75,60 (84
70,45 |83 70,46 |115 70,47 110 73,03 |118 73,04 |94 73,05 [112 75,61 |86 75,62 1100 75,63 (98
70,48 |97 70,49 1126 70,50 (114 73,06 |113 73,07 1120 73,08 [112 75,64 1102 75,65 |72 75,66 (87
70,51 |104 70,52 |110 70,53 (91 73,09 |120 73,10 |137 73,11 [172 75,67 |90 75,68 |79 75,69 [101
70,54 1123 70,55 1113 70,56 (97 73,12 |154 73,13 |181 73,14 |207 75,70 191 75,71 1102 75,72 |98
70,57 1110 70,58 |127 70,59 [115 73,15 |171 73,16 |196 73,17 |180 75,73 191 75,74 184 75,75 |99
70,60 |107 70,61 |106 70,62 [120 73,18 |176 73,19 |161 73,20 194 75,76 189 75,77 184 75,78 |72
70,63 |121 70,64 |95 70,65 [109 73,21 |240 73,22 1285 73,23 |264 75,79 |116 75,80 |108 75,81 106
70,66 |107 70,67 |90 70,68 [100 73,24 1273 73,25 |1271 73,26 |240 75,82 |97 75,83 |91 75,84 (101
70,69 |119 70,70 |98 70,71 (104 73,27 |186 73,28 |160 73,29 [136 75,85 |94 75,86 |73 75,87 (92
70,72 1113 70,73 |104 70,74 |128 73,30 |131 73,31 |157 73,32 132 75,88 |91 75,89 1102 75,90 (93
70,75 1113 70,76 |111 70,77 (117 73,33 |187 73,34 1163 73,35 [155 75,91 |93 75,92 |87 75,93 [110
70,78 1108 70,79 1109 70,80 [100 73,36 |137 73,37 |150 73,38 151 75,94 1109 75,95 |99 75,96 (93
70,81 |97 70,82 1107 70,83 [100 73,39 |133 73,40 |145 73,41 [133 75,97 |99 75,98 |98 75,99 (76
70,84 |114 70,85 |110 70,86 (101 73,42 1159 73,43 1180 73,44 (177 76,00 |83 76,01 |97 76,02 (96
70,87 |110 70,88 |112 70,89 (99 73,45 |185 73,46 |194 73,47 |158 76,03 |101 76,04 |95 76,05 (86
70,90 |101 70,91 |113 70,92 [122 73,48 |147 73,49 |147 73,50 [114 76,06 |88 76,07 1100 76,08 (72
70,93 |98 70,94 |97 70,95 [120 73,51 |100 73,52 1109 73,53 (98 76,09 |99 76,10 |102 76,11 (95
70,96 |107 70,97 |118 70,98 [108 73,54 |95 73,55 |99 73,56 (104 76,12 |92 76,13 |92 76,14 (104
70,99 |95 71,00 |109 71,01 (106 73,57 |117 73,58 |101 73,59 (98 76,15 |98 76,16 |95 76,17 (98
71,02 |95 71,03 |116 71,04 |113 73,60 |101 73,61 192 73,62 |76 76,18 |94 76,19 |65 76,20 (76
71,05 |90 71,06 |118 71,07 (97 73,63 |106 73,64 |93 73,65 104 76,21 |109 76,22 |96 76,23 104
71,08 |85 71,09 |116 71,10 (95 73,66 |100 73,67 |95 73,68 (99 76,24 |89 76,25 |89 76,26 (106
71,11 1124 71,12 191 71,13 |120 73,69 193 73,70 1103 73,71 |95 76,27 1109 76,28 |98 76,29 (82




Anhang |: Tabellenanhang 123

2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n

76,30 |97 76,31 |88 76,32 [106 78,88 |84 78,89 |89 78,90 (104 81,46 |70 81,47 |69 81,48 (87
76,33 1102 76,34 |70 76,35 (83 78,91 |101 78,92 |93 78,93 (80 81,49 |98 81,50 |95 81,51 (86
76,36 |82 76,37 1108 76,38 (89 78,94 |87 78,95 |73 78,96 (103 81,52 |105 81,53 |96 81,54 (82
76,39 |95 76,40 |98 76,41 (92 78,97 |81 78,98 |96 78,99 (99 81,55 |80 81,56 |76 81,57 (88
76,42 |87 76,43 |93 76,44 (92 79,00 |89 79,01 |89 79,02 (80 81,58 |82 81,59 |76 81,60 (91
76,45 |80 76,46 |87 76,47 (92 79,03 |89 79,04 |97 79,05 (95 81,61 |86 81,62 |72 81,63 (94
76,48 |119 76,49 |110 76,50 [112 79,06 |84 79,07 |76 79,08 (89 81,64 |83 81,65 |87 81,66 (93
76,51 |89 76,52 |86 76,53 (88 79,09 1100 79,10 |88 79,11 (102 81,67 |94 81,68 |90 81,69 (92
76,54 |95 76,55 |81 76,56 (109 79,12 |97 79,13 |104 79,14 (90 81,70 |96 81,71 |90 81,72 (81
76,57 |97 76,58 |99 76,59 (87 79,15 |113 79,16 |98 79,17 (91 81,73 |78 81,74 |112 81,75 (90
76,60 |94 76,61 1102 76,62 95 79,18 |116 79,19 |124 79,20 |73 81,76 |76 81,77 |82 81,78 |92
76,63 |93 76,64 1102 76,65 (72 79,21 |106 79,22 1102 79,23 (74 81,79 |90 81,80 |75 81,81 [107
76,66 |100 76,67 |98 76,68 (95 79,24 |71 79,25 |94 79,26 (83 81,82 |97 81,83 |84 81,84 (93
76,69 |88 76,70 |117 76,71 (92 79,27 1105 79,28 |94 79,29 (87 81,85 |77 81,86 |76 81,87 (79
76,72 |94 76,73 1105 76,74 (85 79,30 |85 79,31 |95 79,32 (95 81,88 |82 81,89 |87 81,90 (84
76,75 |99 76,76 |101 76,77 |79 79,33 |93 79,34 1105 79,35 (89 81,91 |79 81,92 |75 81,93 (92
76,78 |93 76,79 |85 76,80 (88 79,36 |97 79,37 |87 79,38 (99 81,94 |92 81,95 |80 81,96 (86
76,81 |97 76,82 1103 76,83 |76 79,39 |118 79,40 |85 79,41 [105 81,97 |74 81,98 |89 81,99 (84
76,84 |82 76,85 |86 76,86 (100 79,42 1102 79,43 1108 79,44 [113 82,00 |103 82,01 |77 82,02 (86
76,87 |88 76,88 |100 76,89 (88 79,45 1107 79,46 |138 79,47 [121 82,03 |56 82,04 |83 82,05 101
76,90 |88 76,91 |96 76,92 (99 79,48 |122 79,49 1126 79,50 [126 82,06 |82 82,07 |61 82,08 (79
76,93 |87 76,94 |88 76,95 107 79,51 |114 79,52 |117 79,53 [117 82,09 |102 82,10 |97 82,11 (84
76,96 |108 76,97 |89 76,98 104 79,54 1113 79,55 1107 79,56 [119 82,12 |97 82,13 |85 82,14 (93
76,99 |96 77,00 |82 77,01 (106 79,57 1113 79,58 |129 79,59 [116 82,15 |95 82,16 |62 82,17 (90
77,02 |99 77,03 1100 77,04 (94 79,60 |119 79,61 |109 79,62 (117 82,18 |88 82,19 |96 82,20 (67
77,05 |77 77,06 1103 77,07 [105 79,63 |101 79,64 |88 79,65 (95 82,21 |80 82,22 |85 82,23 (78
77,08 |101 77,09 |83 77,10 (95 79,66 |118 79,67 1109 79,68 (99 82,24 |84 82,25 |85 82,26 (72
77,11 |100 77,12 1109 77,13 |88 79,69 |113 79,70 |102 79,71 |104 82,27 |97 82,28 1108 82,29 |104
77,14 198 77,15 1100 77,16 100 79,72 1118 79,73 1110 79,74 |99 82,30 |76 82,31 |82 82,32 (85
77,17 191 77,18 199 77,19 |89 79,75 |104 79,76 |131 79,77 122 82,33 |105 82,34 |80 82,35 (96
77,20 1103 77,21 |87 77,22 (89 79,78 |98 79,79 |141 79,80 [113 82,36 |90 82,37 |88 82,38 (85
77,23 1106 77,24 1118 77,25 |84 79,81 |95 79,82 |127 79,83 |115 82,39 |86 82,40 |91 82,41 (81
77,26 |79 77,27 1100 77,28 |99 79,84 1122 79,85 1113 79,86 [108 82,42 |69 82,43 |95 82,44 (84
77,29 |85 77,30 |82 77,31 |95 79,87 1107 79,88 |92 79,89 (94 82,45 |76 82,46 |89 82,47 (73
77,32 |98 77,33 |84 77,34 (84 79,90 |85 79,91 |89 79,92 (111 82,48 |85 82,49 |84 82,50 (82
77,35 |81 77,36 |105 77,37 |86 79,93 |107 79,94 |114 79,95 [109 82,51 |75 82,52 |60 82,53 (87
77,38 |86 77,39 |99 77,40 (88 79,96 |90 79,97 |110 79,98 (97 82,54 |72 82,55 |96 82,56 (85
77,41 1106 77,42 |98 77,43 (89 79,99 |89 80,00 |92 80,01 (100 82,57 |92 82,58 |84 82,59 (80
77,44 |77 77,45 |75 77,46 (89 80,02 |105 80,03 |71 80,04 (130 82,60 |81 82,61 |79 82,62 (72
77,47 1118 77,48 |114 77,49 (92 80,05 |98 80,06 |116 80,07 (85 82,63 |101 82,64 |87 82,65 (90
77,50 |93 77,51 |91 77,52 (83 80,08 |93 80,09 |85 80,10 (98 82,66 |79 82,67 |90 82,68 (100
77,53 |77 77,54 1105 77,55 (88 80,11 |78 80,12 |89 80,13 (95 82,69 |91 82,70 |75 82,71 (71
77,56 1100 77,57 1113 77,58 [109 80,14 |91 80,15 |105 80,16 (93 82,72 |88 82,73 |92 82,74 (85
77,59 |79 77,60 |92 77,61 (78 80,17 |106 80,18 |83 80,19 (107 82,75 |80 82,76 |86 82,77 (80
77,62 |88 77,63 |87 77,64 (99 80,20 |84 80,21 |87 80,22 (76 82,78 |92 82,79 |87 82,80 (73
77,65 |89 77,66 |91 77,67 (97 80,23 |88 80,24 |85 80,25 (98 82,81 |77 82,82 |96 82,83 (96
77,68 |82 77,69 |94 77,70 (98 80,26 |100 80,27 |90 80,28 (83 82,84 |86 82,85 |78 82,86 |75
77,71 192 77,72 |88 77,73 (97 80,29 |102 80,30 |101 80,31 (82 82,87 |84 82,88 |95 82,89 (89
77,74 192 77,75 |89 77,76 (98 80,32 |88 80,33 |79 80,34 (90 82,90 |89 82,91 |84 82,92 (84
77,77 |85 77,78 |93 77,79 [105 80,35 |122 80,36 |97 80,37 (93 82,93 |82 82,94 |87 82,95 (82
77,80 |91 77,81 |88 77,82 (80 80,38 |95 80,39 |96 80,40 (95 82,96 |84 82,97 |85 82,98 (87
77,83 |82 77,84 182 77,85 (92 80,41 |89 80,42 |96 80,43 (92 82,99 |94 83,00 |71 83,01 (88
77,86 |103 77,87 |99 77,88 (76 80,44 |84 80,45 |82 80,46 (100 83,02 |100 83,03 |86 83,04 (98
77,89 |96 77,90 |88 77,91 (86 80,47 1100 80,48 |95 80,49 (85 83,05 |85 83,06 |103 83,07 (89
77,92 |81 77,93 |73 77,94 (96 80,50 |92 80,51 |90 80,52 (85 83,08 |84 83,09 |73 83,10 (78
77,95 |88 77,96 1103 77,97 (93 80,53 |85 80,54 |74 80,55 (80 83,11 |76 83,12 |73 83,13 (71
77,98 |90 77,99 |111 78,00 (80 80,56 |99 80,57 |99 80,58 (82 83,14 |93 83,15 |93 83,16 (78
78,01 |87 78,02 |87 78,03 (97 80,59 |73 80,60 |73 80,61 (83 83,17 |93 83,18 |98 83,19 (85
78,04 |84 78,05 |98 78,06 (98 80,62 |77 80,63 |75 80,64 (85 83,20 |72 83,21 |75 83,22 (97
78,07 |79 78,08 |84 78,09 (75 80,65 |99 80,66 |72 80,67 (89 83,23 |90 83,24 |83 83,25 (88
78,10 |97 78,11 |107 78,12 (94 80,68 |96 80,69 |86 80,70 (94 83,26 |83 83,27 |85 83,28 (77
78,13 |96 78,14 192 78,15 (93 80,71 |98 80,72 |107 80,73 (85 83,29 |73 83,30 |74 83,31 (73
78,16 |85 78,17 |81 78,18 (98 80,74 |90 80,75 |83 80,76 (81 83,32 |98 83,33 |91 83,34 (92
78,19 |95 78,20 |101 78,21 (98 80,77 |95 80,78 |85 80,79 (101 83,35 |94 83,36 |82 83,37 (93
78,22 |84 78,23 |98 78,24 (88 80,80 |91 80,81 |99 80,82 (78 83,38 |83 83,39 |89 83,40 (75
78,25 |101 78,26 |81 78,27 (94 80,83 |90 80,84 |81 80,85 (78 83,41 |80 83,42 |77 83,43 (82
78,28 |88 78,29 1102 78,30 (85 80,86 |90 80,87 |88 80,88 (94 83,44 |85 83,45 |86 83,46 (91
78,31 |73 78,32 |75 78,33 (99 80,89 |95 80,90 |90 80,91 (105 83,47 |87 83,48 |79 83,49 (79
78,34 |74 78,35 |103 78,36 (92 80,92 |106 80,93 |82 80,94 (86 83,50 |91 83,51 |91 83,52 (76
78,37 |87 78,38 |82 78,39 (84 80,95 |101 80,96 |103 80,97 (73 83,53 |83 83,54 |77 83,55 |76
78,40 |118 78,41 |87 78,42 (98 80,98 |91 80,99 |78 81,00 (83 83,56 |78 83,57 |81 83,58 (79
78,43 |88 78,44 182 78,45 (76 81,01 |98 81,02 |104 81,03 (100 83,59 |91 83,60 |72 83,61 (89
78,46 |100 78,47 1106 78,48 (93 81,04 |94 81,05 |87 81,06 (81 83,62 |76 83,63 |77 83,64 (84
78,49 1100 78,50 |86 78,51 (84 81,07 |110 81,08 |91 81,09 (108 83,65 |97 83,66 |90 83,67 (81
78,52 1100 78,53 |88 78,54 (96 81,10 |82 81,11 |87 81,12 [103 83,68 |77 83,69 |80 83,70 (83
78,55 |74 78,56 |96 78,57 (98 81,13 |78 81,14 |82 81,15 (74 83,71 |98 83,72 1103 83,73 (77
78,58 |87 78,59 |113 78,60 (92 81,16 |74 81,17 |89 81,18 (82 83,74 |76 83,75 |64 83,76 (74
78,61 |91 78,62 |93 78,63 (88 81,19 |97 81,20 |79 81,21 (90 83,77 |75 83,78 |87 83,79 (89
78,64 |84 78,65 |83 78,66 (98 81,22 |87 81,23 |92 81,24 (82 83,80 |92 83,81 |89 83,82 (65
78,67 |93 78,68 |101 78,69 (91 81,25 |89 81,26 |90 81,27 [110 83,83 |98 83,84 |85 83,85 (84
78,70 |75 78,71 |90 78,72 (99 81,28 |92 81,29 |82 81,30 (82 83,86 |83 83,87 |68 83,88 (83
78,73 |114 78,74 |97 78,75 (87 81,31 |100 81,32 |85 81,33 (77 83,89 |90 83,90 |75 83,91 (79
78,76 |90 78,77 1100 78,78 [109 81,34 |77 81,35 |97 81,36 (90 83,92 |81 83,93 |66 83,94 (79
78,79 1102 78,80 |89 78,81 [102 81,37 |89 81,38 |75 81,39 (90 83,95 |73 83,96 |90 83,97 (92
78,82 |96 78,83 |91 78,84 (79 81,40 |87 81,41 |74 81,42 (76 83,98 |74 83,99 |72 84,00 (80
78,85 |86 78,86 192 78,87 [91 81,43 |76 81,44 1100 81,45 (80 84,01 |73 84,02 182 84,03 [89




Anhang |: Tabellenanhang 124
2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n 2-0/° |n
84,04 |80 84,05 |69 84,06 |75 86,62 |84 86,63 |74 86,64 (83 89,20 |73 89,21 |82 89,22 (75
84,07 |79 84,08 |67 84,09 (73 86,65 |83 86,66 |61 86,67 (88 89,23 |71 89,24 |82 89,25 (77
84,10 |64 84,11 |67 84,12 (76 86,68 |97 86,69 |64 86,70 (85 89,26 |73 89,27 |67 89,28 (74
84,13 |74 84,14 |84 84,15 (67 86,71 |58 86,72 |95 86,73 (85 89,29 |74 89,30 |81 89,31 (73
84,16 |82 84,17 |88 84,18 (77 86,74 |76 86,75 |59 86,76 (70 89,32 |60 89,33 |87 89,34 (71
84,19 |77 84,20 |75 84,21 (74 86,77 |76 86,78 |74 86,79 (75 89,35 |80 89,36 |98 89,37 (67
84,22 |77 84,23 |74 84,24 (84 86,80 |75 86,81 |76 86,82 (63 89,38 |88 89,39 |99 89,40 (75
84,25 |84 84,26 |72 84,27 (96 86,83 |74 86,84 |70 86,85 |76 89,41 |92 89,42 |90 89,43 (83
84,28 |84 84,29 |76 84,30 (73 86,86 |88 86,87 |73 86,88 (63 89,44 |82 89,45 |76 89,46 (88
84,31 |67 84,32 |69 84,33 (79 86,89 |75 86,90 |56 86,91 (65 89,47 |81 89,48 |77 89,49 (76
84,34 |57 84,35 |93 84,36 (83 86,92 |90 86,93 |81 86,94 (79 89,50 |83 89,51 |73 89,52 (84
84,37 |95 84,38 |72 84,39 (82 86,95 |66 86,96 |78 86,97 (77 89,53 |80 89,54 |61 89,55 (72
84,40 |88 84,41 |83 84,42 (60 86,98 |87 86,99 |71 87,00 (87 89,56 |91 89,57 |77 89,58 (70
84,43 |77 84,44 |71 84,45 (77 87,01 |59 87,02 |76 87,03 (83 89,59 |82 89,60 |93 89,61 (82
84,46 |87 84,47 |81 84,48 (86 87,04 |67 87,05 |65 87,06 (70 89,62 |79 89,63 |62 89,64 (77
84,49 |78 84,50 |78 84,51 (75 87,07 |85 87,08 |78 87,09 (63 89,65 |84 89,66 |80 89,67 (89
84,52 |74 84,53 |71 84,54 (76 87,10 |70 87,11 |65 87,12 (73 89,68 |86 89,69 |69 89,70 (83
84,55 |81 84,56 |97 84,57 (81 87,13 |80 87,14 |86 87,15 (81 89,71 |88 89,72 |80 89,73 (92
84,58 |71 84,59 |83 84,60 (81 87,16 |67 87,17 |85 87,18 (56 89,74 |72 89,75 |76 89,76 (72
84,61 |82 84,62 |79 84,63 (73 87,19 |81 87,20 |89 87,21 (68 89,77 |65 89,78 |85 89,79 (67
84,64 |60 84,65 |93 84,66 |75 87,22 |69 87,23 |76 87,24 |56 89,80 |62 89,81 |83 89,82 (68
84,67 |78 84,68 |84 84,69 (81 87,25 |70 87,26 |67 87,27 (79 89,83 |73 89,84 |79 89,85 (70
84,70 |74 84,71 |79 84,72 (54 87,28 |72 87,29 |64 87,30 |75 89,86 |80 89,87 |80 89,88 (66
84,73 |89 84,74 |85 84,75 (75 87,31 |62 87,32 |66 87,33 (77 89,89 |58 89,90 |80 89,91 (78
84,76 |99 84,77 |84 84,78 (87 87,34 |79 87,35 |67 87,36 |77 89,92 |47 89,93 |60 89,94 (77
84,79 |77 84,80 |83 84,81 (68 87,37 |86 87,38 |57 87,39 (79 89,95 |72 89,96 |63 89,97 (71
84,82 |73 84,83 |74 84,84 (85 87,40 |80 87,41 |81 87,42 (71 89,98 |69 89,99 |78 90,00 (62
84,85 |90 84,86 |85 84,87 (87 87,43 |84 87,44 |83 87,45 (66
84,88 |89 84,89 |85 84,90 (86 87,46 |76 87,47 |73 87,48 (72
84,91 |76 84,92 |83 84,93 (71 87,49 |71 87,50 |71 87,51 |75
84,94 192 84,95 |68 84,96 (64 87,52 |76 87,53 |69 87,54 (73
84,97 |96 84,98 |81 84,99 (57 87,55 |78 87,56 |62 87,57 (72
85,00 |66 85,01 |78 85,02 (75 87,58 |93 87,59 |75 87,60 (90
85,03 |77 85,04 |74 85,05 (62 87,61 |65 87,62 |90 87,63 (61
85,06 |90 85,07 |71 85,08 (87 87,64 |61 87,65 |70 87,66 (84
85,09 |98 85,10 |86 85,11 (92 87,67 |87 87,68 |69 87,69 (64
85,12 |76 85,13 |70 85,14 |89 87,70 |82 87,71 |72 87,72 |79
85,15 |79 85,16 |69 85,17 (83 87,73 |69 87,74 |70 87,75 (79
85,18 |90 85,19 |74 85,20 (67 87,76 |94 87,77 |56 87,78 (69
85,21 |70 85,22 |81 85,23 (67 87,79 |65 87,80 |66 87,81 (74
85,24 |73 85,25 |62 85,26 (83 87,82 |83 87,83 |84 87,84 (79
85,27 |88 85,28 |85 85,29 (94 87,85 |84 87,86 |72 87,87 |59
85,30 |77 85,31 |74 85,32 (80 87,88 |70 87,89 |69 87,90 (70
85,33 |87 85,34 |67 85,35 (72 87,91 |82 87,92 |75 87,93 |75
85,36 |76 85,37 |72 85,38 (66 87,94 |64 87,95 |70 87,96 (66
85,39 |78 85,40 |87 85,41 (80 87,97 |57 87,98 |83 87,99 (73
85,42 |73 85,43 |87 85,44 (87 88,00 |59 88,01 |73 88,02 (62
85,45 |73 85,46 |97 85,47 (80 88,03 |84 88,04 |67 88,05 (85
85,48 |95 85,49 |98 85,50 (87 88,06 |71 88,07 |68 88,08 (77
85,51 |78 85,52 |78 85,53 (64 88,09 |98 88,10 |80 88,11 (73
85,54 |75 85,55 |63 85,56 |75 88,12 |71 88,13 |72 88,14 (73
85,57 |75 85,58 |82 85,59 (72 88,15 |65 88,16 |56 88,17 (83
85,60 |86 85,61 |85 85,62 (75 88,18 |64 88,19 |78 88,20 (79
85,63 |70 85,64 |69 85,65 (83 88,21 |66 88,22 |71 88,23 (72
85,66 |71 85,67 |86 85,68 (78 88,24 |83 88,25 |72 88,26 (66
85,69 |69 85,70 |78 85,71 (68 88,27 |73 88,28 |66 88,29 (77
85,72 |79 85,73 |79 85,74 (81 88,30 |77 88,31 |59 88,32 (87
85,75 |69 85,76 |89 85,77 (83 88,33 |64 88,34 |59 88,35 (54
85,78 |84 85,79 |72 85,80 (62 88,36 |78 88,37 |73 88,38 |75
85,81 |77 85,82 |68 85,83 (84 88,39 |84 88,40 |78 88,41 (81
85,84 |90 85,85 |67 85,86 (74 88,42 |75 88,43 |77 88,44 (64
85,87 |65 85,88 |57 85,89 (84 88,45 |68 88,46 |72 88,47 (77
85,90 |81 85,91 |60 85,92 (69 88,48 |69 88,49 |64 88,50 (63
85,93 |70 85,94 |74 85,95 (74 88,51 |71 88,52 |75 88,53 (64
85,96 |75 85,97 |86 85,98 (77 88,54 |77 88,55 |78 88,56 |76
85,99 |69 86,00 |79 86,01 (83 88,57 |71 88,58 |60 88,59 (65
86,02 |82 86,03 |74 86,04 (87 88,60 |64 88,61 |73 88,62 (76
86,05 |81 86,06 |95 86,07 (90 88,63 |74 88,64 |75 88,65 (65
86,08 |83 86,09 |90 86,10 (59 88,66 |61 88,67 |71 88,68 (90
86,11 |82 86,12 |60 86,13 |75 88,69 |82 88,70 |61 88,71 (58
86,14 |71 86,15 |64 86,16 |70 88,72 |66 88,73 |72 88,74 (75
86,17 |57 86,18 |70 86,19 (90 88,75 |91 88,76 |92 88,77 (62
86,20 |93 86,21 |65 86,22 (80 88,78 |90 88,79 |67 88,80 (71
86,23 |66 86,24 |72 86,25 (57 88,81 |67 88,82 |68 88,83 (71
86,26 |68 86,27 |80 86,28 (79 88,84 |74 88,85 |92 88,86 (69
86,29 |74 86,30 |71 86,31 |70 88,87 |65 88,88 |75 88,89 (71
86,32 |74 86,33 |68 86,34 (88 88,90 |65 88,91 |77 88,92 (83
86,35 |83 86,36 |75 86,37 |77 88,93 |81 88,94 |76 88,95 (71
86,38 |75 86,39 |60 86,40 (81 88,96 |78 88,97 |86 88,98 (84
86,41 |72 86,42 |71 86,43 (80 88,99 |53 89,00 |77 89,01 (59
86,44 |80 86,45 |83 86,46 (77 89,02 |75 89,03 |71 89,04 (68
86,47 |74 86,48 |72 86,49 (86 89,05 |64 89,06 |80 89,07 (62
86,50 |75 86,51 |76 86,52 (77 89,08 |99 89,09 |63 89,10 (64
86,53 |78 86,54 |74 86,55 (69 89,11 |91 89,12 |71 89,13 (75
86,56 |62 86,57 |75 86,58 (74 89,14 |73 89,15 |77 89,16 (79
86,59 |77 86,60 |94 86,61 (64 89,17 |82 89,18 |73 89,19 (77
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Anhang I I1: Abktrzungsverzeichnis

d mittlerer Abstand

Y Wellenfunktion

A Wellenlange

o elektrische Leitfahigkeit

o* antibindendes Orbital

AHp Dissoziationsenthalpie

Xmol molare Suszeptibilitét

Xp Elektronegativitdt nach Pauling

au. atomare Einheit

BSSE Basi ssatz-Superpositions-Fehler

c Lichtgeschwindigkeit

CN Coordination Number

D Differenzkurve

DOS Density of states; Zustandsdichte

Dx réntgenographische Dichte

E Energie

Ea Elektronenaffinitét

Ec Aktivierungsenergie zur Uberwindung der
Bandlticke (Grof3e der elektrischen Bandllicke)

ELF Elektronenl okalisierungsfunktion

h Planck’ sches Wirkungsguantum

H Magnetfeldstarke

IR lonenradius

k Boltzmann Konstante

k-Raum reziproker Raum; Impulsraum
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LAPW
LP

NBO

red. x°

RG

linear augmented plane wave

lone pair

natlrliche Bindungsorbitale

Kurve der Messdaten

berechnete Reflexlagen

Radius

Gutefaktor einer Rietveld-Verfeinerung
Raumgruppe

Isomerenshift

absolute Temperatur

Anzahl
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