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B-XRD1139 - Berechnung des
molekularen Stapelungsabstandes von
Kupferphthalocyanin mittels PDF-Analyse

Einfiihrung

Phthalocyanin (Pc)-Verbindungen, organische kleine Molekiile, haben hervorragende elektrische Eigenschaften und eine
lange Lebensdauer und werden haufig als organische Halbleitermaterialien und blaue Farbe fiir
Hochgeschwindigkeitsziige verwendet. Ein Pc-Molekiil koordiniert sich mit einem Metallion in der Mitte und weist
verschiedene optische und elektrische Eigenschaften auf. Dieses Molekiil bildet eine sdulenartige Packungsstruktur, in der
die Molekiile ibereinander gestapelt sind und eine einachsige elektrische Leitfahigkeit in Richtung der Molekiilstapelung
aufweisen. Die elektrischen Eigenschaften hdngen vom Abstand zwischen den Molekiilstapeln ab, der sich jedoch nicht
mit der Standard-Réntgenbeugung fiir Pulver abschatzen ldsst. Andererseits kann mit der PDF-Analyse der interatomare
Abstand schwerer Elemente berechnet werden, was fiir die Berechnung des Abstands zwischen den Metallen im Zentrum

der Pc-Molekiile hilfreich sein kann (1),

Messungen und Analyse

Abbildung 1 zeigt eine schematische Darstellung der Molekularstruktur und der Molekilpackungsstruktur von
Kupferphthalocyanin (CuPc). Das Pulver-Rontgenbeugungsprofil wurde mit CuKa und der Reflexionsmethode gemessen,
und das PDF-Muster wurde mit AgKa und der Transmissionsmethode gemessen.
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Abbildung 1: Die Molekularstruktur und die Molekiilpackungsstruktur von CuPc
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Abbildung 2 zeigt das Pulver-Rdntgenbeugungsprofil. Wir haben versucht, eine Indizierung durchzufiihren, was jedoch
nicht gelang, da die Gitterkonstanten nicht bestimmt werden konnten. Da der molekulare Stapelungsabstand in der in
Abbildung 1 gezeigten Molekiilpackungsstruktur kiirzer ist als der Saulenabstand, sind die der molekularen
Stapelungsstruktur zugeschriebenen Peaks zur Hochwinkelseite in 26 verschoben. Daher wird angenommen, dass der
zentrale Metallabstand langer als 3,75 A ist, da ein hochintensiver Peak, der wahrscheinlich von der molekularen
Stapelstruktur stammt, bei 26 = 23,7° (3,75 A) entdeckt wurde.
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Abbildung 2: Mit CuKa-Strahlen gemessenes Pulver-Rontgenbeugungsprofil

Abbildung 3 zeigt das gemessene PDF-Muster und ein mit der Analysesoftware PDFgui(2) berechnetes PDF-Muster von
einem einzelnen CuPc-Molekiil. Der Vergleich zeigt, dass die Peakintensitéten, die interatomaren Abstanden von 3,54 A,
4,60 A und 4,88 A entsprechen, unterschiedlich sind. Der Unterschied kénnte darauf zuriickzufiihren sein, dass die
intermolekularen Abstéande in der Einzelmolekilsimulation nicht beriicksichtigt werden. Unter Beriicksichtigung der
Ergebnisse der Pulverréntgenbeugung wird vorgeschlagen, dass der zentrale Metallabstand 4,60 A oder 4,88 A betragt.
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Abbildung 3: PDF-Muster des Messergebnisses und das mit einem Einzelmolekiil simulierte PDF-Muster

Nach der in der Datenbank (ICDD PDF-4/0rganics) aufgefiihrten Kristallstruktur betragt der zentrale Metallabstand 4,81 A,
was dem Analyseergebnis von 4,88 A entspricht. Diese Ergebnisse deuten darauf hin, dass die PDF-Analyse die
Berechnung des zentralen Metallabstands ermdglicht, der mit der Pulverrontgenanalyse nur schwer abzuschéatzen ist.
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