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(I). Tetragonale Kettenpackung. Die Alkaliionen 
verkntipfen zwei Ketten, m6gliche Kristallwasser- 
molekiile werden in dem durch vier Ketten gebildeten 
Kanal eingebaut. Der 'Aristotyp' dieser dem bisherigen 
T12A1Fs-Ty p entsprechenden Strukturfamilie ist wohl in 
Rb2MnF 5 (G/inter, Matthieu & Oswald, 1978)ver- 
wirklicht. Davon leiten sich die niedriger symmetrischen 
hydratisierten Varianten A2MnFs.H20 (A = Cs: Kau~i~ 
& Bukovec, 1978; A =Rb:  Bukovec & Kau~i~., 1978; 
A = K: Edwards, 1971) ab. 

(II). Pseudohexagonale Kettenpackung. Die Alkali- 
ionen verknfipfen drei Ketten. Zu diesem Typ geh6ren 
(NH4)2MnF 5 (Sears & Hoard, 1969) und das hier 
behandelte Na2MnF 5. Formaler Ersatz der beiden 
Alkaliionen durch abwechselnd ein Erdalkaliion und 
Kristallwasser ffihrt zur verwandten Struktur von 
BaMnFs.H20 und SrMnFs.H20 (Massa & Burk, 1984). 
Der Hauptunterschied zwischen Na2MnF 5 und den 
beiden anderen Vertretern dieser Gruppe besteht darin, 
dab hier durch eine Scheroperation die Ketten etwas 
gegeneinander verschoben sind. Dies gilt auch f/Jr die 
von uns soeben aufgekl~irte Struktur von Li2MnF 5 
(Massa & Ziegler, 1985, unver6ffentlicht). 

Es ist bemerkenswert, dab seit der Richtigstellung 
von Fourquet et aL (1981), wonach die Strukturbestim- 
mung von 'TI2AIF 5' (Brosset, 1937) in Wirklichkeit am 
Monohydrat TI2A1Fs.H20 vorgenommen wurde, kein 
wasserfreies Dialkali-pentafluorometallat (III) mit 
eckenverkntipfter trans-Kettenstruktur mehr bekannt 
ist aul3er den Mangan(III)-Verbindungen Rb2MnF 5 
(nach Strukturvorschlag von Gtinter et al., 1978), 
(NH4)2MnF 5 (Sears & Hoard, 1969), dem nun hier 
beschriebenen Na2MnF 5 sowie Li2MnF 5. Der 'TI2AIFs'- 
Typ und seine Varianten scheinen also nur bei 
Jahn-Teller-Stabilisierung gebildet zu werden. In den 
Monohydraten A2MFs.H20 sind dagegen neben Mn m- 
Verbindungen auch solche mit AI m (A=K,Rb,Cs) und 
Fe H~ (A=Rb; s. Fourquet et al., 1981) bekannt, die alle 

im Rb2MnFs.H20-Ty p kristallisieren. Hier wird often- 
sichtlich durch die m6gliche Ausbildung yon 
Wasserstoff-Brfickenbindungen der Strukturtyp 
zus~itzlich stabilisiert. Sie d/irfte auch Ursache ffir die 
gegen/iber dem wasserfreien Rb2MnF 5 eintretende 
Symmetrieerniedrigung sein. 

Herrn cand. chem. M.Ganz danke ich f/ir seine 
wertvolle Mithilfe, der Deutschen Forschungs- 
gemeinschaft und dem Fonds der Chemischen 
Industrie ffir ihre Unterst/itzung durch Sachmittel. 
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Structure d'un Polyphosphate Mixte de Plomb et de Lithium, PbzLi(P03) 5 
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(Recu le 5 juillet 1985, acceptd le 24 janvier 1986) 

Abstract. M r = 816-2, monoclinic, P2/n, a = 
12.289 (10), b = 9 . 6 8 9  (8), c = 5 . 5 2 3  (5)A, f l=  
91.01 (5) ° , V = 6 5 7 . 5 A  3, Z = 2 ,  D x = 4 . 1 2 4 g c m  -3, 

* Pr+sente adresse: CNRS, BP 11-8281 Beyrouth, Liban. 

0108-2701/86/060647-05501.50 

Ag Kfi, 2 = 0.56087 A,, g = 14.23 mm -I, F(000) = 
724, T =  298 K, R = 0.029 for 1318 independent 
reflexions. The (PO3)oo chains run along the e direction. 
The chain period of five tetrahedra is the first observed 
among the polyphosphates. The edge-sharing PbO7 
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648 UN POLYPHOSPHATE MIXTE DE PLOMB ET DE LITHIUM, Pb2Li(POa) ~ 

polyhedra form chains along the a + e direction. These 
chains are cross-linked by Li polyhedra so as to build a 
three-dimensional framework. 

Pb 
Introduction. La d&ermination structurale de p(l) 
Pb2Li(POa)5, qui fait l'objet du pr6sent article, compl&e r,(2) V(3) 
l'&ude des polyphosphates mixtes plomb-cation mono- o(L12) 
valent. Quatre types de structures cristallines ont d6j~ O(L22) 
6t6 d6finis dans ce domaine. Il s'agit des polyphos- O(L31) O(EI 1) 
phates isotypes de formule PbMI(pO~)3 avec M I =  Rb o(~rl~) 
et T1 (Prisset, Averbuch-Pouchot & Durif, 1986), des O(E21) 

O(E22) 
polyphosphates PbLi(PO3) 3 (Guitel & Brunel-Laiigt, O(E31) 
1977), PbK~(PO~)4 (Brunel-Laiigt & Guitel, 1977) et Li 
PbCs2(PO3)4 (Averbuch-Pouchot, 1986). Parmi les 
polyphosphates mixtes cation bivalent-cation monova- 
lent, PbELi(PO3) 5 est le seul compos+ dont la formule 
soit du type M~IMI(PO3)~. 

Partie exp6dmentale. Les monocristaux ont ~t6 pr~- 
par6s scion le proc~d6 d6crit par Grenier & Mahama 
(1972). D,,, non mesur~e. Prismes b. section oblique. 
Chambre de Weissenberg et chambre de pr6cession: 
condition d'existence des r~flexions hOl, h + l =  2n, 
groupe d'espace Pn ou P2/n. 

Dimensions du cristal 0,19 x 0,12 × 0,10 mm. Dif- 
fractom&re Philips PW 1100. Param~tres de maille 
affin~s ~. l'aide de 18 r~flexions (12 ° < 0 < 14°). 2069 
r6flexions mesur6es (3° < 0 < 25°), hmax _____ 18, kma x 
= 14, /max= 8, (sin0/2)ma x=0,754, /k  -~. Mode de 
balayage .Q, domaine de balayage 1,2 ° (0), vitesse de 
balayage 0,02 ° s-t;  temps de mesure du fond continu 
20 s. Variation d'intensit6 des r~flexions de r~f~rence 
080 et 080 inf6rieure fi 3,4%. Correction de Lorentz- 
polarisation sur les 1894 r6flexions ind6pendantes. 
Correction d'absorption sph6rique avec #R = 0,85. 
1679 r~flexions telles que I > 5a(1) utilis~es pour une 
premiere approche structurale. L'&ude de la fonction de 
Patterson a permis de localiser les atomes de plomb 
selon un mod+le centrosym&rique. Des syntheses de 
Fourier 'difference' altern6es avec des affinements 
isotropes (moindres carr6s, matrice compl&e, bas6s sur 
F) ont fait apparaRre les atomes de phosphore et 
d'oxyg6ne. Une sbrie d'affinements anisotropes conduit 

R = 0,040. Une Fourier 'diff6rence' faite avec 1569 
r6flexions retenues apr6s 61imination de raies fortes et de 
raies mal mesur6es ( I F  o-F~l  > 90 dans une 6chelle de 
0 fi 2892), a fourni un pic r+siduel proche du centre de 
sym&rie. 

A la suite de ces r6sultats, deux s~ries d'affinement 
ont 6t+ rbalis+es avec 1318 r~flexions obtenues en 
+liminant les raies telles que I F o - F c l >  90 et celles 
telles que I < 10a(D: l'une avec l'atome de lithium plac~ 
sur le centre de sym&rie en position 2(a), l'autre avec 
l'atome de lithium plac6 en position g+n6rale 4(g) 
affect6e d'un taux d'occupation 0,5. Les r6sidus obtenus 
~. la fin des deux essais sont 6gaux fi 0,029. Les 
positions et les facteurs thermiques anisotropes des 

Tableau 1. Coordonndes atomiques et B~q 

4x~ X'B . - B ~q = ~ _i --jr" i j e l l  • ~ t j .  

x y z B~q(A, 2) 
0,40772 (3) 0,68596 (4) 0,40676 (6) 1,118 (4) 
0,0815 (2) 0,1914 (3) 0,4208 (4) 1,01 (3) 
0,1505 (2) 0,4587 (3) 0,6078 (4) 0,92 (3) 

0,0019 (4) ~ 1,38 (6) 
0,1267 (6) 0,3461 (7) 0,405 (1) 1,3 (1) 

0,388 (i) ~ 1,8 (2) 
0,3081 (6) 0,1046 (8) 0,067 (1) 1,7 (1) 
0,0264 (6) 0,1717 (8) 0,657 (1) 1,9 (1) 
0,0208 (6) 0,1656 (8) 0,191 (1) 1,8 (1) 
0,1858 (6) 0,5889 (8) 0,488 (1) 1,5 (1) 
0,0584 (6) 0,4700 (8) 0,778 (1) 1,8 (1) 
0,1678 (7) -0.0735 (9) 0,099 (2) 2,9 (2) 
0,025 (6) 0,015 (7) 0,94 (1) 5 (1)* 

* B isotrope. 

atomes autres que le lithium restent inchang6s selon le 
module choisi, compte tenu des 6carts-type relatifs h ces 
param6tres. Par contre, le facteur d'agitation thermique 
isotrope du lithium diff6re sensiblement d'un cas fi 
l'autre: 14 ,6+4 ,1A 2 pour Li sur le site 2(a) et 
4,5 + 1,3 A 2 pour Li sur le site 4(g). Un essai d'affine- 
ment de la structure dans la description non centro- 
sym+trique Pn n'ayant abouti fi aucun r~sultat satisfai- 
sant (ellipso'ides de vibration thermique non d+finis pour 
certains atomes de phosphore et d'oxyg+ne), l'affine- 
ment final de la structure a 6t6 effectu6 avec le groupe 
d'espace centrosym&rique P2/n et Li en position 
g~n~rale 4(g). Rn,al = 0,029, w =  1, wR = 0,034, S 
= 3,128, (A/o)max --  0 , 0 0 ,  R --  0,040 avec la totalit+ des 
r6flexions ind6pendantes (1894 hkl). Ap < 1,50 e/k -3 
pr/~s du site du plomb. Facteurs de diffusion des atomes 
neutres et f ' ,  f "  relev+s dans International Tables for  
X-ray Crystallography (1974). Programmes SDP 
(Enraf-Nonius, 1979) appliques pour tousles calculs. 

Discussion. Les coordonn~es atomiques et les facteurs 
d'agitation thermique isotrope (B~q) sont rassembl6s 
dans le Tableau 1.* 

L "anion polyphosphate 
La maille ~l~mentaire est travers~e par deux cha3nes 

(PO3)oo centrosym6triques qui se d~velopment parall~le- 
ment fi la plus petite dimension c (Fig. 1). Chaque 
cha3ne poss6de une p~riode de cinq t&ra6dres, dont 
trois sont ind6pendants et deux axes 2 situ~s en x = ¼, 
z = ¼ et x = ¼, z = ¼. L'atome de phosphore P(3) et 
l'atome d'oxyg6ne O(L22) occupent respectivement les 
positions sp6ciales 2(e) et 2(/) sur ces deux axes (Fig. 
1). Jusqu'fi present, seule une pseudo-p6riode de cinq 
t6tra~dres ind~pendants &ait rencontr~e dans les 

* Les listes des facteurs de structure et des param6tres thermiques 
anisotropes ont 6t6 d6pos6es au d~p6t d'archives de la British 
Library Lending Division (Supplementary Publication No. SUP 
42789:16 pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant fi: The 
Executive Secretary, International Union of Crystallography, 5 
Abbey Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 



Tableau 2. Distances interatomiques (A) et angles de 
liaison (o) dans la chafne (PO3)c~ e t  dans les environne- 

merits cationiques 

cha"mes de p6riode dix (Martin, Tordjman & Durif, 
1975; Guitel & Tordjman, 1976). Ce type de chaine est 
donc tout ~t fait nouveau dans le domaine des 
polyphosphates. 

Les valeurs des distances interatomiques et des 
angles de liaisons dans ces chalnes sont donn6es dans le 
Tableau 2. Elles sont en accord avec celles d6j~t 
observ6es dans les chaJnes infinies de polyphosphate: 
PbLi(POs) 3 (Guitel & Brunel-Laiigt, 1977), Zn(PO3) 2 
(Averbuch-Pouchot, Durif & Bagieu-Beucher, 1983) et 
ZnAg(PO3) 3 (Averbuch-Pouchot & Durif, 1983). 

Environnement du plomb 
Le plomb est entour+ de sept atomes d'oxyg6ne tous 

ext6rieurs aux cha3nes h des distances comprises entre 
2,45 et 2,93 A (Tableau 2). Le m~me type d'environne- 
ment du plomb se retrouve dans d'autres phosphates, en 
particulier dans le polyphosphate mixte de plomb et de 
potassium PbK2(PO3) 4 (Brunel-Laiigt & Guitel, 1977). 
Les poly6dres de plomb PbO7 s'encha~nent parall6le- 
ment h la diagonale (a + e) en mettant en commun une 
ar&e (Fig. 2). La plus petite distance Pb -Pb  est de 
4,218/~. 

Environnement du lithium 
Etant donn6 sa position d6cal6e par rapport au centre 

de sym&rie le lithium ne poss6de que cinq voisins 
oxyg6ne au lieu de six. Le poly6dre LiO 5 est une 
pyramide /t base pseudo-quadratique O(E12)-  
O(E31)-O(E12")-O(E31") (Fig. 3). L'atome de 
lithium est ~t 0,46/k du plan de base. Les distances 
Li--O s'&alent de 1,973 ~t 2,439 A, (Tableau 2). Une 
telle coordination du lithium est pr6sente dans la 
structure de l'hexam&aphosphate mixte CuzLi2P6018 
(Lafigt & Durif, 1974). 

¢[__ . 

• " '" I P':~ ' a ~  ' ~ ~  oL,, _o 

Fig. 1. Projection de la structure sur le plan ae. Mise en ~vidence des 
cha~nes (POs)~. 

Anion polyphosphate 
P( I ) O(E I I) O(L 12) O(L31) O(E 12) 
O(EI 1) 1,491 (4) 109,3 (2) 107,2 (3) 119,8 (3) 
O(L 12) 2,524 (6) 1,602 (4) 101,5 (2) 106,3 (3) 
O(L3 l) 2,486 (6) 2,477 (6) 1,597 (4) I I 1,2 (3) 
O(EI2) 2,571 (6) 2,468 (6) 2,539 (6) 1,480 (4) 

P(2) O(E2 I) O(L 12) O(L22) O(E22) 
O(E21) 1,492 (4) 108,6 (2) 110,7 (3) 116,7 (3) 
O(L12) 2,502 (6) 1,588 (4) 100,5 (3) 111,3 (3) 
O(L22) 2,542 (6) 2,448 (4) 1,596 (3) 107,9 (2) 
O(E22) 2,535 (6) 2,539 (6) ~ 1,487 (4) 

P(3) O(E3 I) O(L3 I) O(L3 I') O(E31') 
O(E31) 1,489 (5) 105,0 (3) 110,7 (3) 121,2 (5) 
O(L3 I) ~ 1,594 (4) 102,8 (4) 110,7 (3) 
O(L31') 2,536 (7) 2,492 (9) 1,594 (4) 105,0 (3) 
O(E31') 2,594 (13) 2,536 (7) 2,447 (6) 1,489 (5) 

P(I)-P(2) 2,910 (2) P(I)-O(LI2)-P(2) 131,6 (3) 
P(2)-P(2') 2,884 (3) P(2)-O(L22)-P(2') 129,2 (4) 
P(I)-P(3) 2,936 (2) P(I)-O(L31)-P(3) 133,8 (3) 

Environnement du lithium 
Li O(EI2) O(E3 I) O(EI 1) O(E3 I") O(EI2") 
O(EI2) 2,01 (4) 92 (2) 90 (2) 82 (1) 152 (2) 
O(E31) 2,987 (7) 2,13 (4) 124 (2) 157 (2) 91 (2) 
O(EI I) 2,955 (6) 3,806 (9) 2,18 (4) 78 (1) 1 I1 (2) 
O(E31") 2,936 (7) 4,482 (12) 2,921 (6) 2,44 (4) 85 (2) 
O(EI2") 3,872 (8) 2,936 (7) 3,426 (7) 2,987 (7) 1,97 (4) 

Li-P(I) 3,22 (4) Li-P(3") 3,52 (4) 
Li-P(I")  3,10 (4) Li-Pb 3,24 (4) 
Li-P(3) 3,23 (4) Li-Pb" 3,40 (4) 

Environnement du plomb 
Pb-O(EI I) 2,451 (4) Pb-(OE22) 2,503 (4) 
Pb-O(EI2) 2,529 (4) Pb-(OE22") 2,750 (4) 
Pb-O(E21) 2,927 (4) Pb-(OE31) 2,509 (5) 
Pb-O(E21') 2,621 (4) 

Pb-P(1) 3,657 (1) Pb-Pb' 4,218 (0) 
Pb-P(2) 3,655 (1) Pb-Pb" 4,371 (0) 
Pb-P(3) 3,718 (2) 

(') Position/~quivalente par l'axe 2; (") position/~quivalente par le centre de 
sym6trie. 

°[ T T 
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1 1 
Fig. 2. Projection sur le plan ab de l 'enchainement des poly6dres 

cationiques de coordination du plomb PbO 7 et du lithium LiO 5. 



650 UN POLYPHOSPHATE MIXTE DE PLOMB ET DE LITHIUM, Pb2Li(PO3) 5 

Les pyramides LiO 5 sont isol6es les unes des autres 
(Li--Li = 5,523 A) par les ch03nes de t&ra~dres PO4 et 
par les cha~nes de poly6dres PbO7 reli~es entre elles par 
la centrosym&rie. La liaison avec ces derni6res cha~nes 
est assur6e selon b par une face et une ar~te communes 
(Fig. 3). 

Il est fi noter que, dans ce site, le cation peut avoir 
deux faqons de se comporter: 

- so i t  il se distribue statistiquement, avec un taux 
d'occupation ~gal 5. 0,5 entre les deux positions 
centrosym&riques de 4(g), distantes de 0,96/~; 

- so i t  il se d6place tr6s rapidement entre ces deux 
positions de part et d'autre du plan central de la 
bipyramide. 
La diffraction des rayons X ne permet pas de distinguer 
ces deux types de d~sordre, l'un statique, l'autre 
dynamique. 

Mesures de conductivitd 
Les valeurs anormalement ~lev6es des facteurs 

d'agitation thermique de Li et de O(E31) ainsi que 
l'occupation partieUe du site de lithium pourraient &re 
~galement les signes d'une conduction ionique par le 
lithium dans la structure de PbELi(PO3) v 

Dans le but de v6rifier cette autre hypoth~se, des 
mesures de conductivit6 ont 6t6 effectu6es par la 
m&hode des imp6dances complexes. Les r~sultats 
obtenus ont montr~ que PbELi(PO3) 5 est en fait un 
mauvais conducteur /l temperature ambiante. Seule- 
ment une faible conductivit6 ionique a bt~ d~cel6e fi plus 
haute temp6rature: a =  3,94 x 10 -6 ~-'2 -1 cm -l fi T =  
678K et a = l , 0 1 x  10-sf~-lcm -1 fi T = 7 0 7 K .  (Des 
d&ails sur ces mesures de conductivit6 seront publi6s 
ult6rieurement.) 

Etant donn6 le type de structure, il est fort probable 
que le transport d'ions soit assur6 en grande partie par 
le cation Li ÷. Un examen plus approfondi de l'arrange- 
ment structural fait apparaitre un canal de direction 
moyenne ( a - e )  qui pourrait 6ventuellement permettre 
le passage de l'ion Li ÷. 

Le chemin Li'--Li--L--L'--Li' . . .  qui serait alors suivi 
par le cation est mis en ~vidence sur la Fig. 1. Une 
densit~ relativement faible des ions Li t le long de ce 
trajet est favorable fi leur d~placement (Li+...Li ÷ 
= 5,93/k). Cependant, un goulot d'&ranglement assez 
&roit se pr~sente au niveau des atomes O ( E l l ) -  
O(E31). Son diam&re de 3,8/k est inf~rieur fi deux fois 
la somme des rayons de l'ion Li t et de l'oxyg~ne, soit 
4,2 A. Ce r~tr~cissement peut expliquer la mauvaise 
conductivit~ du compos~ fi temperature ambiante. 
Lorsque la temperature croit, le diam&re du canal et les 
vibrations thermiques des atomes augmentent, en 
particulier celles de O(E11) et O(E31) dont les plus 
importantes sont justement parall~les au diam&re 
O(E11)-O(E31).  I1 devient alors possible fi l'ion Li t de 
se d~placer fi l'int~rieur d'un tel canal. 

Les faibles valeurs de la conductivit~ de Pb2Li(PO3)5 
pourraient aussi provenir du type de chemin suivi par 
l'ion Li t. En effet, ce chemin &ant pratiquement 
unidimensionnel, le d~placement de l'ion Li t et par suite 
les propri&~s de conduction du compos~ seraient plus 
affect~s par la presence d'imperfections ou d'impuret~s 
dans les cristaux que dans le cas d'une migration bi- ou 
tridimensionnelle (Aubert, 1978). 

En conclusion de cette &ude de Pb2Li(PO3) 5 effec- 
tu~e avec les rayons X, il apparMt peu probable que le 
cation Li occupe un site octa~drique au centre de 
sym&rie off il se trouve soumis alors fi une forte 
agitation thermique. La diffraction des neutrons pour- 
rait confirmer la position du lithium ~cart6e du centre de 
sym&rie, mais elle ne serait pas suffisante pour d~finir le 
type de d~sordre. 

Nous remercions M A. Hammou, Makre de Con- 
f6rences fi l'Universit6 Scientifique et M~dicale de 
Grenoble, pour l'aide apport~e lors de l'&ude de la 
conductivit~ de Pb2Li(PO3)5 . Ces mesures ont &6 
effectu6es dans le Laboratoire d'Energ&ique Electro- 
chimique, Institut National Polytechnique de Grenoble. 

c I 

I o(e22) I Rle3~ o~12J 

r 

b 

Fig. 3. Projection partielle sur le plan bc de l 'enchainement des 
poly~dres de coordination PbO 7 et LiO v 
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Abstract. SrI2.2H20 , M r =  377.5, orthorhombic, 
Pcmn, a = 15.5805 (8), b = 4.3403 (3), c = 
9.8814 (7) A, V =  668.22 (5) A 3, Z =  4, Dx= 
3.75 Mg m -3, Mo Kt~, 2 = 0.71069 A, ~ = 
16.87 mm -~, F(000) = 656, T =  293 K, R = 0.024 for 
1121 reflections. SrI2.2H20 crystallizes in a hitherto 
unknown structure type. The structure consists of 
distorted face-shared Srls(H20)4 tricapped trigonal 
prisms forming columns and channels along [010]. The 
S r - I  distances range from 3.372 (1) to 3.842 (1)A;  
the S r - O  distances are 2 .682(2)  and 2.731 (2)A. 
From the infrared spectra of isotopically dilute samples 
it is shown that the H20 molecules, which form weak 
hydrogen bonds to I-  ions, are distorted, i.e. there are 
two different H positions for each H20 molecule. 

Introduction. As part of spectroscopic and structural 
studies on alkaline-earth halide hydrates (Lutz & 
Christian, 1982, and references therein; Buchmeier, 
1984; Engelen, Freiburg & Lutz, 1983), the crystal 
structure of SrI2.2H20 was determined by single-crystal 
X-ray methods. Strontium iodide dihydrate first 
described by Hfittig & Slonim (1929) was recently 
confirmed by thermoanalytical studies (Buz/tgh-Gere, 
Sztatisz & Ghl, 1979). Srlv2H20 is very sensitive to 
light and moisture. 

Experimental. Single crystals of SrI2.2H20 were pre- 
pared by heating an aqueous suspension of SrIE.6H20 
in a glass tube at 383 K (oil bath) under a nitrogen 
stream for removing water vapour. The dry residue was 
placed in an argon glove box and mixed with paraffin 
oil to separate the crystals from powdery material. 
Polycrystalline samples were obtained by rehydration 
of anhydrous SrI 2 with stoichiometric amounts of H 2 0  
(Lutz, Becker, Mertins & Engelen, 1979). A needle-like 
crystal (0.1 x 0.1 x 0.6 mm) was mounted in a sealed 
glass capillary on an Enraf-Nonius CAD-4 diffrac- 
tometer. Graphite-monochromatized Mo Kct radiation 
was used. The intensities of 1891 unique reflections 
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Table 1. Fractional coordinates and equivalent iso- 
tropic temperature factors with e.s.d.'s in parentheses 

B e  q 4 V V R - - 
: "3 ~ i  ~ j t " i j ~ l i ' g l j  • 

x y z Beq(fk 2 X 87r 2) 
Sr 0-38154 (5) 0.75 0.16797 (7) 2.30 (I) 
I(1) 0-59933 (3) 0-75 0.09152 (4) 1.828 (6) 
I(2) 0.34260 (3) 0.75 0.50591 (5) 2.596 (8) 
O(1) 0.4599 (3) 0-25 0.2813 (5) 2-6 (l) 
0(2) 0.2842 (3) 0-25 0.2114 (5) 2.6 (1) 

[20 _< 80 °, ctr-20 scan, (sin0)/2 < 0.905 A -Z, range of 
hkl 0 <_ h <_ 28, 0 _< k __ 7, 0 _< l_< 17] were corrected 
for Lorentz and polarization effects (Enraf-Nonius, 
1982). 770 reflections with I _< 2or I (err from counting 
statistics) were considered unobserved. An empirical 
correction for absorption (North, Phillips & Mathews, 
1968) was made by q/ scans (range of transmission 
from 1.0 to 0.75) and for intensity decrease by 
measuring three standard reflections (724, 206, 116; 
100% >_1>88.5%).  The Sr and I positions were 
determined from a Patterson synthesis, the O positions 
from a subsequent electron density summation using 
scattering factors for Sr °, I °, and O ° (International 
Tables for X-ray Crystallography, 1974). Full-matrix 
least-squares refinement of positional and anisotropic 
thermal parameters, extinction coefficient, and scale 
factor (Np= 32) based on the F magnitudes of 1121 
reflections with I > 2tr~ gave a final R = 0.024, wR 
= 0 . 0 2 6  ( w =  1/a~), S =  1.563, and an extinction 
coefficient of 6.33 (4) x 10 -7. The ratio of maximum 
least-squares shift to e.s.d, in the final cycle was 0.002 
and the maximum height in the final difference Fourier 
synthesis 2.5 e A -3. The final atomic coordinates and 
thermal parameters are given in Table 1.* Cell 

* Lists of structure factors and anisotropic temperature factors 
have been deposited with the British Library Lending Division as 
Supplementary Publication No. SUP 42753 (22 pp.). Copies may 
be obtained through The Executive Secretary, International Union 
of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester CHl 2HU, England. 
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