
S H O R T  C O M M U N I C A T I O N S  509 

Acta Cryst. (1962). 15, 509 

B o n d  a n g l e s  i n  ( P C F a ) s .  A C o r r e c t i o n .  By CAROL J .  SPENCER, PAUL G. SIMPSON and V~rILLIAM N. LIPSCOMB, 
Department of Chemistry, Harvard University, Cambridge 38, Massachusetts, U . S . A .  

(Received 26 September 1961) 

Table 3. (Revised). Bond angles in (PCF3) 5 

PPP 
123 93"9 ° 
234 102.7 
345 98.0 
451 108.3 
512 103.3 

CPP 
115 95.6 ° 
112 94.2 
221 94.6 
223 95.1 
332 99.4 
334 I00.5 
443 107.8 
445 96.9 
554 95.7 
551 96.6 

FCP 

111 111.0 ° 
1'11 120.0 
1"11 107.8 
222 114.5 
2'22 107.0 
2"22 109.6 
333 109.3 
3'33 110"6 ° 
3"33 116.2 
444 115.3 
4'44 108.1 
4"44 110-2 
555 116-0 
5'55 109.8 
5"55 108.3 

FCF 
I ' l l  108 ° 
1"11' 105 
111" 104 
2"22 105 
2"22" 112 
222" 109 
3'33 107 
3"33' 109 
333" 105 
4"44 106 
4"44" 109 
444" 108 
5'55 108 
5"55' 107 
555" 107 

I n  Table 3 of the  X- ray  diffraction s tudy  of (PCF3) 5 
(Spencer & Lipseomb, 1961) incorrect  values of the  bond  
angles were repor ted  owing to the  use of an incorrect  cell 
pa rame te r  in the input  of the comput ing  program.  
A revised Table 3 is given here,  from which a considerably 
greater  in ternal  consistency m a y  now be perceived among  
the bond  angles wi th in  the  (PCF3) 5 molecule.  A fur ther  
discussion of these bond  angles and a comparison of the  
(PCF3) s molecule wi th  closely related molecules also 
containing small  rings will be published by  Prof.  J .  
Donohue,  who very  k indly  called our a t t en t ion  to the  
erroneous bond  angles repor ted in our earlier paper.  
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Z u r  K r i s t a l l s t r u k t u r  d e s  Z i n n - I I - f l u o r i d e s .  Von G. BEROEREOFr, Anorganisch-ch~misches Institut der 
Universitdt Bonn, Germany 

(Eingegangen am 10. Dezember 1961) 

Als Bei t rag  zu der  noch wenig un te r such ten  Kristal l-  
chemie des Zinns in seiner zweiten Oxydat ionss tufe  
wurde  die E r m i t t l u n g  der  S t ruk tu r  des durch  seine 
physikal ischen Eigenschaf ten  auffal lenden SnFe in An- 
griff genommen.  Aus Weissenberg- und  Pr~zessions- 
au fnahmen  eines aus flusssaurer LSsung gewonnenen  
Kristal lspl i t ters  mi t  e inem mi t t l e ren  Durchmesser  yon 
0,15 ram. ergab sich die monokl ine  Elementarze l le  zu: 

a=13 ,46 ,  b=4 ,92 ,  c = 1 3 , 8 6 A ;  f l=109,5 °. 

Halb ie r t  m a n  die c-Achse, so deck t  sich das Achsen- 
verh~ltnis mi t  den  yon  Marignac (1857) gemessenen 
Wer t en :  

Diese Arbei t :  2,736 : 1:1,4085; fl -- 109,5 °. 
Marignac : 2,7204:1 : 1,4078 ; fl = 109 ° 24'. 

Die yon  Nebergal l  (1952) angegebene Pu lve rau fnahme  
enthRlt im wesent l ichen n u t  s tarke Reflexe (s.u.). Aus 
den AuslSschungen folgen die R a u m g r u p p e n  C~h-C2/c 
und C4s-Cc. Marignac gibt  die Klasse Ceh an. Aus der  
pyknomet r i sch  zu d 25 =4,57 g.cm. -a bes t immten  Dichte  
folgen 16 SnF 2 in der  Elementarzel le .  

Auf verschieden lang mi t  Me Ka-S t r ah lung  bel ichte ten  
Weissenbergaufnahmen gesch~ttzte Intensi tRten wurden  
n u t  mi t  Lorentz-  und  Polar isat ionsfaktor  korrigiert .  Die 
Beobaehtung,  dass ca. 20% der  F - W e r t e  durehschni t t -  
lich zehnmal  so s ta rk  waren  wie die iibrigen, wies auf 
eine spezielle Lagever te i lung der  Z inna tome hin. Die auf 
den Pr~izessionsaufnahmen auf t re tenden  PseudoauslS- 
schungen:  0]cl sehr s ta rk  n u t  mi t  1 = 8n, hk0 sehr s ta rk  
n u t  mi t  h =4n und ]c =2n, die Pa t t e r sonpro jek t ion  auf 
(010) und  anschliessende Verfeinerung mi t  Fourier-  u n d  
Least -Squares-Methoden (hO1 und h ll Reflexe) ffihrte auf 
die Koord ina t en :  

R a u m g r u p p e  C~h-C2/c : 

4 Sn in (b): 0, 1 ~, 0; 
4 S n  in (e): 0, y, ¼ mi t  y ~ 0; 
8 S n  in ( f ) :  x , y , z  mit  x=0 ,242 ,  y = 0 , 9 8 ,  z--0,121. 

Nur  die Abweichung der  Sn-Paramete r  aus x = ~  u n d  
z--~ s- um 0,008 bzw. 0,004 bewirk t  einen Bei t rag  der  
Sn-Atome zu den schwachen Reflexen.  Da  dieser nu r  
gerade den Fluorbe i t rag  erreicht,  zeigt eine Fourier-  
Synthese mi t  den aus Sn-Lagen berechneten  Vorzeichen 
keine eindeutige AuflSsung der  F luora tome.  

Die Z inna tome bilden ffir sieh nahezu  eine te t ragonal  
innenzentr ier te  Zelle wie sie der  Ru t i l t yp  besitzt.  Die 
Abmessungen und  Symmet r iee lemente  dieser Pseudozelle 
lassen aber  eine Verwandtschaf t  zum Rut i l  fraglich 
erscheinen. Es wurde  vie lmehr  auf Grund der  allerdings 
vieldeut igen Sn-F-Vek to ren  des Pa t t e r sond iagrammes  
auf (010) und  der kurzen  b-Kons tan te  ein St ruktur-  
vorschlag aufgestellt ,  in dem drei verschiedene Sn-F-  
Koordina t ionspolyeder  zu einem dreidimensionalen Ge- 
riist verkni ipf t  sind. Fiir  die Reflexe (hO1) erreehnet  sich 
ein R-Wer t  yon  18% und  es ergeben sich plausible Atom- 
abst~nde.  Wie eine Rechnung  mi t  willkfirlichen Fluor-  
P a r a m e t e r n  zeigt, ha t  die Lage der  Z inna tome aber  
einen so grossen Einfluss auf den R-Wef t ,  dass der  an 
und  fiir sich als b rauchbar  zu bezeichnende Wer t  ftir den 
St rukturvorschlag  n icht  als beweisend angesehen werden  
kann.  Die Arbei t  soil deshalb mi t  besseren In tens i t~ ten  
fortgesetzt  werden.  
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