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(Eingegangen am 

Entsprechend  Angaben von Wolynski  & Ssewrjukow 
(1955) gelang es, durch vorsichtigen thermisehen Abbau 
yon SnS 2 eine schwarz - -  gepulvert  t iefbraun - -  gef/~rbte 
Phase  der Zusammensetzung Sn2S a mi t  eigenem Debye -  
Scherrer-Diagramm zu erhalten.  

Versuche einer rhombischen Indizierung mi t  dem 
analy t i schen  Verfahren yon  Lipson (1949) versprachen 
Erfolg, brauchten  aber nicht  fortgesetzt  zu werden, da 
es gelang, durch Erhi tzen  eines Gemisches yon SnS~ und  
S n S -  desgleichen auch yon SnS2 und  Sn, SnS und S 
sowie Sn und  S ~ i n  st6chiometrischen Mengen in 
abgeschmolzenen Quarzampullen die Phase  SngS a in 
Form yon  ffir R6n tgenaufnahmen  brauchbaren nadel- 
f6rmigen Einkr is ta l len zu gewinnen. Die Nadelachse liegt 
parallel  zu [001], senkrecht  zu [010] besteht  gute Spalt- 
barkeit .  

Mit C u K a - S t r a h l u n g  in grosser Zahl angefert igte 
Drehkristall- ,  Weissenberg- und  Precessionaufnahmen 
ergaben rhombische Symmetr ic  und die Gi t te rkons tan ten  

a--8,864, b--14,020 und c - - 3 , 7 4 7 / ~ .  

Die yon  uns zu d--4,87 g.cm. -a bes t immte  Dichte fi ihrt  
zu vier (4,10) Formeleinhei ten in der Elementarzelle.  
Die beobachteten Ausl6schungen sind charakter is t isch 
f~ir die Raumgruppen  D~-Pnam und C~v-Pna2 I. Weis- 
senbergaufnahmen um [001] lassen ftir hkO die gleiche 
Intensit/~tsverteilung erkermen wie ffir hk2. 

Alle diese Tatsachen machen  das Vorliegen des Struk- 
tu r typs  E24 wahrscheinlich. In  diesem Typ kristall isieren 
die Substanzen NH4CdC13, KCdC1 a und RbCdC13 mi t  der 
Raumgruppe  D~-Pnam (Brasseur & Pauling, 1938; 
MacGillavry,  Ni jveld ,  Dierdorp & Kars ten ,  1939; 
Brandenberger ,  1947). Zum Beispiel ha t  die Ammonium- 
verbindung die Gi t te rkons tan ten  

a=8 ,96 ,  b=14,87 und c = 3 , 9 7 A .  

Auffallende Unterschiede im Gange der (hkO)-Intensit/~ten 
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zwischen Sn2S ~ und NHaCdC13 liessen sich bei Annahm~ 
gleicher Atomlagen dutch die verschiedenen Atomform- 
faktoren,  also im wesentl ichen durch den Ersatz  yon N H  4 
durch Sn, erkl/iren. 

Der Typ E24 erfordert  aus s t rukturel len Grfinden eine 
Formulierung des Sn2S 3 als SniI[SnIVSa], Z i n n ( I I ) -  
th ios tanna t  (IV), was auch vom chemischen S t a n d p u n k t  
aus wahrscheinlich ist. In te ressan t  ist, dass auch die 
Komponen ten  der komplexen Verbindungen,  die Alkali- 
halogenide und  SnS einerseits und CdCl~ und SnS~ 
andererseits jeweils untere inander  verwandte  Struktur-  
typen  ausbilden. 

Sn2S a besitzt  dieselbe Raumgruppe  wie SnS (Hofmann,  
1935), und auch die Gi t te rkons tan ten  beider Phasen  sind 
bis auf eine ungef~hre Verdoppelung in einer R ich tung  
/~hnlich. Die Symmetr ieeigenschaf ten der Achsen folgen 
aber dieser Analogie nicht,  sondern sind umgruppier t  
(Preen ffir SnS mi t  a--3,98,  b=4 ,33  und  c =  11,18 A). 

Zur Sicherung des ffir Sn~S 3 vorgeschlagenen Struktur-  
typs  ist eine Atomlagenbes t immung mi t  Four iersynthesen 
vorgesehen. E in  orientierender Versuch, mi t  tier gleichen 
pr~para t iven Technik das yon  Spandau & Klanberg  
(1958) erw/~hnte Ge2S 3 kristal l in darzustellen, brachte 
noch keinen Erfolg. 
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The crystal  s t ructure  of thiophene-2-carboxylic acid, or 
a- thiophenic acid, has been studied by  Care (1952), 
determined by  Nardelli,  F a v a  & Armellini (1958) and 
refined by  Nardelli ,  Fava  & Giraldi (1962). As par t  of 
a s tudy  of heterocyclic five-membered-ring carboxylie 
acids, we have collected new da ta  and confirmed the 
s t ructure  of Nardell i  et al. 

Whereas  Care measured only (010) and (100) projec- 
tions, failing to solve the (100) projection correctly, 
Nardell i  et al. recorded da ta  for the b axis layer  lines 
0 to 4, solving the s t ructure  by  comparison with  the 
isostructural  a-selenophenic acid. We have collected hkl 

data  about  a and b axes at  a tempera ture  of - 1 7 0  °C. 
and refined the s t ructure  by  least-squares techniques,  
using anisotropic tempera ture  factors, corrections being 
applied for molecular vibration.  At  the low tempera ture  
the cell dimensions are 

a = 5.665, b = 5.018, c = 19-551 2k, 
_+ 0.005 A; fl = 98.2 °. 

The space group is _P21/c. The axial  lengths are all 
sys temat ica l ly  less than  those reported by Nardell i  et al. 
for room temperature ,  a l though only the change in c 


