Abb. 2. YIP--NMR-Spektrum (36, 431 MHz) von CH;(t-C4Hg)(S)Br.

CDX
7 b
A,B] AB,
Ay A Mj
e’
A, Indor A; Indor

Abb. 3. '"H -NMR-Spektrum (90 MHz) des Reaktionsgemisches (oben)
sowie zwei INDOR-Spektren (unten), aufgenommen {iber die Protonen-
resonanzsignale A| und Aj; der Komponente CHj(t-C4Hy)P(S)Br. Die
Signale der einzelnen Komponenten sind durch GroBbuchstaben
bezeichnet.
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Kristall- und Molekiilstruktur von
4-Methyl-pentaleno(6,6a,1,2-def |heptalen

Von H. J. Lindner(*]

Um weitere Aufschliisse ilber das 4-Methyl-pentaleno-
[6,6a,1,2-def heptalen (1) Cy7H 3 (1), ein polycyclisch konju-
giertes, nichtbenzoides System mit 4n w-Elektronen (n = 4),
durch Bestimmung der Molekiilgeometrie zu erhalten, wurde
eine Rontgenstrukturanalyse durchgefiihrt.

(1) kristallisiert in schwarzen, monoklinen Nadeln: die
Raumgruppe ist P2; mit den Gitterkonstanten a = 8,04 -
0,02, b= 6,67 = 0,02, ¢=1094+ 0,02A;8 = 1069 + 0,1°.
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Die Elementarzelle enthiilt zwei Molekiile. Die Intensitdten
von 986 symmetrieunabhingigen Reflexen der Schichten
hOl bis h4l wurden mit einem automatischen, lochstreifen-
gesteuerten Weissenbergdiffraktometer, System Stoe-Giittin-
ger, mit CuK,-Strahlung gemessen und in der liblichen Weisc
korrigiert.

Mit Hilfe der symbolischen Additionsmethode fir nicht
zentrosymmetrische Kristalle nach Karle und Karle 2] konn-
ten die Phasen von 165 Reflexen mit E-Werten > 1,2 be-
stimmt werden. Die Fouriersynthese mit den E-Werten dieser
Reflexe fiihrte zu einem Strukturmodell, das durch weitere
Fouriersynthesen und nach der Methode der kleinsten Qua-
drate mit isotropen Temperaturfaktoren bis zu einem R-Fak-
tor von 0,096 verfeinert wurde.

Das Molekiil ist eben gebaut. Die Bindungsldngen und -win-
kel sind aus den Abbildungen 1 und 2 zu entnehmen.

Abb. 1. Bindungslingen in (1); Standardabweichungen: ~ 0,02 A.

Abb. 2. Bindungswinkel in (/); Standardabweichungen =~ 1°.

Die in den Bindungslingen auftretende Alternanz stimmt mit
den Ergebnissen quantenchemischer Rechnungen weitgehend
iiberein [31,

Eingegangen am 17. Juli 1968 [Z 854)

[*] Dr. H. J. Lindner
Institut fiir Organische Chemie der Technischen Hochschule
61 Darmstadt, SchloBgartenstraBe 2

[1] K. Hafner, R. Fleischer u. K. Fritz, Angew. Chem. 77, 42
(1965); Angew. Chem. internat. Edit. 4, 69 (1965).

[2]1 J. Karle u. I. L. Karle, Acta crystallogr. 2/, 849 (1966); 2!,
860 (1966).

[3]1 U. Miiller-Westerhoff, noch unveroffentlicht.

795





