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The conformations of the unsaturated sugars and orlentatlons of the substltuents 
of I ,5-anhydro-3,4,6-tri-U-benzyl-Z-deoxy-D-~~~6~~~-hex-l-enltol (1) and ethyl-4,6- 
dl-O-acetyl-2,3-dldeoxy-~-r-D-eryt~zro-hex-2-enopyranoslde (2) were solved by du-ect 
methods of X-ray analysis, refined to R values of 4.1 oA for 1 and 4 9 ok for 2 The 
conformations are nearly half-chair, and relative arrangements of substltuents are 
gobemed by a fully extended shape for both molecules The orlentatlon about C-5-C-6 
IS gauche-gauche for 1 and gauche-trams for 2 The nearly planar arrangement of 
the C-l-C-2 bond and the auomerlc substltuent In 2 are m agreement with the 
‘cexo-anomeric effect” 

SOMMAIRE 

L’ana!yse de !a structure crlstallme des d&&s msaturCs 1,5-anhydro- 

3,4,6-tri-0-benzyI-2-d~soxy-D-arabmo-hex-l-Cnitol (1) et Cthyl 4,6-dl-0-acktyl-2,3- 
dldkoxy-z-D-krytlzro-hex-2-&opyranoside (2) a ete reahsCe dans le bur d’etudler la 
conformatlon des sucres hexopyranosyles msaturks et la dlsposltlon spatxaie des 
substltuants de ces sucres Les structures ont Cte resolues par les nethodes dlrectes 
et afinCes Jusqu’au facteur d’accord final R de 4,1x pour 1 et 4,9 oA pour 2 La 
conformation des cycles est volsme d’une structure “deml-chaise” et la dlsposltlon 
dans l’espace des substltuznts est telle qu’lls occupent le volume maxxmum La 
disposition autour d= la halson C-5-C-6 est gauche-gauche dans le cas de 1, elle 
est gartcize-trarzs dans le cas de 2 La coplan&tC de la halson C-l-C-2 et des atomes 
du substltuant anomkrlque de 2 est en accord avec I’effet “exo-anom&e” 

INTRODUCTION 

L’lmportance des sucres msaturk et de leurs Gactlons d’addltlon est Cwdente 
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1 2 

en synthbe osrdrque et peu d’exemples de dCnvCs pyranosrques samples msatures’ ’ 
ont Cte Ctt..drCs B I’ttat sohde Cette etude a et6 entreprrse pour precrser la conforma- 
tron des hex-I-&o- et hex-2-Cno-pyranoses 9 l’etat crrstalhn, tant en ce qui concerne 
le cycle msature lm-mEme que les substrtuants benzyle ou acetyle 

Le derive 1 a CtC prepare par benzylatron drrecte du 3,4,6-trr-0-acetyl-IS- 
anhydro-2-desoxy-o-arcrbrno-hex-I-enrtol selon Boullanger et al 3, et 2 par ~somb 

rrsatlon de ce mEme compose en presence d’etherate de trlfluorure de bore et d’Cthano14 

RESOLUTION ET AFFINEMENT DES STRUCTURES 

Les deux structures ont CtC resolues par les methodes drrectes B I’arde du 
programme MULTAN5, avec certames drfficultes dans le cas de la structure de 1 
5 cause du nombre relattvement restremt de donnees, provenant du petit volume du 
crlstal utrhse Les coordonnies et les parametres d’agltatron thermrque amsotrope 
des atomes de carbone et d’oxygene ont CtC affines par la methode des momdres 
carres, en utrhsant un programme drfferent pour chaque structure 

Dans le cas de 2, l’affinement a Cte reahse a I’arde d’une version locale de 
0RFLS6 (matrice complete) lusqu’au facteur d’accord final R = xl[Fcl - IF,II/ 
ZlFcl de 4 9 % Les atomes d’hydrogene, localls sur une s&e de Founer difference, 
ont CtC rntroduits dans les calculs de facteurs de structure mals non affines 

Dans le cas de 1, compte tenu du petit nombre de don&es, nous avons affine 
les groupes phenyles en blocs rrgrdes a l’arde du programme 0RION7, avec C-C = 
0 14 nm, C-H = 0.10 nm et des angles de 120’ Cette methode permet de faire 
varrer un nombre redurt de parametres (six parametres de posrtron par groupe 
phenyle) Les autres atomes ont CtC affines mdlvlduellement Tous les atomes d’hy- 
drogene ont ete mtrodurts en posrtron theorrque mars non affines Le facteur d’accord 
final est de 4 1% 

Les valeurs finales des parametres sont donnees dans les Tableaux I, II, III 
et IV, les distances et angles mteratomrques dans les Tableaux V, VI, VII et VIII, 
les angles de torsion dans les heterocycles sur la Fig 1 (conventron de srgne de Klync 
et Prelog) Les Figs 2 et 3 montrent la conformation des molecules’ et les Figs 4 
et 5, la drsposmon spatrale de ces demrtres 

DISCUSSION 

La structure des cycles msatures est sensrblement celle d’une “demr-chaise”. 
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TABLEAU II 

PARAhll3RES ATOMIQUES DES ATOMES D’HYDROGENE (X 103) DE lo 

- 

A tomes x Y Z “B” 

H-l 33 606 490 436 
H-22 121 730 585 493 
H-23 194 1088 474 3,6 
H-24 189 679 297 3,~ 
H-25 98 1149 321 X6 
H-A31 295 1010 565 420 
H-B3 1 247 806 640 4s) 
H-33 328 619 773 498 
H-34 422 310 813 5,s 
H-35 488 121 664 538 
H-36 460 242 476 530 
H-37 365 551 436 4,2 
H-A41 305 1082 360 438 
H-B41 301 821 250 
I-I-43 424 1060 273 x 
H-44 495 1331 151 614 
H-45 443 1623 9 6.8 
H-46 322 1643 -10 6.7 
H-47 251 1371 112 439 
H-A56 43 Loo0 154 3.9 
H-E56 119 1126 134 339 
H-A61 96 484 -18 495 
P >61 36 716 10 4.5 
H-63 214 871 -1 5,o 
H-64 265 1181 -135 5,6 
H-65 198 1368 -285 5,3 
H-66 79 1246 -302 4.6 
H-67 28 936 -168 4s 

aV~~r renvols au bes du Tableau I 



T
A

B
L

E
A

U
 

II
I 

P
A

R
A

M
fT

R
E

S
 A

T
O

M
IQ

IJ
E

I 
D

C
.5

 A
T

O
M

C
S

 N
O

N
 

H
Y

D
R

O
G

C
N

L
 

(X
 

10
”)

 
D

L
 2

” 

O
-5

 
C
-
l
 

O
-1

 
C

-l
 I

 
c-

12
 

c-
2 

c-
3 

c-
4 

04
 

c-
41

 
O

-4
2 

C
-4

2 
C

-5
 

C
-6

 
O

-6
 

C
-6

1 
O

-6
2 

C
-6

2 

50
46

 (4
) 

61
81

 (
6)

 
44

60
 (

5)
 

33
94

 (
8)

 
15

92
 (9

) 
73

10
 (

6)
 

68
81

 (
6)

 
51

31
 (

5)
 

34
66

 (
4)

 
40

28
 (

6)
 

58
92

 (
5)

 
20

89
 (

8)
 

34
85

 (6
) 

21
26

 (
6)

 
68

0 
(4

) 
-1

21
6 

(6
) 

- 
17

99
 (5

) 
-2

33
4 

(8
) 

15
8 

(1
) 

89
2 

(2
) 

13
67

 (I
) 

84
4 

(2
) 

14
17

 (3
) 

15
50

 (2
) 

I5
23

 (
2)

 
84

7 
(2

) 
12

82
 (2

) 
I2

49
 (

2)
 

89
4 

(2
) 

I7
04

 (
3)

 
43

9 
(2

) 
-3

78
 

(2
) 

-7
52

 
(I

) 
- 

13
04

 (2
) 

- 
14

26
 (2

) 
- 

I7
39

 (
2)

 

10
44

3 
(I

) 
10

85
1 

(2
) 

11
32

7 
(I

) 
11

95
5 

(2
) 

12
40

6 
(2

) 
JO

27
8 

(2
) 

95
03

 (
2)

 
91

52
 (

2)
 

85
86

 (
1)

 
78

07
 (

2)
 

75
60

 (
I)

 
73

06
 (

3)
 

97
94

 (
2)

 
94

89
 (

2)
 

10
13

5 
(I

) 
99

18
 (

2)
 

92
40

 (
1)

 
10

63
6 

(2
) 

3l
O

( 
7)

 
40

 (
1)

 
33

4 
(I

 I
) 

47
 (

I)
 

46
0 

( 
91

 
44

 (
I)

 
59

7 
(1

8)
 

62
 (

2)
 

60
4 

(1
9)

 
76

 (
2)

 
28

9 
(1

 I)
 

50
 (

2)
 

29
4 

(I
O

) 
51

 (
2)

 
26

6 
( 

9)
 

54
 (

2)
 

34
8 

( 
8)

 
69

 (
1)

 
31

2 
(I

I)
 

56
 (

2)
 

44
6 

(1
1)

 
10

7 
(2

) 
43

6 
(1

5)
 

83
 (

2)
 

26
6 

(1
0)

 
46

 (
I)

 
35

5 
(1

2)
 

63
 (

2)
 

31
7(

 
8)

 
60

 (
I)

 
30

3 
(I

 I
) 

43
 (

I)
 

43
7 

(1
0)

 
72

 (
1)

 
46

1 
(I

S)
 

57
 (

2)
 

34
 (

1)
 

36
 (

1)
 

35
 (

1)
 

39
 (

1)
 

37
 (

1)
 

47
 (

1)
 

44
 (

1)
 

35
 (

1)
 

35
 (

1)
 

35
 (

1)
 

41
 (

1)
 

60
 (

2)
 

31
 (

1)
 

29
 (

1)
 

33
 (

1)
 

38
 (

1)
 

40
 (

1)
 

43
 (

1)
 

0 
(2

) 
-1

7 
(2

) 
-1

 
(I

) 
3,

6 
17

 (
4)

 
-1

3 
(3

) 
-3

 
(I

) 
4,

0 
0 

(3
) 

5 
(2

) 
-3

 
(I

) 
4,

3 
2 

(b
) 

27
 (

4)
 

11
 (I

) 
5,

6 
-5

 
(6

) 
29

 (
5)

 
-4

 
(2

) 
5,

9 
-1

4 
(4

) 
3 

(3
) 

-2
 

(1
) 

4,
3 

5 
(4

) 
20

 (
3)

 
3 

(I
) 

4,
3 

24
 (

4)
 

3 
(3

) 
5 

(1
) 

3,
9 

47
 (

3)
 

2 
(2

) 
1 

I 
(1

) 
4,

7 

-2
3 

(4
) 

-1
2 

(3
) 

6 
(1

) 
4,

l 
33

 (
5)

 
16

 (
3)

 
3 

(1
) 

6,
4 

-2
3 

(6
) 

-4
2 

(5
) 

25
 (

2)
 

6,
3 

1 
(3

) 
-2

 
(3

) 
0 

(1
) 

3,
5 

-1
4 

(4
) 

8 
(3

) 
-3

 
(1

) 
4,

3 
-3

5 
(3

) 
-5

 
(2

) 
-2

 
(1

) 
4,

2 
10

 (
4)

 
-9

 
(3

) 
-6

 
(I

) 
3,

8 
-2

6 
(4

) 
-1

3 
(3

) 
-1

2 
(1

) 
5,

3 

-2
8 

(4
) 

4 
(4

) 
3 

(1
) 

5,
o 

. 

aV
ol

r 
re

nv
ol

s 
au

 b
as

 d
u 

T
ab

le
au

 
I 



6 hf. CESAFUO, J. GUILHEM, J -C. MARTIN 

TABLEAU IV 

PARAMETRES ATOhUQUES DES ATOMES D’HYDROGENE (X I@‘) DE 2= 

Atomes X Y I ‘B” 

H-1 731 62 1118 583 
H-All 252 26 1171 7s 
H-B1 1 466 61 1236 892 
H-Al2 56 170 1198 896 
H-B12 76 103 1289 11,8 
H-Cl2 257 187 1269 12,s 
H-2 821 201 1052 599 
H-3 751 191 911 794 
H-4 595 36 878 594 
H-A42 252 149 673 11,4 
H-B42 239 224 717 10 8 
H-C42 47 141 737 10.0 
H-5 227 89 1002 493 
H-A6 108 -18 903 4.0 
H-B6 326 -85 927 6.5 
H-A62 -199 - 143 1118 796 
H-B62 -136 -227 1077 795 
H-C62 -383 -197 1049 11,o 

WOK renvols au bas du Tableau I 

TABLEAU V 

LONGUEUR DE LIAISON DES ATOMES NON-HYDROGEhE POUR 1 (NV)= 

0-5-c-l 

O-5-C-5 
C-l-C-2 
C-2-C-3 
c-3-C-4 
c-3-o-3 
c-4-C-.5 
C-4-O-4 

0,137(l) 0-3-C-31 0,141(l) 
0,144(1) 0-31-C-32 0,149(l) 
0,132(2) 04-C-41 0 14w) 
0,149(2) 04l-C42 0,148(l) 
0.153(l) C-6-O-6 0,143(2j 
W4w) O-6-C-61 0,142(l) 
O,El~l) C-61-C-62 0,149(l) 
0,142(l) 

“Les ecarts-type sont mdlquees entre parentheses 

TABLEAU VI 

ANGLES DE LIAISON DES ATOMES NON-HYDROGENE POUR 1;“)” 

c-1-0-5-C-5 114,2 ( 8) 
O-S-c-I-c-2 124,2 (11) 
C-l-C-2-C-3 123,2 (11) 
C-2-C-3-C-4 110,2 ( 9) 
C-Z-C-3-0-3 109,5 ( 9) 
c-4-C-3-0-3 108,O ( 9) 
c-3-C-4-C-5 110,3 ( 9) 
c-3-c-4-o-4 113,2 ( 9) 
c-5-C-PO-4 105,7 ( 9) 
o-s-C-5-c-4 Ill,5 ( 9) 

=Vox renvol au has du Tableau V 

O-5-C-5-C-6 
C-4-C-5-C-6 
c-3-o-3-C-3 1 
0-3X-31-C-32 
c404-C41 
04-C4l-C42 
C-5-C-6-O-6 
C-6-0-6-C-61 
0-6-C-61-C-62 

107,l (8) 
115.5 (9) 
113,8 (8) 
109.5 (8) 
115,4 (8) 
111.6 (8) 
109,6 (9) 
112,1 (8) 
115,2 (8) 
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TABLEAU VII 

LONGUEUR DE LIAISON DES ATOMES NON-HYDROGENE POUR 2 (NM)= 

7 

o-5-c-1 
o-5-c-5 
c-1-0-1 
c-2-o-2 
O-l-c-l 1 
C-l 1-C-12 
C-2-C-3 
c-SC4 
C-PO-4 

0,142O (4) 
OJ431 (3) 
0,1407 (4) 
OJ493 (5) 
0,1422 (4) 
0,1491 (6) 
0,131l (5) 
0,1494 (4) 
0,145o (4) 

c-4-c-5 
0-4-C-41 
C-41-042 
C-41-C-42 
C-5-C-6 
C-6-O-6 
C-6-C-61 
C-61-O-62 
C-61-c-62 

0,1513 (4) 
0,1332 (4) 
41204 (4) 
0,1495 (5) 
0,1503 (4) 

0,143s (4) 
OJ356 (4) 
0,1185 (4) 
0,148s (5) 

Wow renvol au bas du Tableau V 

TABLEAU VIII 

ANGLES DE LIAISON DES ATOMES NON-HYDROGENE POUR 2 (‘) 

c-1-0-5-c-5 
0-5-c-1-0-1 
0-5-C-l-C-2 
O-l-c-l-C-2 
c-1-0-1-c-1 1 
O-l-c-l 1-c-12 
C- 1 -C-2-C-3 
c-2-c-3-c-4 
c-3-c-4-04 
c-3-c-4-c-5 
o-4x4-c-5 
c-4-0-4-c-41 

112,9 (2) 
Ill,8 (2) 
111,s (3) 
107.4 (3) 
113,9 (3) 
108,7 (3) 
122,4 (3) 
121,l (3) 
110,l (2) 
Ill,1 0) 
106,O 12) 
118,4 (2) 

C-5-C-6-O-6 
C-6-O-6-C-61 
0-6-c-61-0-62 
0-6-c-61-c-62 
O-62-C-61-C-62 
0-4-c-41-042 
04-c4l-c42 
O-42-C-41-C-42 
0-5-c-5-c-3 
O-5-C-5-C-6 
C-4-C-5-C-6 

108,7 (3) 
116,O (2) 
123,0 (3) 
1 IO,6 (3) 
126,3 (3) 
122,5 (3) 
111,6 (3) 
125,s (3) 
107,9 (2) 
107,s (2) 
Ill,5 (3) 

WOU renvol au bas du Tableau V 

c-5 o-5 
+46 

-13 
c-4 y; _, 

a 

C-l 

-0 
c-3 c-2 

1 2 

Fig 1 Angles de tomon (“) dam les cycles pyranoslques de 1 et 2 

Les &arts observes par rapport au plan moyen determme par la liarson CthylCmque 
et les deux atomes adlacents son: mdtques dans le Tableau IX 

Dans le cas du dCrrve 2,3-msature 2, la structure demr-charse est peu deformee 
L’mfluence des substrtuants sur cette structure est cependant importance pursqu’rl 
a CtC note recemment’, pour 1’Cthyl-6-O-benzyl-2,3,L1-tr~dCsoxy-4-lodo-a-~-hex-2-~no- 
pyranosrde, une structure oti C-5 et O-5 sont respectwement a -60 pm et 16 pm 
du plan moyen correspondant. 
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Fig 2 Vue perspectwe de 1 

._62- c-62 

C-6 
r‘\ C-42 

c-2 

Fig 3 Vue perspectwe de 2 

La dlsposrt!on dans I’espace des substltuants correspond & l’occupatlon du 
volume maxtmum Dans le cas du d&iv& benzyle, la halson O-C benzylrque est 
senslblement antiparalMe B Ia halson C-C du c@e pyranose. La dCformatton est 
cependant Importante pour le substltuant port6 par le carbone allyhque C-3 (Tableau 
X) Dans le cas du d&w6 a&y% 2, les atomes d’oxygthe du groupement carbonyle 
et le carbone porteur du substltuant sont &&p&s (Tableau XI) Cependant on peut 
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Fig 4_ Empllement moleculalre de 1 ProJectIon parallele a l’axe b 

TABLEAU IX 

DISTANCES (PITI) PAR RAPPCRT AU PLAN hlOYEY DES ATOMES MARQUESa DANS 1 FT 2 

Compos6 o-s 

1 0* 
2 31 

aPar une asterlsque 

C-I C-2 c-3 c-4 c-s C-6 

3* -3* 1* 32 -40 -23 
1* 1* -I* --I* -4s -18 

TABLEAU X 

ANGLES ENTRE ATOMES DE CARBONE ET D’OXYGENE DES GROUF’EMENTS SUFJSTITUANTS DE 1 ET 2 

Compose’ 

1 

2 

Angles cited-es Va fews obser t &es ( “) 

c-4-c-3-o-3-C-3 1 149,85 
c-5-C-4-04C~l 176,36 
C-S-C-6-O-&C-61 167,51 

c-s-C404-C41 142,88 
C-5-C-6-O-6-C-61 160,26 
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Fig 5 Empdement moleculalre de 2 ProJectton parallele a l’axe b 

TABLEAU XI 

ANGLES ENTRE ATOMES DE CARBOhE ET D OYYGENE DU GROUPE CARBONYLE DES GROL’PEMEb?S ACimES 

DE2 

Angie dledre Valeurs observPes (“1 

C40-4-C-41-O-42 - 295 

C-6-0-6-C-61-0-62 - 5,60 

H4-6-C-6-O-6-C-61 4i,82 

HB-6-C-60-6-C-61 - 75,38 

O&l 

Bz,tgF _o+i5>Et 
gauche-gauche gauche- tram 

1 2 

ScnEma 1 
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TABLEAU XII 

ANGLES DIEDUES AIJTOUR DE LA LIAISON C-5-C-6 DE 1 ET 2 

Composk Angles dledres F*aleurs observees ( “) 

1 o-6-c-6-c-5-o-5 - 70 
o-6-c-6-c-5-c-4 54 

2 0-6-c-6-c-5-0-5 59 
0-6-c-6-c-5-c-4 - 118 

OMe 

U 

6Me 

3 

Schema 2 

4 

noter que la structure est senstblement decalee, been que le groupe acetyle substituant 
C-5 ne sott pas rtgoureusement brssecteur du plan des deux liaisons C-6-HA-6 et 
C-6-HB-6 et que les distances HA-6-O-62 (0,243 nm) et HB-6-0-62 (0.285 nm) 
soient notablement differentes 

La conformation autour c!t la halson C-5-C-6 est parttcuherement mteressante 
elle est de type gauche-gauche legerement deformee pour 1, alors qu’elle est de type 
gauche-trans pour 2 (votr Schema 1) Les valeurs correspondantes des angles dkdres 
sont donnees dans le Tableau XII Cette difference de conformatton entre les deux 
structures 1 et 2 5 l’etat sohde n’est “a priors” pas exphcable par des constderattons 
sttrtques ou electromques Dans le cas des d&iv& de type gafactop*‘o methyl-2- 
chloro-2-dksoxy-M-D-galactopyranoside (3) et methyl-4,6-dtchloro-4,6-dtdesoxy-a-D- 
galactopyranostde (4) oh les contramtes steriques pour la rotatton autour de C-5-C-6 
sont mmimales, les structures de type trans-gauche correspondent au mmrmum 
d’mteractlons dlpolatres entre les haisons C-5-O-5 et C-6 substttuant (van Schema 2) 
En s&e gZuco mtervrennent a la fors l’encombrement st&rque du substltuant port& 
par C-4 et la polante de la hatson C-PO-4 D’autres exemples &cents de 1~ httera- 
turel confirment cependant dans le cas d’un substttuant benzoate sur C-6 une dts- 
posttron gauche-trans Sr l’on observe Ies parametres r m n de 1 en solutton (benzene- 
&), les valeurs des dkplacements chtmtques pour HA-6 et HB-6 6 3,78 et 6 3,73 
et des couplages J, 6A 4 Hz, J5,6B 2 Hz semblent bien mdiquer un Cqukbre entre 
dtvers rotambres Les deplacements chrmlques de HA-6 et HB-6 de 2 sont egalement 
tres votsms, mars les constantes de couplage avec H-5 ne peuvent Ctre dCtermm&es 
avec precision 
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TABLEAU XIII 

ANGLES ENTRE GROUPEhlENT El-HOxyLE ET CYCLOPYRANOSIQUE DE 2 

Angles dlPdres Valeurs observ6e.s (“) 

C-l 1-O-l-c-l-c-2 - 174,49 
C-l 1-0-1-c-1-0-5 62 57 
c-1-0-1-c-11-c-12 - 179,26 

TABLEAU XIV 

DONNkS CRISTALLINES DE 1 ET 2 

1 2 

Formule brute 
Masse moleculalre 
Systeme cnstallm 
Groupe spatial 
Dlmenslons de la marlle 

a 
b 
c 
B 

Vohme de la mallle (nm3) 
z 

DensIte calcuk 
(D, g x cm-3) 

CRiH?804 
416 
monochmque 
PZI 

1,9635(3) m-n 
0,469612) nm 
1,2056(2) run 

90,86(S)=. 
1,111 

2 
I,24 

C1zH1sO.s 
258 
orthorhomblque 
P21212r 

0,5373(l) nm 
1,4827(2) run 
1,6642(4) um 

1,326 
4 
1,29 

La conformation du groupe ethoxyle du carbone anomere C-l de 2 est en 
accord avec les risultats gCnCralement obserks en s&e pyranoslque saturee’l et 

correspond i% 1’ “effet exo-anomi?re”‘2, c’est-5-dire B une onentatlon antlparall&le de 

la halson C-l-C-2 et de la haison O-l-C-1 1 Cette drsposrtton zig-zag sensrblement 
plane des atomes C-2-C-l-O-l-C-l 1 et -C-12 correspcnci a la conformatron d’energre 
minrmum (Table XIII) 

L’ensemble des parametres amsr determmes pet-met de confirmer la structure 
d’un cycle pyranostque msature B double halson vmyhque ou allyhque. II a etC 
montre kgalement l’absence d’mteracttons mtramokulatres entre les substrtuants 
et la double hatson ainsi que la grande accessrblhtt de la halson CthylCmque Enfin, 
les empllements moleculaues de 1 et 2 sont represent& sur les Figs. 4 et 5 Dans les 
d:ux structures aucune interaction autre que des contacts de Van der Waals n’est 
muse en Cvrdence Dans le cas de 1, on n-observe pas de contacts mfheurs a 0,39 nm. 

Pour 2, les distances les plus courtes relevees sont 
o-5 (x,y,z) O-6 (1 + x,y,z) 0,3353(3) nm 
O-5 (x,y,z) O-62(1 + x,y,z) 0,3521(3) nm 
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TABLEAU XV 

CONDITIONS D’ENREGISTREM ENT DES SPELLS DE 1 ET 2 

1 2 

Vrtesse de balayage (O/s) 
Largeur de balayage (“) 
Nombre de balayages 
Temps de mesure du fond contmu (s) 
Nombre de reflexIons mesurees 
Nombre de rhlexlons mdependantes d’mtenslte 
sigmkative D z- 30 (I)] 

0,24 0,os 
192 3,O 
l-10 1 
2 x 10 2 x 30 
2924 1429 

1102 1242 

PAR-IX EXPfRIhmALE 

Mat&tei et me’thodes. - Les crrstaux de 1 et 2 ont Ctt obtenus par Cvaporatron 
lente de solutrons dans PethanoI Les crrstaux de I Ctant ma&%, 11 a ttC necessarre 
den couper un fragment d’envrron 0,02 x 0,03 x 0,07 mm3 Le crrstal du compose 
2 qm a etC utrhse avant les drmensrons 0,4 x 0,7 x 0,s mm3 Les don&es crrstallmes 
sont rapport&es dans le Tableau XIV 

L’emegrstrement des mtensrtes a ete efFectuC selon la techmque de balayage 
w/28, JUSqU'ii 8 = 68”, avec un drffractomhe 5 quatre cercles PW 1100, en utrhsant 
la radratron Ka du curvre et un monochromateur au graphite Les prmcrpales condr- 
trons d’enregrstrement figment dans le Tableau XV Les mtensrtes ont ett corrrgees 
des facteurs de Lorentz et de la polarrsatton, aucune correctron d’absorptron ou 
d’extmction n’a CtC effectuee 
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