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Structure Cristalline et Mol6culaire de l'Isocollybolide 
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( Recu le 11 mars 1971) 

Isocollybolide and collybolide are two isomeric sesquiterpenoids. Isocollybolide crystallizes in space 
group P212~21. The symbolic-addition procedure gave an original formula. The structure has been 
refined to a final R of 9.6 %. From the spatial configuration of isocollybolide, the correct formula of 
collybolide can be deduced. 

Le collybolide est une substance nouvelle extraite d'un 
champignon, le Collybia maculata Alb. ex Fries. Bien 
que d6couverte en 1911 (Goris & Macre, 1911), elle 
ne fut rddtudi6e qu'en 1957 (Janot, le Men & Pourrat, 
1957). Sa formule brute, C22H2007, rut d6termin6e par 
spectrom6trie de masse en 1961. Plus r6cemment (Bui, 
Parello, Potier & Janot, 1970; Janot, Bui, Parello, 
Pascard-Billy & Potier, 1970), l'existence de deux isom~- 
res fut mise en 6vidence. Deux formules parmi les plus 
probables furent retenues: (I) et (II): 

~ooco~ ~oc~ 

(I) (II) 

Les valeurs des constantes de couplage J5.9 entre les 
protons H(5) et H(9) sont de 13,6 Hz pour le colly- 
bolide et 2,6 Hz pour son isom6re. Ceci permet d'at- 
tribuer une jonction trans des cycles A et B dans le cas 
du collybolide, et cis dans le cas de l'isocolIybolide. 

La fragilit6 de la mol6cule rendant toute r6action 
chimique difficile ~t exploiter et l'isocollybolide don- 
nant de beaux cristaux, l'analyse de la structure cristal- 
line aux rayons X 6tait tout indiqu6e pour en d6ter- 
miner la configuration mol6culaire. 

Donndes cristallographiques : 
Isocollybolide 
C2zH2007 
m.p. : 202 ° 
orthorhombique 
groupe spatial: P212121 
Z = 4  
a = 6,490 + 0,009, b = 12,408 + 0,008, c = 23,960 _+ 
0,013 A 
V-- 1929,9 A a 
dm=1,35 de-- 1,363 
2=  1,5418 
Fooo = 832 e. 

On a enregistr6 les r6flexions photographiquement 
avec une chambre de Weissenberg et le rayonnement 
Ke du cuivre. 2106 intensit6s, dont 1883 non nulles, ont 
6t6 mesur~es au microdensitom~tre. Elles ont 6t6 cor- 
rig6es du facteur de Lorentz-polarisation. Aucune cor- 
rection d'absorption n'a 6t6 appliqu6e. 

R6solution de la structure 

La structure a 6t6 r6solue par la m6thode d'addition 
symbolique pour les structures non-centr6es (Karle & 
KarIe, 1966). Les facteurs de structure normalis6s E 
ont 6t6 calcul6s, apr6s la remise ~ l'6chelle des diff6- 
rentes:strates au moyen de la courbe K. La distribution 
des E est la suivante: 

exp6rience th6orie 
<E 2) 0,999 1,000 
( E )  0,858 0,886 
( E  2 -  1) 0,812 0,736 
E >  3 0,38 % 0,01% 
E > 2  3,1 1,8 
E >  1 33,5 37,0 

Nos r6sultats sont en bon accord avec les valeurs 
th6oriques (Karle, Dragonette & Brenner, 1965). Nous 
n'avons gard6 que les 220 E >  1,5 pour appliquer la 
relation ~.2. 

Les E choisis pour d6terminer l'origine et ceux aux- 
quels on a attribu6 des symboles sont les suivants: 

h k l E 
0 1 20 3,36 + n/2 
1 0 21 2,73 + n/2 
5 7 0 3,08 + n/2 
0 14 11 2,97 O 
0 7 8 3,09 a 
0 8 10 4,24 b 
1 4 1 2,30 c.  

origine 

6nantiomorphe 

En fonction de ces phases, 60 phases furent d6termin6es 
par Ia relation ~2. Pour s61ectionner les valeurs les 
plus probables des symboles, a, b, c, nous avons ap- 
pliqu6 une m6thode r6cemment raise au point par 
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Riche (1970). Nous  avons obtenu a = - n / 2 ,  b = 0 ,  c =  synth~se de Fourier• On a pu distinguer deux cycles 
+n/2 .  En aftinant les phases par la m6thode des tan- hexagonaux. Les phases calcul6es avec ces 10 atomes 
genres (Karle & Hauptman, 1956) 141 phases ont 6t6 ont 6t6 introduites dans un programme d'affinement 
calcul6es comme probables, et introduites dans une par la formule des tangentes. La deuxi~me carte E a 

Tableau 1.  Facteurs de structure observds et calculks 
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T a b l e a u  1 ( s u i t e )  
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m o n t r 6  p r e s q u e  t o u s l e s  a t o m e s .  L e s  a t o m e s  m a n q u a n t  l e u r s  f a c t e u r s  d ' a g i t a t i o n  t h e r m i q u e  i s o t r o p e s ,  p u i s  a n i -  
( c o m p o s a n t  le  f u r a n n e ,  e t  t h e r m i q u e m e n t  p l u s  ag i t 6 s  s o t r o p e s ,  o n t  6t6 a f f i n 6 s  p a r  m o i n d r e s  c a r r 6 s  ( B u s i n g ,  
q~te les  a u t r e s )  o n t  dt6 d d c e l 6 s  s u r  u n e  s6r ie  d i f f 6 r e n c e .  M a r t i n  & L e v y ,  1962) .  L e s  a t o m e s  d ' h y d r o g ~ n e  o n t  

L e s  c o o r d o n n 6 e s  de  t o u s  les  a t o m e s  l o u r d s  a i n s i  q u e  6t6 i n t r o d u i t s  h l e u r  p o s i t i o n  c a l c u l 6 e  s a u l  les  t r o i s  

A C 2 8 B - I *  
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T a b l e a u  2. Coordonndes atomiques et coefficients d'anb~otropie themdque et leur #cart-type ( x 104) 

Le facteur de temp6rature de chaque atome est de la forme: exp [-(ill l h 2-k-f122 k2 +fl3312 "4-fll2hk 4-fll 3hl+f123kl)] 

x y z fill fl22 fl33 fll 2 fll 3 fl23 
C(1) - 1 0 7 4  (13) -4819  (6) - 1 8 5 4  (3) - 1 6 7  (25) - 5 1  (4) - 1 0  (1) - 1 0  (9) - 2  (4) 1 (2) 
C(2) -3293  (12) 5167 (5) 1878 (3) 117 (20) 39 (4) 11 (1) 17 (7) 14 (4) 4 (2) 
C(3) -3611 (12) 6026 (5) 2323 (3) 126 (20) 28 (4) 16 (1) 7 (7) 9 (4) 4 (2) 
C(4) -3496  (11) 5335 (4) 2851 (3) 40 (15) 25 (3) 14 (1) 11 (6) 4 (3) 2 (2) 
C(5) - 1231 (11) 5005 (4) 2936 (3) 60 (18) 27 (3) 11 (1) 12 (6) 4 (3) 2 (2) 
C(6) - 515 (10) 4367 (5) 3447 (2) 76 (17) 33 (3) 9 (1) 6 (7) 2 (3) 4 (2) 
C(7) -1521 (12) 3258 (5) 3487 (2) 171 (21) 22 (3) 9 (1) 9 (7) 1 (3) 2 (2) 
C(8) - 845 (12) 3151 (5) 2449 (3) 126 (19) 38 (4) 13 (1) 38 (7) 17 (4) 4 (2) 
C(9) - 373 (10) 4365 (5) 2426 (3) 40 (19) 33 (3) 14 (1) 3 (6) 3 (3) 2 (2) 
C(10) - 537 (15) 2544 (6) 3913 (3) 213 (28) 35 (4) 10 (1) 29 (8) 5 (4) 3 (2) 
C( l l )  -1525  (20) 2349 (18) 3999 (4) 318 (38) 56 (5) 16 (2) 36 (13) 17 (6) 6 (3) 
C(12) - 205 (22) 1409 (9) 4613 (5) 389 (43) 87 (9) 19 (2) 44 (16) 19 (7) 27 (4) 
C(13) -1607  (24) 1954 (10) 4323 (6) 327 (48) 83 (9) 31 (2) 24 (18) 47 (9) 18 (4) 
C(14) -4516  (10) 5862 (4) 3361 (3) 83 (18) 67 (3) 18 (1) 50 (6) 8 (4) 5 (2) 
C(15) -4741  (11) 4356 (4) 2649 (3) 48 (17) 20 (3) 15 (1) 11 (6) 6 (4) 1 (2) 
C(16) - 438 (13) 5098 (6) 4337 (3) 96 (22) 34 (4) 12 (1) 19 (8) 2 (4) 1 (2) 
C(17) - 350 (10) 5687 (4) 4838 (2) 151 (18) 29 (3) 10 (1) 26 (6) 4 (3) 2 (1) 
C(18) - 2 3 3 4  (11) 6049 (4) 4883 (2) 177 (22) 42 (3) 12 (1) 7 (7) 10 (3) 2 (1) 
C(19) - 2 9 7 4  (12) 6641 (5) 5351 (2) 216 (22) 49 (4) 14 (1) 11 (8) 17 (4) 3 (2) 
C(20) -1525  (17) 6794 (6) 5794 (3) 413 (32) 50 (4) 14 (1) 40 (10) 17 (5) 8 (2) 
C(21) - 412 (16) 6401 (7) 5755 (3) 365 (33) 76 (6) 12 (1) 44 (12) 5 (5) 3 (2) 
C(22) -1048  (13) 5834 (5) 5275 (3) 278 (24) 46 (3) 12 (1) 26 (7) 0 (3) 0 (2) 
O(1) - 771 (12) 2574 (4) 2050 (2) 440 (26) 48 (3) 10 (1) 80 (7) 13 (4) 9 (2) 
0(2) - 1 2 7 6  (9) 2678 (3) 2948 (2) 211 (17) 31 (2) 9 (1) 8 (5) 9 (3) 2 (1) 
0(3) - 4589  (8) 4280 (3) 2086 (2) 64 (12) 34 (2) 14 (1) 15 (5) 12 (2) 0 (1) 
0(4) -5788  (8) 3747 (4) 2915 (2) 54 (14) 45 (3) 20 (1) 16 (5) 3 (3) 2 (2) 
0(5) -1061 (8) 4905 (4) 3959 (2) 73 (15) 30 (3) 9 (1) 8 (5) 4 (2) 6 (1) 
0(6) - 2 1 9 2  (12) 4859 (6) 4261 (3) 145 (20) 87 (5) 16 (1) 12 (9) 5 (4) 9 (2) 
0(7) --1785 (20) 1645 (8) 4434 (4) 595 (44) 88 (7) 27 (2) 87 (15) 63 (8) 8 (3) 

a t o m e s  d u  g r o u p e  m6thy le .  Ceux-c i  s o n t  a p p a r u s  tr~s 
c l a i r e m e n t  sur  u n e  s6rie d i f ference .  Seuls ,  les a t o m e s  
H(20)  et  H(22)  s o n t  rest6s absen t s .  Les  a t o m e s  16gers 
o n t  6t6 inc lus  d a n s  l ' a f f i n e m e n t  avec  le f a c t e u r  de t em-  
p 6 r a t u r e  i s o t r o p e  de l ' a t o m e  de c a r b o n e  qui  l eur  est  
lid. L a  p o n d 6 r a t i o n  ut i l is6e a ~t6 ca lcul~e  en f o n c t i o n  de  
l ' e r r e u r  de  m e s u r e  des in tens i t6s .  Le  R f inal  est  9,6 %.  

Les  f ac t eu r s  de  s t r u c t u r e  observ6s  et ca lcu l6s  son t  
d o n n 6 s  darts  le T a b l e a u  1. Les  c o o r d o n n 6 e s  d6f in i t ives  

T a b l e a u  3. Coordonndes des atomes 
d'hydrogkne ( x  104) 

x y z 
H(le)  - 8 6 2  4291 1550 
H( la )  - 180 5429 1732 
H(2) - 3820 5460 1470 
H(3e) - 4931 6439 2280 
H(3a) - 2570 6621 2311 
H(5) - 404 5803 2955 
H(6) - 1170 4260 3420 
H(7) --3167 3358 3536 
H(9) - 1310 4450 2440 
H(11) - 2770 2770 3760 
H(12) - 620 860 4940 
H(13) - 3240 1920 4400 
H(14x) -4576  5367 3521 
H(142) - 3689 6666 3694 
H(143) - 5899 6221 3288 
H(18) -3408  5855 4685 
H(19) -4529  7002 5359 
H(20) - 1780 7230 6180 
H(21) - 1410 6540 6110 
H(22) - 2590 5510 5240 

et les coeff ic ients  f lu d ' a g i t a t i o n  t h e r m i q u e  s o n t  ras-  
sembl6s  d a n s  le T a b l e a u  2. Le  T a b l e a u  3 c o n t i e n t  les 
c o o r d o n n 6 e s  a p p r o c h ~ e s  des a t o m e s  d ' h y d r o g 6 n e .  N o u s  
a v o n s  calcul6,  h l ' a ide  des f ac teu r s  de t e m p 6 r a t u r e  ani-  

C(1) 

((({© 

C(11)~~C(67 

(i -))/),~F~ )')C(13, ~ ~ i '  C(16) 

C(17) ~ 8 )  

C(22)_~~C(19) 

C(21) ~ ~  

C(12) 

C(20) 
Fig. 1. Superposition des sections de densit6 61ectronique per- 

pendiculaires b. l'axe a. 
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sotropes les d@lacements quadratiques moyens des 
atomes que nous donnons dans le Tableau 4 ainsi que 
les facteurs de temp6rature isotropes moyens qu'ils re- 
pr6sentent. 

Description de la structure 

La Fig. l repr6sente les sections de densit6 61ectronique 
superpos6es le long de l'axe a. Le r6sultat le plus re- 

C(3) 
/ ~  C(2) 0(3) c04) k_~\~-  ~ i 2  _ -7 ~ o(4) . _ ~  

/ / c (4 )  '-~,~, i 
J /  :3'06 A 

0(,8, 0(8)..o(1, I _  7 
c ~ '"'"~'N.~"' ,.:-%,(..3., , / 

C(20) W ~ C ( 1 6 7  '°) 

~ 0 ( 1 7 )  ~ 2.81A ~ C ( 1 1  ) 
C(21) C(22) u~ut C(13)~ .,~t 

C(12) 

0(7) 
Fig. 2. Vue en perspective de l ' isocollybolide. 

( 
1"195 

1"474 ~..~550J~ 1"362 

1'357 Z - -~1~31 ~ 
1 ' 1 ~ 1 " 5 4 0 4 4  ~ r °z ~.408-~1"394 

o - 1 3 3 °  

1"351 "(33"1190 
1'4981 

1'~~)1"377 

(a) 1"410].~ 4,o=o fl~' 398 

k.~,J1.429 

123'4~116'9 
110'2 1 1 b ' ~ q ~  o---~d ~ ' 1 ~ ' 9 ; 6 ~  LL,#'--%11 ( " " d13"6125'2 A 

109'0102"0 h04.8109'i 105"2 I ,,1100.4111.94" . . . .  ~ 128'1,109.8"y~ 109.3 107.7 uL.o -x . 121.6 ~99L-~7. " 7 1 ~ 0 6 . 3  1045 
111"1 ~&5;O 107"3 ,,r~ (~9'0129'0111"1~14'8111"5~ 

31,217 11T3\ 

Fig. 3. (a) Longueur  des liaisons en •. (b) Angles intramol6- 
culaires. 

Tableau 4. D@lacements quadratiques moyens (× 10 4) le long des axes principaux 

Angles en degr6s de ces axes avec les axes cart6siens d6finis de la faqon suivante: 

x suivant a 
y suivant (a x b) x a 
z suivant (a x b) = c 

B (A2) Axe Axe Axe 
1 2 3 

C(I) 2,76 1720 1823 2065 
C(2) 2,34 1312 1597 2154 
C(3) 2,49 1345 1660 2216 
C(4) 1,80 0820 1422 2031 
C(5) 1,75 0971 1529 1840 
C(6) 1,82 1208 1498 1790 
C(7) 2,09 1269 1614 1932 
C(8) 2,48 1044 1673 2349 
C(9) 1,96 0913 1587 2025 
C(10) 2,64 1346 1752 2265 
C( l l )  4,14 1612 2323 2785 
C(12) 5,40 1424 2595 3429 
C(13) 5,90 1909 2392 3610 
C(14) 3,21 0787 2281 2525 
C(15) 1,81 0852 1322 2096 
C(16) 2,15 1228 1746 1896 
C(17) 2,22 1219 1733 1985 
C(18) 2,78 1669 1784 2146 
C(19) 3,33 1614 2060 2406 
C(20) 4,45 1670 2081 3128 
C(21) 4,54 1856 2205 2992 
C(22) 3,44 1763 1886 2526 
O(1) 4,25 1303 1817 3339 
0(2)  2,53 1463 1626 2194 
0(3)  2,17 0915 1707 2128 
0(4)  2,72 0987 1912 2391 
0(5)  1,74 1197 1267 1888 
0(6)  3,07 1673 2078 2744 
0(7)  7,19 1620 2892 4056 

la  lb l c  
75 96 16 
31 78 62 

120 35 107 
19 109 87 
23 63 80 

152 69 73 
99 18 75 

141 56 106 
6 95 94 

66 141 61 
64 131 53 
90 130 40 

127 116 49 
28 115 102 

151 62 95 
34 55 90 
57 37 105 

122 73 38 
125 62 48 

86 39 52 
90 80 10 
70 25 75 

105 38 55 
85 42 48 
25 72 74 
15 75 86 
23 113 92 
26 76 68 
59 126 52 

Angles avecles  axes cart6siens 
2a 2b 2c 
144 124 81 

85 33 123 
145 124 98 
107 159 101 

62 151 97 
118 130 128 

99 77 164 
102 131 137 
96 167 101 
81 118 150 
90 132 138 
34 115 111 
54 143 89 

110 107 152 
118 151 97 
119 45 122 

92 106 163 
116 153 88 
107 152 69 

66 57 137 
122 146 81 

83 76 164 
112 62 143 
111 50 132 
73 162 83 
75 164 95 

108 132 131 
64 112 145 
96 139 130 

3a 3b 3e 
122 35 77 
121 60 46 
106 80 19 
97 100 12 
96 101 12 
92 133 43 
13 79 96 

126 121 51 
87 101 11 
26 65 94 

154 109 73 
56 50 58 
58 67 41 
71 32 114 
98 94 9 

107 64 32 
147 58 97 
45 110 52 
40 90 50 
25 108 74 

147 58 96 
21 111 88 
27 65 100 

158 100 70 
108 89 18 
92 96 6 

103 128 41 
93 26 116 

148 105 62 
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marquable  est la position de la 7-1actone qui s 'attache 
entre C(2) et C(4), et non entre C(4) et C(6). Le ben- 
zoate est li6 au carbone C(6). Les trois cycles sont cis 
si bien que la mol6cule se replie sur elle-m~me de telle 
fa?on que la 7-1actone et la 5-1actone sont dans des 
plans presque parall61es (Fig. 2). 

Les longueurs de liaison et les angles intramol6cu- 
laires sont repr6sent6s sur la Fig. 3. Les diff6rentes 
liaisons entre carbones (sp 3) ont une valeur moyenne 
de 1,533A avec un 6cart-type de 0,013 A par rapport  
b. la valeur th6orique de 1,537 A. (Sutton, 1965). 

La pr6cision donn6e par les moindres carr6s est de 
0,009 A. sur les distances dans le noyau de la mol6cule. 
Elle est beaucoup moindre en ce qui concerne le fu- 
ranne et le benz6ne off a atteint 0,02 A. Les atomes 
d 'hydrog~ne de ces deux cycles sont peu visibles et la 
coordonn6e x du carbone C(20) a oscill6 constamment  
au cours de l 'affinement.  L 'agitat ion thermique est 
beaucoup plus grande pour ces chaines annexes, kes 
clich6s de rayons X pr6sentent d 'ail leurs des zones de 
diffusion localis6es qui pourraient  traduire la rotation 
des plans du benz~ne et du furanne autour des liaisons 
C(16)-C(17) et C(7)-C(10). 

Tableau 5. Plans moyens  et distances en ]~ 
des atomes ?t ces plans 

Ecart-type: ax  103. 
y-Lactone 

- 0,7803x + 0,6173y- 0,1002z- 5,1010 = 0 
J, 

Atomes dans le plan Atomes hors du plan 
0(3) 0 ~ C(2) 0,073 (,7) ~, 
O(15) 0 C(3) 0,785 (7) 
0(4) 0 C(4) 0,071 (6) 

5-Lactone 
- 0,9713x + 0,1774y- 0,1583z- 0,2809 = 0 

~ :  - - = -  ~ .  . . . .  

Atomes dans le plan Atomes hors du plan 
C(8) -0,017 (7) .& C(5) -0,483 (7) /~ 
C(9) - 0,005 (8) C(6) - 0,303 (7) 
O(1) - 0,006 (8) C(7) - 0,072 (8) 
0(2) -0,005 (6) C(15) -2,661 (6) 

0(3) - 2,763 (5) 
0(4) - 3,087 (5) 

Benzene 
- 0,2935x + 0,8570y - 0,4237z - 1,0522 = 0 

Atomes dans le plan Atomes hors du plan 
C(17) -0,019 (7) J,, C(6) -0,006 (6) /~ 
C(18) -0,023 (7) C(C16) -0,049 (7) 
C(19) -0,012 (11) 0(5) -0,058 (5) 
C(20) -0,005 (10) 0(6) -0,206 (7) 
C(21) -0,009 (10) H(6) -0,228 (15) 
C(22) -0,003 (8) H(6) -0,228 (15) 

Furanne 
- 0,0570x- 0,7643y- 0,6424z + 8,4382 = 0 

Atomes dans le plan 
C(10) -0,019 (7) 7t 
C(ll) -0,007 (10) 
C(12) -0 ,022  ( i l )  
C(13) -0 ,026  (13) 
0(7) -0,009 (9) 

Atomes hors du plan 
C(7) -0,039 (6) A 
H(7) -0,071 (15) 

Les 6quations des diff6rents plans moyens et les dis- 
tances des atomes ~t ces plans sont donn6es dans le 
Tableau 5. L'angle entre les plans des deux lactones est 
de 27 °. Le furanne et le benz~ne forment un angle de 
66°5. Le cycle de la 5-1actone est en forine de demi- 
chaise. L'oxyg~ne 0(6)  est en dehors du plan du ben- 
z6ne, h 0,206 A, du ln~lne c6t6 que l 'hydrogbne H(6) 
situ6 lui aussi h 0,228 A du plan. La liaison C(6)-H(6) 
fait un angle de 6,7 ° avec le plan du benz6ne. La liaison 
C(7)-H(7) fait un angle de 12,4 ° avec le plan du furan- 
ne, H(7) 6tant ~ 0,07 ~ de ce plan. 

Nous avons calcul6 les angles di6dres autour des 
liaisons principales du noyau de la mol6cule et nous 
les avons repr6sent6s sur la Fig. 4. lls sont en bon accord 
avec les angles d6duits des mesures de r.m.n. (Parello, 
1970). 

La Fig. 5 repr6sente la disposition des mol6cules dans 
la maille. Elles s 'enroulent auto~r des axes h61icoidaux 
parall~les h l 'axe b, et sont dispos6es de telle sorte que 

C(4) 

, ,40.7o l  85.0 ° 0(3) 
"% I . C(9) 

_ ~ , , . 4 ~ . ~ -  - "  C (8) C(2) 
• ° 70'9: ,,'*" 

H(~) ~ , 7 ~  ooX,,. ,,, 53.5 ° 
I -- \ .oo)  

H(9) C(6) 

c(9) 

589 ° - C(3) 

S .~,,,., 65.2 ° 
58 2 °` 

H(lo) 

H(2) 

C(4) C(2) 
I I oil/ 

"~42"5°| 74-8 ° 883 ° 1397~ "# 
 o.,o c<,) 0<8> o; ,0 83.,o 

H(2) H(9) 

C(4) 

C(7) ~,..,,,, 62 ° I 559~,. -,'''''°O(5) 

C(9) fill 
H(6) 

H(7) 

c(5) 1' 

51 71 , . J ~  C(7) i 69'9° 

689~ 1 482~ -<" C(10) 
a(6) 

c(5) 

1461~ H (142) 
" 78- o 

529°~ " \ ' 4  
• o o • ,";67"2"° l~ 43"3~ ""  C(3) 

C(15) H(143) 

Fig.4. Principaux angles diedres. 
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les plans des furannes de deux mol6cules soient presque 
parall~les et distants de 3,59 A. Aucune distance inter- 
mol6culaire n'est remarquable sauf les distances entre 
une mol&ule et son homologue translat6e de a: 

O(6) . - .  C(I 4) 3,28 A O(6). • • H(141) 2,82A 
O(4) . . .  C(9) 3,29 O(4). • • H(9) 2,37 
O(4) . . .  C(6) 3,41 O(4). • • H(6) 2,3 5 

Conclusion 

Par la d6termination de la structure cristalline de l'iso- 
collybolide et l '&ablissement de sa formule (III), on 
peut d6duire la formule du collybolide (IV). 

9 

l /  / C(22) 
C(20) ~,,C(21) / 

~' / I ~ -  -3- 4-4"6"(1~,X 0 (3 i~  ~ 

/; o(6)  
',, I .-i- 

Fig. 5. Disposition des mol6cules dans la maille; distances en A. 

(III) (IV) 

L'aspect en forme de cage de l'isocollybolide est tr6s 
diff6rent de celui du collybolide, off la position trans 
des protons H(5) et H(9) donne une forme ouverte ~t la 
mol6cule: la 7-1actone se place, non plus dans un plan 
parall61e, mais dans un plan perpendiculaire b. la 'd- 
lactone. 

Je suis reconnaissante/t  M M.-M. Janot de son in- 
t6r& constant au cours de ce travail. Je tiens 6galement 
/~ remercier M P. Potier de ses encouragements et pour 
les beaux cristaux d'isocollybolide et M J. Parello pour 
de fructueuses discussions. Que M C. Riche trouve ici 
l'expression de ma gratitude pour la mise en commun 
de nombreux programmes originaux. 
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