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Table 2. Furanone torsion angles (o) 

(a) (b) (c) 

C(12)-C(2)-C(10)-C(14) 37.6 23.9 25.9 
C(2)-C(I 2)-O(2)-C(14) 4.7 5.6 0 
C(12)-0(2)-C(14)-C (10) -20.9 -23.0 -25.8 
O(2)-C(14)-C(10)-C(2) 36.9 30.0 16.5 
C (10)-C (2)-C (12)-O(2) -27.3 -13.9 -17.4 

(a) Our determination, e.s.d.'s 0.4-0.5 °. (b) Cheng et al. (1977). 
(c) Declercq et  al. (1980). 

similar fused-ring systems is given in Table 2. The 
furanone in the present structure appears more twisted 
than those above with the major difference being the 
torsion at the ring fusion, the C(2)-C(10)  bond. The 
Newman projection along the C(2)-C(10)  bond 
presented in Fig. 3(b) shows that the configuration at 
the ring junction tends toward eclipsed geometry 

[torsion angles C(14), C(10), C(2), C(12), and C(2), 
C(12), O(2), C(14) are 37.6 and 4.7 ° respectively]. 

We thank Drs Goldsmith and Thottathil for provid- 
ing the crystals. 
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Abstract. CsHTIO , monoclinic, P2~/c, a = 8.560 (6), 
b -- 10.803 (9), c = 8.889 (6)/t~, fl = 99.84 (6)°; Z =  4. 
The structure was solved by direct methods. Full- 
matrix least-squares refinement converged at R = 0-04 
for 1131 reflexions. The molecule exhibits a gauche 
conformation in which the dihedral angle between the 
C=O and C - I  bonds is 93 (3) °. The shortest inter- 
molecular I . . . I  and I . . . O  contacts are respectively 
4.02 and 3.24 ,/k. 

Introduction. Dans l'un de nos pr6c6dents m6moires 
(Bonniol, Galsomias & Petrissans, 1979), nous avons 
montr6 que, la fr6quence de la vibration de cisaillement 
6(CH2) d'un groupe m6thyl+ne plac6 en a d'un 
groupement carbonyle d6pend de l'orientation spaciale 
de ce groupement. Cette propri6t+ remarquable du 
vibrateur CH 2 a 6t~ mise en 6vidence dans le cadre 
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d'une ~tude conformationnelle des halog~nures de 
ph6nacyle C6H5--CO--CHEX (X = C1, Br, I), com- 
pos+s qui fi l'~tat dissous se pr+sentent sous des 
conformations cis et gauche. 

En fait, si les structures de conform+res cis sont 
connues (Barrans & Maisseu, 1966; Gupta & Prasad, 
1971), il n'en est pas de m~me de celles des conform+res 
gauche et lors de notre pr~c+dente 6tude (Bonniol, 
Galsomias & Petrissans, 1979) nous avons suppos6 
pour ces derni+res mol6cules que l'angle di+dre form~ 
par les liaisons C=O et C - X  est de 120 °. 

Des d+terminations effectu~es r+cemment au 
laboratoire (Ouamba, Bonniol & Petrissans, non 
publi6) ayant montr+ que l'iodure de ph+nacyle se 
pr+sente fi l'6tat solide et dissous sous une forme 
gauche apparemment peu modifi6e par le changement 
d'6tat physique, nous avons entrepris l'&ude structurale 
de cette molecule (Fig. 1) par diffraction des rayons X. 
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1036 IODURE DE PHENACYLE 

Les positions atomiques sont report6es dans le 
Tableau 1.* 

~'Cl2~ 

,~C{4) C[6) ~ ;  

Fig. 1. Trac60RTEP (Johnson, 1965) et num&otation de la 
mol6cule. 

Tableau 1. Positions atomiques (x 104, pour I × 105) et 
facteurs de temp&ature des atomes lourds 

B~q = ~ Zi Zj #U ai" aj. 

x y z B~q (A 2) 

I 43469 (5) 16769 (3) 6547 (5) 3,06 (3) 
O 3851 (6) 4852 (4) 1711 (6) 3,7 (2) 
C(1) 2900 (8) 4136 (5) 1005 (7) 2,5 (2) 
C(2) 3389 (8) 3413 (5) -283 (7) 2,6 (2) 
C(3) 1284 (7) 3983 (5) 1388 (6) 2,2 (2) 
C(4) 848 (8) 4732 (5) 2521 (7) 3,1 (3) 
C(5) -668 (9) 4646 (6) 2876 (8) 3,5 (3) 
C(6) -1763 (9) 3828 (7) 2102 (8) 3,8 (3) 
C(7) -1314 (9) 3099 (6) 986 (10) 4,0 (3) 
C(8) 192 (8) 3156 (5) 605 (7) 2,9 (2) 

Les r6flexions hkl, au norfibre de 1333, obtenues sur 
un cristal de dimensions approximatives 0,70 × 0,40 × 
0,30 mm ont 6t6 mesur6es & l'aide d'un diffractom&re 
Enraf-Nonius CAD-4 (0ma x = 32°). Le rayonnement 
utilis6 est filtr6 par un monochromateur au graphite. En 
raison de l'instabilit6 du cristal et de son point de fusion 
voisin de la temp&ature ambiante (307 K) les 
d&erminations ont 6t6 r6alis6es & 193 K. Les mesures 
sont effectu6es avec un balayage 0--1,50. La r6solution 
et l'affinement de la structure ont 6t6 effectu6s h l'aide 
de 1131 r6flexions d'intensit6 I > 1,50o(1). Les 
positions des atomes de carbone, d'oxyg6ne et d'iode 
ont 6t6 d6termin6es & l'aide du programme MULTAN 
77 (Main, Lessinger, Woolfson, Germain & Declercq, 
1977), ceUes des atomes d'hydrog6ne par synth6se 
Fourier diff6rence. Les positions atomiques et les 
facteurs d'agitation thermique des atomes ont 6t6 
affin6s & raide du programme AFFINE (Bally, Delettr6 
& Mornon, 1973). Lors du dernier cycle d'affinement, 
les atomes d'hydrog6ne ont 6t6 affect6s d'un facteur 
d'agitation thermique isotrope 6gal /t celui de leur 
atome porteur. L'affinement effectu6 en tenant compte 
de la dispersion anomale de l'atome d'iode (Cromer, 
1965) a converg6 en donnant un facteur Regal  & 0,04. 

Discussion. Contrairement aux d6riv6s chlor6s et 
brom6s qui & l'6tat solide se pr6sentent sous une 
conformation cis (Barrans & Maisseu, 1966; Gupta & 
Prasad, 1971), riodure de ph6nacyle poss~de une 
conformation gauche. Cette diff&enciation entre les 
structures est sans doute li6e & l'encombrement st&ique 
de l'atome d'iode. L'angle de torsion I - C ( 2 ) - C ( 1 ) = O  
est de 93 (3) °, valeur qui diff+re notablement de celle 
que nous avons adopt6e pr6c6demment (Bonniol, 
Galsomias & Petrissans, 1979). Ce r6sultat permet de 
pr6ciser la corr61ation 'fr6quence 3(CH2)-orientation 
du groupe carbonyle ~ mise en 6vidence dans notre 
pr6c6dente publication (Bonniol, Galsomias & Petri- 
ssans, 1979). I1 apparalt ainsi que la fr6quence 3(CH2) 
associ6e & un angle de torsion de 93 ° (conform&e 
gauche des halog6nures de ph6nacyle) est sup&ieure de 
30 cm -~ & celle correspondant & un angle de 0 ° 
(conform6re cis) ou 180 ° (conform&e trans). 

Les longueurs et angles de liaison de la mol6cule 
(Tableau 2) sont comparables & ceux du d&iv~ brom6 
(Gupta & Prasad, 1971). En particulier, la liaison 
C(1)-C(3)  est plus courte que la liaison C(1 ) -C(2 )e t  
rangle OC(1)C(2) est plus ferm6 que l'angle OC(1)C(3). 
La longueur de la liaison C(2) - I  (2,156 A) est normale, 
celle de la liaison C(6)-C(7)  est faible (1,369 A). 
L'atome d'oxyg6ne et le carbone C(1) sont proches du 
plan du noyau benz6nique: d = 0,036 (5) et 0,055 (6) A 
respectivement, tandis que ratome de carbone C (2) s'en 
6carte de faqon appr6ciable d = 0,148 (7)A. Dans le 
cas du d6riv6 brom6 cette distance est de 0,056 (73) A. 
Certaines distances entre atomes non li6s sont plus 
courtes que la somme des rayons de van der Waals: 

I . . . O t  

I . . . O '  

I . . . I "  

A} ] (van der Waals = 3,65 A) 
3,60 

3,24 ) 

4,02 (van der Waals = 4,30 A) 

Ces particularit6s structurales du motif cristallin ont 
d6j& 6t6 mises en 6vidence pour d'autres d&iv6s 
(~etkina & Gol'der, 1963; Choong-Tai Ahn, Soled & 
Carpenter, 1972; Mikhno, E~kova, Kolokolov & 
Zdanov, 1972). 

* Les iistes des facteurs de structure, des coordonnees et des 
distances et angles valenciels des atomes d'hydrog6ne avec la 
num&otation, et des facteurs d'agitation thermique anisotrope ont 
6t6 d6pos6es au d6p6t d'archives de la British Library Lending 
Division (Supplementary Publication No. SUP 36497:10 pp.). On 
peut en obtenir des copies en s'adressant &: The Executive 
Secretary, International Union of Crystallography, 5 Abbey 
Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 

t Distance intramoEculaire; (') syrn6trie (1 + x. -½ - y, ½ + z), 
(") sym&rie (1 - x, p, ,~). 
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Tableau 2. Longueurs de liaison (A) et angles de 
valence (°) 

I-C(2) 2,156 (5) C(3)-C(8) 1,390 (7) 
O-C(I) 1,218 (6) C(4)-C(5) 1,389 (8) 
C(1)-C(2) 1,504 (7) C(5)-C(6) 1,383 (9) 
C(1)-C(3) 1,488 (7) C(6)-C(7) 1,369 (9) 
C(3)-C(4) 1,391 (7) C(7)-C(8) 1,391 (9) 

I-C(2)-C(1) 107,2 (6) C(4)-C(3)-C(8) 119,6 (10) 
O-C(I)-C(2) 118,3 (9) C(3)-C(4)-C(5) 120,2 (10) 
O-C(1)-C(3) 121,2 (9) C(4)-C(5)-C(6) 120,6 (10) 
C(2)-C(1)-C(3) 120,5 (9) C(5)-C(6)-C(7) 118,6 (13) 
C(1)-C(3)-C(4) 118,4 (9) C(6)-C(7)-C(8) 122,4 (13) 
C(1)-C(3)-C(8) 121,9 (9) C(7)-C(8)-C(3) 118,7 (10) 

Nous exprimons nos plus vifs remerciements ~t MM 
J. Galy et J. Jaud (Laboratoire de Chimie de 
Coordination du CNRS, Toulouse) ainsi qu'fi M R. 
Fourcade (Laboratoire des Acides Min6raux, Montpel- 
lier) pour l'aide qu'ils ont bien voulu nous apporter dans 
la r6alisation de ce travail. 
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1H-2-benzoxacyelotetradeeen- 1-one Methanol Solvate* 
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Abstract. C18H24Os.CH3OH, M r = 352.43, mono- 
clinic, P2~, a = 11.212(2), b - 8.487(1),  c = 
lO.319(2)A,  f l =  101.55(2) ° , v =  9 6 2 . 0 ( 3 ) A 3 , # =  
7.02 cm -~, d c = 1.217 g c m  -3, Z = 2. Full-matrix 
least-squares refinement (non-H atoms anisotropic, H 
atoms isotropic) based on 1783 reflexions led to a final 
R of 0.078. The title compound, ~t-zearalenol, is a 
naturally occurring mycotoxin isolated from the fungus 
Fusarum roseum and exhibits potent estrogenic ac- 
tivity. The molecule consists of a 14-membered lactone 
ring fused ortho to a 1,3-dihydroxybenzene moiety. The 
absolute configuration is inferred from the known C(3) 

* FASTBIOS publication No. 84. 
"I" Author to whom correspondence should be addressed. 
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stereochemistry of zearalenone from which ct- 
zearalenol can be prepared. The solid-state confor- 
mation is similar to that of 5-hydroxyzearalenone 
which was determined in an earlier study. A methanol 
of solvation is in a position to be hydrogen bonded to 
three tezearalenol molecules. 

Introduction. Zearalenone (1) (Urry, Wehrmeister, 
Hodge & Hidy, 1966) is an estrogenic secondary 
metabolite produced by several species of Fusarium. 
This metabolite causes hyperestrogenism in farm 
animals such as swine and cattle and in a host of 
laboratory animals (Mirocha & Christensen, 1974). 
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