
558 COLCHICEINE BENZOATE M O N O H Y D R A T E  

Table 2. Bond lengths (A) and angles (o) with e.s.d.'s in 
parentheses 

C(2)-C(1) 1.363 (9) C(I I)-C(10) 1.437 (9) 
C(12b)-C(I) 1.378 (9) O(10)--C(10) 1.229 (7) 
O(1)-C(I) 1.394 (7) C(12)-C(11) 1.352 (8) 
C (3)-C(2) 1.405 (9) C(I 2a)-C(12) 1.407 (8) 
O(2)-C(2) 1.374 (8) C(12b)-C(12a) 1.493 (8) 
C(4)-C(3) 1.383 (9) O(13a)-C(13) 1.223 (8) 
O(3)-C(3) 1.359 (8) C(14)-C(13) 1.477 (10) 
C(4a)-C(4) 1.380 (9) N-C(13) 1.351 (8) 
C(5)-C(4a) 1-495 (9) C(lm)-O(1) 1.442 (10) 
C(12b)-C(4a) 1.425 (8) C(2m)-O(2) 1.430 ( I I) 
C(6)-C(5) 1.543 (10) C(3m)-O(3) 1.426 (9) 
C(7)-C(6) 1.517 (9) O(15)-C(15) I. 180 (8) 
C(7a)-C(7) 1.553 (8) C(16)-C(15) 1.477 (8) 
N-C(7) 1.464 (8) C(17)-C(16) 1.377 (9) 
C(8)-C(7a) 1.446 (8) C(2 I)-C(16) 1.394 (9) 
C(12a)-C(7a) 1.386 (8) C(18)-C(17) 1.385 (9) 
C(9)-C(8) 1-329 (8) C(19)--C(18) 1.351 (10) 
O(9)-C(9) 1.406 (8) C(20)-C(19) 1.365 (12) 
C(10)-C(9) 1.448 (10) C(21)-C(20) 1.381 (9) 
C(15)-O(9) 1.342 (7) 

C(12b)-C(I)-C(2) 123.0(6) O(10)--C(10)--C(l I) 119.3(7) 
O(1)-C(1)-C(2) 121.0 (6) C(12)-C(I l)-C(10) 130.0 (6) 
O(1)-C(I)--C(12b) 115.8 (5) C(12a)-C(12)-C(1 I) 133.9 (6) 
C(3)-C(2)-C(1) 118.8 (6) C(12)--C(12a)-C(7a) 124.6 (5) 
O(2)-C(2)-C(1) 119.0 (6) C(12b)-C(12a)-C(7a) 117.7 (5) 
O(2)-C(2)-C(3) 121.6 (6) C(12b)-C(12a)-C(12) 117.6 (5) 
C(4)-C(3)-C(2) 119.2 (6) C(4a)-C(12b)-C(1) 118.7 (5) 
O(3)-C(3)-C(2) 116.7 (6) C(12a)--C(12b)-C(I) 120.8 (5) 
O(3)-C(3)-C(4) 124.0 (6) C(12a)-C(12b)-C(4a) 120.5 (5) 
C(4a)-C(4)--C(3) 122.3 (6) C(14)-C(13)-O(13a) 123.6 (6) 
C(5)-C(4a)-C(4) 122.6 (5) N-C(13)-O(13a) 120.1 (6) 
C(12b)-C(4a)-C(4) 118.1 (6) N-C(13)-C(14) 116.3 (6) 
C(12b)-C(4a)-C(5) 119.3 (5) C(lm)-O(I)-C(I)  117. I (5) 
C(6)-C(5)-C(4a) 111-3 (5) C(2m)-O(2)-C(2) 117.2 (6) 
C(7)-C(6)-C(5) 113.1 (5) C(3m)-O(3)-C(3) 117.2 (6) 
C(7a)-C(7)-C(6) 110.2 (5) C(13)-N-C(7) 121.7 (5) 
N-C(7)-C(6) 109.9 (5) O(15)-C(15)-O(9) 123. I (6) 
N-C(7)-C(7a) 114.2 (5) C(16)-C(15)-O(9) 112.3 (5) 
C(8)-C(7a)-C(7) 116.8 (5) C(16)-C(15)-O(15) 124.6 (6) 
C(12a)-C(7a)-C(7) 117.6 (5) C(17)-C(16)-C(15) 122-5 (5) 
C(12a)-C(7a)-C(8) 125.6 (5) C(21)-C(16)-C(15) 117.7 (5) 
C(9)-C(8)-C(7a) 132.0 (6) C(21)-C(16)-C(17) 119.7 (5) 
O(9)-C(9)-C(8) 115.0 (6) C(18)-C(17)-C(16) 119.2 (6) 
C(10)-C(9)-C(8) 131.0 (6) C(19)-C(18)-C(17) 120.4 (7) 
C(10)-C(9)--O(9) 113.5 (5) C(20)-C(19)-C(18) 121.5 (6) 
C(15)-O(9)-C(9) 116.4 (5) C(21)--C(20)-C(19) 119.2 (6) 
C(I 1)-C(10)-C)9) 119.9 (5) C(20)-C(21)-C(16) 119.9 (6) 
O(10)-C(10)-C(9) 120.8 (6) 

The benzene ring D of the benzoyl group is planar 
{,~2= 11.4[=~(6/cr)2], r .m.s .d .=0.01 (1)A, ~max = 

0.017 (8) A for C(20)}. 
The geometry of the molecule is characterized by the 

angles between the normals to the following rings 

A - B - - - 4 3 - 7  (4), B - C =  36.3 (4), A - C =  52.1 (4), C -  
D = 59.8 (4) ° as well as by the twisting between ring A 
and ring C, given by the torsion angle C ( 1 2 ) - C ( 1 2 a ) -  
C(12b)-C(1)  = - 5 7 . 3  (4) °. 

The molecular packing in the crystal is determined 
by the presence of one water molecule, which forms 
a relatively strong H bond with O(13a) 
[O-H(O1) . . .O(13a)  = 2.741 (7)A], and a short con- 
tact with O(1) [ O - H ( O 3 ) . . . O ( 1 ) =  2.909 (6) A]. The 
occupation factor for H(O2) and H(O3) is 0.5. No 
other short intermolecular distances below 3.20/k are 
found. 

Financial support from CSIC for pre-doctoral 
fellowship awarded to EM is gratefully acknowledged; 
the intensities were collected in the 'Servicio de Rayos 
X de la Generalitat de Catalunya y el CSIC'. 
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Structure d'Agents Mutag6nes. V. Le Nitro-2 Naphto[ 1,2-b]furanne, Cx2HTNO3 
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351 cours de la Libdration, 33405 Talence CEDEX,  France 

(Recu le 19 juin 1984, aeceptd le 21 ddcembre 1984) 

Abstract .  M r = 2 1 3 - 2 ,  P21/c, a = 6 . 5 0 0  (1), b =  
19.866 (4), c = 7 . 3 7 5  (3)A, f l = 9 0 . 7 7  (3) ° , V =  
952.2 A 3, Z = 4, D m = 1.50, D x = 1.487 g cm -3, 
Cu K& 2 = 1.54184 A, ~ = 10.3 cm -1, F(000) = 440, 

T =  298 K, R = 0 . 0 4 7  for 1620 independent reflec- 
tions. This is a weakly active mutagenic agent, whose 
geometry is close to that of 7-methoxy-2- 
nitronaphtho[2,1-b]furan (R7000) [Bravic, Bideau & 
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Tableau 1. Coordonndes atomiques (x 104) avec leurs 
&arts-type et les facteurs d'agitation thermiques 

dquivalents (,/k2), atomes d'hydrogOnes except& 

a~q = ~ZiZjflljai.  aj. 

x y z Beq 
O(1) 0,8037 (2) 0,1675 (1) 0,6662 (2) 4,1 (1) 
C(2) 0,7299 (4) 0,1040 (1) 0,6420 (4) 4,4 (1) 
C(3) 0,5366 (4) 0,1016 (1) 0,5751 (4) 4,6 (1) 
C(4) 0,2984 (4) 0,2035 (2) 0,4873 (4) 4,9 (1) 
C(5) 0,2983 (4) 0,2714 (2) 0,4833 (4) 5,0 (1) 
C(6) 0,4656 (5) 0,3819 (2) 0,5477 (4) 5,4 (2) 
C(7) 0,6305 (6) 0,4181 (2) 0,6096 (5) 6,1 (2) 
C(8) 0,8103 (5) 0,3857 (2) 0,6720 (4) 5,3 (2) 
C(9) 0,8199 (4) 0,3172 (1) 0,6734 (4) 4,5 (1) 
C(10) 0,6443 (4) 0,2085 (1) 0,6099 (4) 3,9 (1) 
C(1 I) 0,4783 (4) 0,1699 (1) 0,5536 (4) 4,1 (1) 
C(12) 0,4698 (4) 0,3109 (1) 0,5458 (4) 4,4 (1) 
C(13) 0,6511 (4) 0,2785 (1) 0,6120 (3) 3,8 (1) 
N(21) 0,8678 (4) 0,0512 (1) 0,6880 (4) 5,6 (1) 
0(23) 1,0394 (3) 0,0651 (1) 0,7465 (4) 7,0 (1) 
0(22) 0,8032 (4) -0,0066 (1) 0,6672 (4) 7,6 (1) 

Courseille (1982). Cryst. Struct. Commun. 11, 409-  
412], probably the most effective mutagenic agent. The 
molecule is practically planar. 

Introduction. Dans la s6rie des naphtofurannes de 
synth6se (Royer & Buisson, 1980; Cavier, Buisson, 
Lemoine & Royer, 1981) le m&hoxy-7 nitro-2 
naphto[2,1-b]furanne (R7000), dont la structure cristal- 
line a 6t~ d6termin~e r6cemment (Bravic, Bideau & 
Courseille, 1982), semble &re un agent mutag6ne 
particuli~rement efficace (Weill-Th~venet, Buisson, 
Royer & Hofnung, 1981). Dans le but d'&ablir des 
relations structure-activit6 nous avons entrepris l'&ude 
structurale d'une s6rie de mol6cules homologues du 
R7000 poss6dant un noyau naphtofurannique et dont 
certaines pr~sentent des propri&~s bactericides et 
protozoocides remarquables (Cavier, Buisson, Lemoine 
& Royer, 1981). Nous avons r6cemment pr6sent6 
les structures cristallines des m&hoxy-8 nitro-2 
naphto[2,1-b]furanne et -[2,3-b]furanne respectivement 
d~nomm~s R6698 et R7105 (Bideau, Bravic, Cotrait & 
Courseille, 1983a,b) et du m&hyl-3 nitro-2 naphto[ 2,1-b]- 
furanne ou R7371 (Bideau, Bravic & Cotrait, 1984). 
La molecule pr~sentement &udi~e est le R6614, 
compos6 tr~s peu actif qui se distingue par l'absence de 
substituant sur le noyau naphtofurannique. 

Partie exp6rimentale. Synth6se par l'6quipe de R. Royer 
(Institut Curie, Paris); D m par flottation; aiguilles de 
couleur jaune (benz6ne) 0,3 × 0,2 × 0,5 ram; diffrac- 
tom&re Enraf-Nonius CAD-4, monochromateur en 
graphite; 19 r6flexions avec t9 > 30 ° pour d&ermination 
des param&res; hma x = 7, kma x = 23,/max = 8; balayage 
09-20, A0 = (0,8 + 0,14 tg0) °, ouverture d&ecteur: (1,3 
+ 1,0tg0)mm; 2 8 <  130°; ¼ de la sph6re d'Ewald; 
correction Lp; absorption n~glig~e ~ = 0,30); pas de 
d~croissance des intensit6s de r6f6rence (111; 032 et 
102) avec le temps; 1620 r6flexions ind6pendantes dont 

1120 avec I >  3tr(/); m&hodes directes, programme 
MULTAN80 (Main, Fiske, Hull, Lessinger, Germain, 
Declercq & Woolfson, 1980); affinement B i puis flij des 
atomes C, N, O par moindres carr6s (blocs diagonaux); 
CII Mini-6/92, minimisation de ~w(IFol--IFcl)  2 
avec w =  1 s i F  o < p e t  w = p 2 / F ~ o s i F  o > p o f i p =  
(Fomax/lO)~/2; facteurs de diffusion de Cromer & 
Waber (1974) pour C, N e t  O, de Stewart, Davidson & 
Simpson (1965) pour les hydrog~nes, plac+s en position 
th6orique; (A/O')max = 0,8; densite r6siduelle de 0,3 et 
- 0 , 2 e A - 3 ;  poursuite de l'affinement jusqu'~t R = 
0,047, wR = 0,052, S = 1,255. 

Discussion. Les param&res atomiques sont donn6s 
dans le Tableau 1.* La Fig. 1 est une projection de la 
structure parall~lement ~t l'axe Ox, et la Fig. 2 est un 
trac~ SNOOPI de la mol6cule. Les longueurs de liaison 
et angles de valence (Tableau 2) du noyau nitro-2 
naphtofuranne sont en tr6s bon accord avec ceux 
observes dans les structures pr6cit6es. Ceux du noyau 
naphtyle en diff6rent quelque peu: le branchement du 
noyau nitro-2 naphtofuranne est pr~sentement de type 
[ 1,2-b] et non de type [2,l-b] (cas des compos6s R7000, 
R6998, et R7371). Le noyau nitro-2 naphtofuranne est 
pratiquement plan; l'6quation de son plan moyen est 
-0 ,3762 x -0 ,0019 y + 0,9265 z = 2,6097. 

* Les listes des facteurs de structure, des param&res d'agitation 
thermique anisotrope et des param&res des atomes d'hydrog+ne ont 
&+ d6pos6es au d6p6t d'archives de la British Library Lending 
Division (Supplementary Publication No. SUP 39924:12 pp.). On 
peut en obtenir des copies en s'adressant a: The Executive Secretary, 
International Union of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester 
CH 1 2HU, Angleterre. 

Y 

Fig. 1. Projection de la structure parall6lement ~ l'axe Ox. 

Fig. 2. Trac6 S N O O P I  (Davies, 1983) de la molecule projet6e sur 
son plan moyen. 
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Tableau 2. Longueurs (A) et angles (o) de liaison avee 
leurs dcarts-type 

O(1)-C(2) 1,361 (3) C(13)-C(10) 1,391 (4) 
C(2)-C(3) 1,344 (4) C(12)-C(6) 1,411 (4) 
C(3)-C(11) 1,418 (4) C(6)-C(7) 1,365 (5) 
C(11)-C(10) 1,383 (4) C(7)-C(8) 1,406 (5) 
O(1)-C(10) 1,377 (3) C(8)-C(9) 1,363 (4) 
C(4)-C(11) 1,427 (4) C(9)-C(13) 1,409 (4) 
C(4)-C(5) 1,350 (4) C(2)-N(21) 1,419 (4) 
C(5)-C(12) 1,433 (4) N(21)-O(23) 1,222 (3) 
C(12)-C(13) 1,423 (4) N(21)-O(22) 1,231 (3) 

O(1)-C(2)-C(3) 114,0 (2) C(7)-C(8)---C(9) 119,8 (3) 
C(2)-C(3)-C(11) 104,7 (2) C(8)-C(9)-C(13) 120,4 (2) 
C(3)-C(I 1)-C(10) 106,8 (2) C(9)--C(13)-C(12) 120,0 (2) 
C(I 1)--C(10)-O(1) 110,1 (2) C(13)-C(12)-C(6) 117,6 (2) 
C(10)-O(1)--C(2) 104,2 (2) C(5)-C(12)-C(6) 122,2 (2) 
C(l 1)-C(4)--C(5) 118,3 (2) C(9)-C(13)-C(10) 124,9 (2) 
C(4)--C(5)-C(12) 122,6 (2) O(1)-C(10)--C(13) 124,2 (2) 
C(5)-C(12)-C(13) 120,0 (2) C(3)-C(11)-C(4) 134,6 (2) 
C(12)-C(13)-C(10) 114,9 (2) O(1)-C(2)-N(21) 115,7 (2) 
C(13)--C(10)-C(11) 125,5 (2) C(3)-C(2)-N(21) 130,2 (2) 
C(10)-C(I 1)-C(4) 118,4 (2) C(2)-N(21)-O(23) 119,1 (2) 
C(12)-C(6)-C(7) 121,0 (3) C(2)-N(21)-O(22) 116,5 (2) 
C(6)-C(7)-C(8) 120,8 (3) O(22)-N(21)-O(23) 124,2 (2) 

Aucun atome, y compris ceux du groupe --NO 2, ne 
s'en 61oigne de plus de 0,03 A; rangle de torsion moyen 
autour de la liaison C(2)--N(21) est de - 0 , 5  ° 

La cohesion du cristal est assur6e par de multiples 
interactions de type van der Waals et par des 
interactions de recouvrement des orbitales zc (forces de 
stacking) de mol6cules parall61es (centres 1) et super- 
pos6es, correspondant /l une distance interplanaire de 
3,35 A. 

Elle pr6sente une grande analogie structurale (lon- 
gueurs et angles de liaisons, arrangement mol6culaire) 
avec celles dont la structure cristalline est actuellement 
connue. 

On peut se demander dans ces conditions si son 
activit6 biologique ne r6sulte pas en d6finitive d'un 
changement dans la r6partition des charges du noyau 
naphtofuranne induit par la presence de substituants et 
notamment des groupements m&hoxy. En effet des 
calculs de charges par des m&hodes semi-quantiques 
(Cotrait, Bideau, Buisson & Royer, 1984) semblent 
bien montrer l'importance de la nature et de la position 
de ces substituants sur cette distribution. 
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Refinement of the a-Modification of 9,9'-Bifluorenylidene, C26H16,  and Structure Analyses 
of the fl-Modification, the 2:1 Pyrene Complex, 2(C26H16).C16H10, and the 2:1 Perylene 

Complex, 2 ( C 2 6 H  16).C20 H 12 
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Abstract. Room temperature, Cu Ka radiation, 2 =  
1.5418 A. (i) a-Modification of 9,9'-bifluorenylidene 
(BFL) {a refinement of that based on photographic data 

* Present address: Department of Chemistry, Tamkang Univer- 
sity, Tam sui, Taiwan 241. 

0108-2701/85/040560-08501.50 

of Bailey & Hull IActa Cryst. (1978), B34, 3289- 
32951}" M r =  328.4, orthorhombic, Pbcn, a =  
36.68(1), b=17-080(5) ,  c = 8 . 1 4 5 ( 6 ) A ,  V =  
5103 (4)A 3, z = 12 molecules per cell, D m = 1.28 (2), 
D x = 1.28 Mg m -3, /z(Cu Ka) = 0-56 mm -~, F(000) = 
2064, RF=0 .074  for 2560 reflections. (ii) fl- 
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