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atoms. H atoms were placed on calculated positions 
riding on their bonded atoms, except both hydroxyl 
group H atoms and the H atom bonded to the ethynyl 
group, which were located on a difference map. 235 
parameters were refined on F with full-matrix least 
squares using S H E L X 7 6  (Sheldrick, 1976); all non-H 
atoms refined anisotropically and for H atoms an 
overall isotropic thermal parameter was varied [ U =  
0.082 (2)A2]; convergence at R = 0 . 0 4 9  and wR 
= 0 . 0 4 4 ,  where w =  1/a2(F) and S = 0 . 4 ;  A / o =  
0.01 (1) (av.) and 0.06 (max.) for non-H-atom param- 
eters and A / o =  0.09 (7) (av.) and 0.19 (max.) for 
H-atom parameters; final electron density within 
A p =  +0.4  e A -3. Scattering factors from S H E L X 7 6 .  
Final atomic parameters are given in Table 1, and bond 
lengths and angles in Table 2.* Fig. 1 shows the 
molecular conformation and the atom-numbering 
scheme. The packing and hydrogen bonding is illus- 
trated in Fig. 2, which shows a stereoview down b. 

* Lists of structure factors, anisotropic thermal parameters, 
torsion angles and H-atom coordinates have been deposited with the 
British Library Document Supply Centre as Supplementary 
Publication No. SUP 44117 (22 pp.). Copies may be obtained 
through The Executive Secretary, International Union of Crystal- 
lography, 5 Abbey Square, Chester CH 1 2HU, England. 

Related literature, Structural data of several other A 4 
steroids have been reported in literature, e.g. lynestrenol 
(Rohrer, Lauffenburger, Duax & Zeelen, 1976) and 
have been reviewed by Griffin, Duax & Weeks (1984). 
A study concerning the biological activity of 11/3- 
substituted lynestrenol derivatives has been published 
by van der Broek et al. (1977). 

The author thanks A. J. M. Duisenberg for collecting 
the X-ray data. 
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Diphenylphosphino-N-methylthioformamid 

VON WOLFGANG HILLER, KLAUS WURST LIND UDO KUNZE 

Institut fh'r Anorganische Chemie der Universitdt Tiibingen, A u fder  Morgenstelle 18, D-7400 Tffbingen, 
Bundesrepublik Deutschland 

(Eingegangen am 1. Juli 1985; angenommen am 17. Juni 1987) 

Abstract.  C 14 H 14NPS, M r = 259.31, monoclinic, P21/n, 
a = 16.882 (2), b = 9-786 (2), c =  17.128 (2)A, 
f l =  107.66 (2) °, V =  2696.3 A 3, Z = 8, D x = 
1.278 g c m  -3, Cu Ka, A, = 1.5418 A, ~ = 30.428 cm -~, 
F(000) = 1088, T =  293 K, R = 0.065 for 2389 ob- 
served reflections. In the asymmetric unit are two 
independent molecules with the same configuration but 
different conformation of the phenyl rings. 

Experimentelles. Nadelf6rmige Einkristalle, 0,15 × 
0,20 x 0,50 mm; monokline Raumgruppe P2~/n aus 
Buerger-Pr~izessionsaufnahmen, Verfeinerung der 
Gitterkonstanten auf dem Enraf-Nonius  Vierkreis- 
diffraktometer CAD-4 anhand von 25 Reflexen hoher 
Beugungswinkel (15 < 0 < 26°); CuKa-Strahlung,  
Graphi tmonochromator;  mit o3/0 scan 5175 Reflexe 
gemessen ( 0 < 5 2 ° ) ,  h +  17, k + 9 ,  l +  17; drei 

Kontrollreflexe mit keiner signifikanten ,~nderung der 
Intensit~it; empirische Absorptionskorrektur (Walker & 
Stuart, 1983), Mittelung (Rint=0,028)  ergab 3009 
symmetrieunabh/ingige Refiexe, davon 2389 mit I > 
3a(/). L6sung der Struktur mit direkten Methoden 
(Sheldrick, 1984). H-Atome der Phenylgruppen in  
berechneten Positionen mit d ( C - H ) = 0 , 9 5 A ,  die 
anderen Wasserstoffpositionen wurden einer Differenz- 
fouriersynthese entnommen; alle Atome (auf3er H) mit 
anisotropen Temperaturparametern,  H-Atomlagen der 
NH-Gruppe mit individuellen isotropen Temperatur- 
faktoren verfeinert, H-Atome der Phenyl- und Methyl- 
gruppe nur in die Strukturfaktorrechnung einbezogen; 
Full-matrix Verfeinerung (F) (Frenz, 1978; Version 
1984) ffihrte zu R = 0 , 0 6 5 ,  w R = 0 , 0 7 8 ;  316 
Parameter,  w-~ = a2(F), ~ wlAFI2 minimalisiert, 
(A/tT)max=O,O1, Ap<10,531eA-3 ;  S = 2 , 7 6 .  Atom- 
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Tabelle 1. Lageparameter und fiquivalente isotrope 
Temperaturparameter (A 2) 

u~, = -~(u. + u22 + u33). 

x y z U~. 
S(1) 0,4083 (I) 0,2065 (2) 0,4039 (1) 0,055 (1) 
P(I) 0,2475 (1) 0,3083 (2) 0,4185 (1) 0,038 (1) 
N(I) 0,3371 (3) 0,0945 (6) 0,5055 (4) 0,041 (4) 
C(I) 0,3343 (4) 0,1846 (8) 0,4478 (4) 0,038 (5) 
C(2) 0,4077 (5) 0,0066 (9) 0,5414 (5) 0,052 (6) 
C(I 1) 0,1791 (4) 0,2511 (8) 0,4751 (4) 0,036 (4) 
C(12) 0,1014 (5) 0,194 (1) 0,4415 (5) 0,054 (6) 
C(13) 0,0513 (5) 0,164 (1) 0,4907 (6) 0,067 (7) 
C(14) 0,0776 (5) 0,1862 (9) 0,5727 (5) 0,062 (6) 
C(15) 0,1537 (5) 0,2430 (9) 0,6076 (5) 0,059 (6) 
C(16) 0,2040 (5) 0,2749 (8) 0,5584 (5) 0,047 (5) 
C(21) 0,1967 (4) 0,2573 (7) 0,3143 (4) 0,035 (4) 
C(22) 0,1698 (5) 0,3569 (9) 0,2556 (5) 0,048 (5) 
C(23) 0,1283 (6) 0,328 (I) 0,1758 (5) 0,065 (7) 
C(24) 0,1128 (6) 0,194 (1) 0,1517 (5) 0,067 (7) 
C(25) 0,1397 (6) 0,0929 (9) 0,2061 (5) 0,066 (7) 
C(26) 0,1821 (6) 0,1253 (9) 0,2878 (5) 0,058 (6) 
H(I) 0,292 (4) 0,096 (7) 0,522 (4) 0,04 (1)* 

S(2) 0,5969 (1) 0,2963 (2) 0,3035 (1) 0,051 (1) 
P(2) 0.7587 (1) 0,2085 (2) 0,4198 (1) 0,042 (1) 
N(2) 0,6597 (4) 0,4104 (7) 0,4492 (4) 0,044 (4) 
C(3) 0,6678 (4) 0,3242 (8) 0,3930 (4) 0,038 (5) 
C(4) 0,5847 (5) 0,491 (1) 0,4384 (5) 0,056 (6) 
C(31) 0,8263 (4) 0,2794 (8) 0,5142 (4) 0,039 (4) 
C(32) 0,8836 (5) 0,3848 (8) 0,5207 (5) 0,067 (6) 
C(33) 0,9324 (5) 0,430 (1) 0,5971 (6) 0,082 (8) 
C(34) 0,9244 (6) 0,377 (1) 0,6667 (6) 0,069 (7) 
C(35) 0,8666 (7) 0,277 (1) 0,6617 (5) 0,062 (6) 
C(36) 0,8187 (6) 0,228 (I) 0,5870 (5) 0,050 (5) 
C(41) 0,8090 (4) 0,2534 (8) 0,3431 (4) 0,037 (4) 
C(42) 0,8527 (5) 0,1513 (9) 0,3184 (5) 0,047 (5) 
C(43) 0,8982 (5) 0,176 (1) 0,2666 (5) 0,057 (5) 
C(44) 0,9003 (5) 0,311 (1) 0,2383 (5) 0,069 (8) 
C(45) 0,8572 (5) 0,4119 (9) 0,2600 (5) 0,061 (6) 
C(46) 0,8115 (5) 0,3847 (8) 0,3122 (5) 0,047 (5) 
H(2) 0,715 (6) 0,43 (1) 0,501 (6) 0,08 (1)* 

* H-Atomlagen mit individuellen isotropen Temperaturfaktoren.  
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Fig. 1. Struktur der zwei unabhLngigen Molekiile in der asym- 
metrischen Einheit. Die Schwingungsellipsoide entsprechen einer 
Aufenthaltswahrscheinlichkeit von 50%. 

formfaktoren aus den International Tables for X-ray 
Crystallography (1974). Die DurchKihrung der 
Rechnungen erfolgte an den Computern PDP 11/60 
und VAX 11/750. Aufgef/ihrt sind die Lageparameter 
der Atorne in Tabelle 1, die Abst~inde und Winkel in 
Tabelle 2 und die Interplanarwinkel in TabeUe 3.* Fig. 1 
stellt die Struktur der zwei unabh~ingigen Molek/ile dar. 

Tabelle 2. Abstfinde (A) und Winkel (o) 

Die Geometric der Phenylringe entsprieht den Erwartungswerten 
und ist deshalb an dieser Stelle nieht aufgef'tihrt. 

S(1)--C(I) 1,656 (5) S(2)-C(3) 1,656 (4) 
P(1)-C(I) 1,848 (5) P(2)-C(3) 1,850 (5) 
P(1)--C(I l) 1,807 (5) P(2)--C(31) 1,812 (5) 
P(1)-C(21) 1,800 (4) P(2)---C(41) 1,820 (5) 
N(1)---C(1) 1,315 (6) N(2)--C(3) 1,319 (6) 
N(I)-C(2) 1,447 (6) N(2)---C(4) 1,452 (6) 
N(I)-H(I) 0,89 (5) N(2)---H(2) 1,09 (7) 

C(1)-P(I)-C(11) 103,5 (2) C(3)--P(2)--C(31) 103,8 (2) 
C(1)---P(I)-C(21) 100,8 (2) C(3)--P(2)---C(41) 101,9 (2) 
C(I I)--P(I)---C(21) 104,8 (2) C(31)---P(2)--C(41) 104,3 (2) 
C(i)--N(I)-C(2) 123,7 (4) C(3)--N(2)--C(4) 122,2 (4) 
C(I)-N(1)--H(I) 113 (3) C(3)--N(2)---H(2) 116 (4) 
C(2)--N(I)--H(I) 123 (3) C(4)--N(2)-H(2) 122 (4) 
S(1)-C(I)--P(1) 115,9 (3) S(2)-C(3)-P(2) 116,2 (3) 
S(1)-C(I)--N(1) 124,6 (4) S(2)--C(3)-N(2) 125,1 (4) 
P(1)-C(I)-N(1) 119,2 (3) P(2)--C(3)--N(2) 118,2 (3) 

Tabelle 3. Interplanarwinkel 

Definition der Ebenen 

A: {P(l),C(11),C(I)} h IP(1), C(11)-C(16)} 
B- {p(l), C(21), C(1)} Ih {P(1), C(21)--C(26)} 
C: {P(2), C(3 I), C(3)} llh {P(2), C(3 I)-C(36)} 
O: {P(2), C(41), C(3)} IV: {P(2), C(41)-C(46)} 

Winkel zwischen den Ebenen (o) 

(A,I) 71,3 (3) (C, IIl) 
(B, II) 42,8 (3) (D, IV) 

93,4 (3) 
32,5 (3) 

Verwandte Literatur. Albert, Bruns, FOrster, Hiller & 
Kunze (1985); Bruns, Hiller & Kunze (1984). 

* D i e  Liste der anisotropen Temperaturparameter  und der 
beobachteten mad bereehneten Strukturfaktoren sind beim British 
Library Document  Supply Centre (Supplementary Publication No. 
SUP 4 4 1 6 5 : 9  pp.) hinterlegt. Kopien sind erh/iltlich durch: The 
Executive Secretary, International Union of  Crystallography, 5 
Abbey Square, Chester CH 1 2HU, England. 
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