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view of the packing of the molecules in the cell. Fig.
3 shows the hydrogen-bond-like interaction
C(10—H(10a)-O(m)(3—x, i+, i~ 2).

Related literature. Alkaloids of the Amaryllidaceae
plant family are currently being studied for their
pharmacological properties. Members of the genus
Narcissus L. are very widely distributed in the
Iberian Peninsula. The title compound is an alkaloid
isolated from Narcissus eugeniae (Bastida, Vila-
domat, Llabrés, Falco, Codina & Rubiralta, 1989).
This plant was found to contain four alkaloids:
galanthamine, homolycorine as the major alkaloid,
lycorenine, and a new alkaloid, for which the name
eugenine was proposed (Bastida et al., 1989).
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Trimethyl(phenyl)ammonium-chlorid

VoN VOLKER KRUG UND ULRICH MULLER

Fachbereich Chemie der Universitdt Marburg, Hans-Meerwein-Strasse, D-3550 Marburg,
Bundesrepublik Deutschland

(Eingegangen am 21. Juni 1989; angenommen am 24. Juli 1989)

Abstract. [N(CH;);(C¢Hs)ICl, M, =171-67, ortho-
rhombic, P2,2,2,, a=13-307 (2), b=10-635(2), c =
6742(1)A, V=9541A% Z=4, D,=120gcm 3,
Mo Ka, A=0-7107 A, u=2-95cm ™", F(000) = 368,
T=294K. R=0035 for 735 unique observed
reflections. The cations have N—C bond lengths of
1:50 to 1-52 A. The Ci~ ion is nested in the three
methyl groups of a neighboring cation and has
Cl---H contacts to three phenyl H atoms of three
other cations.

Experimentelles. Handelsiibliches [N(CH,)(C¢Hs)]Cl
wurde in CH,Cl, gelést und durch Zusatz von CCl,

Tabelle 1. Atomkoordinaten und Parameter U, (A?)
Sir den dquivalenten isotropen Temperaturfaktor

an = %(Un + Uy + Uyy).

X y V4 qu
a 0,45615(8)  0,4708 (1) 0,0869 (2) 0,0509 (7)
N 0,3692 (3) 0,6635 (3) 0,5972 (6) 0,050 (3)
c(1) 0,3246 (3) 0,7459 (4) 0,7547 (6) 0,035 (2)
C(2) 0,2204 (4) 0,7528 (5) 0,7670 (7) 0,047 (3)
C(3) 0,1774 (4) 0,8347 (5) 0,9026 (9) 0,055 (3)
C4) 0,2365 (4) 0,9076 (5) 1,0239 (7) 0,057 (3)
C(5) 0,3396 (4) 0,8983 (4) 1,0139 (7) 0,053 (3)
C(6) 0,3842 (3) 0,8178 (5) 0,8782 (8) 0,048 (3)
c 0,3289 (3) 0,5303 (4) 0,6141 (8) 0,051 (3)
Cc(8) 0,4815 (3) 0,6543 (5) 0,6070 (9) 0,056 (4)
C(9) 0,3415 (4) 0,7180 (5) 0,3966 (8) 0,057 (4)
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zur Kristallisation gebracht. KristallgroBe 0,14 x
0,15 % 0,27 mm. Vierkreisdiffraktometer  Enraf-
Nonius CAD-4. Gitterparameterbestimmung mit 12
Reflexen, 15 < 0<23°. w-scan, Aw=0,80°+ 0,35°
tand, MeBgeschwindigkeit jeweils auf 2% statisti-
schen Zihlfehler abgestimmt, MeBbereich 8 < 24°, 0

Tabelle 2. Bindungsabstinde (A), Cl---H-Kontakt-
abstdnde unter 3,1 A und Bindungswinkel (°)

Bezeichnung symmetriedquivalenter Positionen: (i) 0,5—x, 1—y,
—05+z (i) 1-x, —0,5+y, 1,5—z (i) 0,5+x, 1,5-y, 1—z.
Phenyl-H-Atome haben die gleichen Nummern wie die zuge-
hérigen C-Atome; bei Methyl-H-Atomen bezeichnet die erste
Ziffer die Nummer des C-Atoms.

N—C(1) 1,499 (5) C(1)—N—C(7) 110,6 (4)
N—C(7) 1,519 (5) C(1)—N—C(8) 113,7 (4)
N—C(8) 1,499 (5) C(1)—N—C(9) 108,2 (3)
N—C(9) 1,516 (6) C(I—N—C(8) 106,7 (3)
Cc()—CQ) 1,391 (6) C(1—N—C(9) 109,38 (4)
C@2)—C@) 1,386 (7) C(8)—N—C(9) 107,8 (4)
C3y—C(4) 1,374 (7) N—C(1)—C(2) 117,9 (4)
C@)—C(5) 1,377 (7) N—C(1)—C(6) 121,6 (4)
C(5—C(6) 1,386 (7) C6)—C(1)y—C(2) 120,5 (4)
C6)y—C(1) 1,381 (6) C(1H—C—CB3) 118,9 (5)
C(2—CB3—C@) 120,7 (5)
Cl-+H(2) 2,52 C(3)—C@4)—C(5) 120,0 (5)
Cl--H(3%) 2,98 C(4—C(5)—C(6) 120,2 (5)
Cl-H(4") 2,78 C(5)—C6—C(1) 119,6 (4)
Cl-H(73) 3,05 ’
Cl--H(82) 3,06
Cl-HEO1) 2,66

© 1989 International Union of Crystallography
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Fig. 1. Das [N(CH,);(C¢Hs)]*-Ion mit Ellipsoiden der thermi-
schen Schwingung (50% Aufenthaltswahrscheinlichkeit, ausge-
nommen fiur die H-Atome).

7
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Fig. 2. Stereoskopische Ansicht der Elementarzelle. Punktiert:
Verbindungslinie N--Cl um anzuzeigen, wie das Cl~-Ion in die
drei Methylgruppen eingenistet ist. Gestrichelt: die drei kiir-
zesten Cl---H-Kontakte mit Phenyl-H-Atomen.

=h<15 0<k=12, 0=</=<7. Kontrollreflexe 401
und 130 zeigten Intensitdtschwankungen < 3,3%.
896 unabhingige Reflexe gemessen, davon 161 mit F
< 50(F). Wegen nur geringer Absorptionseffekte
keine Absorptionskorrektur.  Strukturaufklirung
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durch ‘direkte Methode’, Verfeinerung durch Mini-
mieren von  X(|F,|—|F.))>, Einheitsgewichte,
(4/0)max < 0,1. Methylgruppen als starre Einheiten
behandelt, alle C—H-Abstinde auf 1,08 A festge-
halten.  Restelektronendichte  |4p| <0,17¢ A3,
Keine Extinktionskorrektur. Atomformfaktoren:
Cromer & Mann (1968). /7, f”: Cromer & Liberman
(1970). Rechenprogramme: Miller (1971), Sheldrick
(1976), Johnson (1965). R = 0,035 fiir 735 Reflexe F
> 5¢(F), R=0,050 fiir alle Reflexe. Die Atom-
parameter sind in Tabelle 1,* interatomare Abstinde
und Winkel in Tabelle 2 aufgefiihrt. Fig. 1 zeigt das
[N(CH,);(C¢Hs)]*-Ton, Fig. 2 zeigt die Kristall-
packung.

* Die H-Atomkoordinaten, die Parameter fiir den anisotropen
Temperaturfaktor und die Liste der beobachteten und berechneten
Strukturfaktoren sind bei der British Library Document Supply
Centre (Supplementary Publication No. SUP 52138: 7 pp.).
hinterlegt. Kopien sind erhaltlich durch: The Executive Secretary,
International Union of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester
CHI 2HU, England.
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Structure of p-Bis(phenylthio)benzene: a Redetermination
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Abstract. C,gH,,S,, M, =294-4, monoclinic, P2,/c,

a=>5824(1), b=177711(3), c=7592 (M)A, B=
11007 (1)°, V=17380Q2)A%>, Z=2, D,=
1:325gcm ™3, A(Mo Ka) = 0-71069 A, =

0108-2701/89/122023-03$03.00

3-39cm ™!, F(000) = 308, T =296 K, final R =0-049
for 2257 unique reflections to (sin6)/A = 0-857 A~!
and with F> 3¢(F). This is a new study of a known
structure [Andreetti, Garbarczyk & Krolikowska
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