X. JI, D. VAN DER HELM, B. C. HEMMING AND B. L. HAYMORE

(Jones et al., 1988). The bond distances and bond
angles indicate that the molecule is a planar conju-
gated system. The r.m.s. of the least-squares plane
C(1) through O(13) is 0-03 A.

The crystal structure of phenazine has been
determined (Herbstein & Schmidt, 1955) and further
refined (Glazer, 1970). It has been shown that the
phenazine molecule has D, symmetry within experi-
mental error. This symmetry to a large extent
remains in l-phenazinecarboxylic acid with one
important exception. The bond distance C(1)—
C(10a) is significantly different from C(4)—C(4a),
while C(9)—C(9a) and C(6)—C(5a) are equal. These
structural features reflect the influence of the carbox-
ylic group substitution at position 1, while the
approximate symmetry observed in the present low-
temperature structure was not apparent in the room-
temperature structure (Jones er al., 1988). In the
crystal, the molecules of 1-phenazinecarboxylic acid
are parallel to each other and packed along the ¢ axis
(Fig. 2). The distance between adjacent molecular
planes is 3-34 A.

The pK, of the compound was found to be 5-2 in
ethanol/water (50/50, 298 K, 0-1 M NaClO,) and is
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consistent with the structurally determined location
of the acidic proton and with known pK, values (4-2
in water, 5-5 in 50/50 ethanol/water) of benzoic acid
(Grunwald & Berkowitz, 1951).

This research was supported by grant GM21822
from the National Institutes of Health.
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Abstract. 2-Acetylamino-2’-(diacetylamino)biphenyl,
CsH,sN,O;, M, =310-34, monoclinic, P2,/n, a=
9-185(4), b=13657(5), c=13130(6)A, B=
10575 (49, V=158748(NA>, Z=4, D,=

0108-2701/92/010111-05803.00

1:31 (2), D,=1-298 Mgm™3, A(Cu Ka)=1-5418 A,
w(Cu Ka)=738cm™!, F(000) =656, T=293K, R
= 0053 for 1179 independent reflections. The tor-
sion angle between the benzene rings is 72-2 (6)°.

© 1992 International Union of Crystallography
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Conformational parameters are calculated and
compared with those of some other 2,2’-biphenyl
molecules.

Introduction. L’attention a été depuis longtemps
attirée sur les variations de I’angle de torsion entre
les cycles aromatiques du biphényle, en foncton de la
nature et de la position des substituants portés par
ces cycles. Compte tenu du rdle joué par cet angle
dans la recherche de substances dérivées du squelette
biphénylé (Shukla, Galy, Brouant, Galy, Soyfer &
Barbe, 1985), qui soient actives sur le systéme
nerveux central, on a étudié le triacétamido
biphényle pour disposer des informations structur-
ales nécessaires a I'établissement des relations
structure-activité dans le domaine pharmacologique

évoqué.

Partie expérimentale. Cristaux blancs du 2-
acétylamino-2’-(diacétylamino)biphényle (ADB) sous
forme parallélipipédique, obtenus par évaporation
lente & la température de 273 K d’une solution
d’acétone saturée en 2,2'-[bis-N,N’-(acétamido
biphényle)] ou BAB. Un réarrangement moléculaire
s’est produit entre I’acétone et le BAB pour donner le
ADB. Ce type de réaction a déja été observe dans le
cas de lacétylation de la phénylacétamide par
l’acétone (Badr, Aly, Fahmy & Abdel-Latif, 1982).
Le BAB a été synthétis¢ au laboratoire (HR). La
masse volumique a été mesurée par flottaison du
cristal dans un mélange eau/DMSO. Dimension du
cristal utilis¢ <1,35mm. Paramétres cristallins
affinés sur diffractométre automatique a quatre cer-
cles CAD-4 Enraf-Nonius & I'aide de 25 réflexions
indépendantes a température ambiante avec 0 < 8 <
45° en balayage 6/20 avec une vitesse de 10° min !
et une amplitude 40 = (3,5 + 1,40tg6)°. Deux réflex-
ions de référence 102 et 214; pas de déviation
significative & l’enregistrement. Pas de correction
d’absorption. 2734 réflexions mesurées avec —8 < A
<8, 0=<k=12, -12=<i<12; (sinf/A)yax=
0,459 A~'; 1179 réflexions indépendantes avec 1>
3o(I). Corrections de Lorentz et de polarisation,
absorption ignorée. Structure déterminée par les
méthodes directes (MULTANS0; Main, Fiske, Hull,
Lessinger, Germain, Declercq & Woolfson, 1980);
paramétres affinés par la méthode des moindres
carrés de SHELX76 (Sheldrick, 1976); facteurs de

2-ACETYLAMINO-2'-(DIACETYLAMINO)BIPHENYLE

diffusion de Cromer & Mann (1968) pour C et
valeurs données par Stewart, Davidson & Simpson
(1965) pour H; atomes affectés de facteurs d’agi-
tation thermique anisotropes C; H (calculés théo-
riquement) isotropes. Fonction  X||F,| — |F|?
minimisée; 270 paramétres affinés; R = 0,049; pon-
dération unitaire; S = 1,3; hauteurs des pics résiduels
sur la Fourier différence 4p= +025e¢ A3,
(4/0)max = 0,3. Tous les programmes utilisés ont &té
implanté sur un MicroVAXII du laboratoire.

Discussion. Les coordonnées sont données dans le
Tableau 1, les distances, angles interatomiques et
quelques angles de torsion dans le Tableau 2.* La
Fig. 1 est une vue de la molécule avec la numéro-
tation atomique adoptée. La Fig. 2 est une projection
moléculaire vue selon la liaison C(1)—C(1").

L’affinement de la structure a conduit & affecter
I'atome O(10) de trois coefficients d’occupation: 0,53
pour O(10), 0,25 pour O(10q) et 0,21 pour O(10b).
La valeur du déplacement maximum des atomes a
leur plan moyen (0,015 A) traduit la planéité des
deux cycles aromatiques (A4) et (B). Les atomes N(7)
et N(7) sont respectivement a 0,138 (5) et
0,073 (4) A des plans moyens des cycles benzéniques
sur lesquels ils sont greffés. La somme des angles de
valence autour des atomes N(7) et N(7’) étant trés
voisine de 360° traduit I’état d’hybridation sp* de ces
deux atomes. Si 'on compare les distances C(2)—
N(7) = 1,404 (7) et C(2)—N(7)= 1,443 (6)A a la
distance homologue Cphenye—N = 1,417 (2) A de
Pacétanilide (Wasserman, Ryan & Layne, 1985) on
constatera que la moitié de la molécule (partie mono-
acétylée) du ADB est approximativement analogue a
l'acétanilide. En effet des distances relativement
courtes sont observées dans la partie monoacétylée
du ADB [C(3)--C(10)= 2,929 (5); H(3)--0(10)=
2,47 (5) A] ainsi que dans I’acétanilide [C(3)---C(10)
= 2,862 (2); H(3)+-O(10) = 2,28 (1) A]. Ce constat va
dans le sens d’une stabilisation des deux molécules
par formation d’un pseudo cycle a six chainons entre
les atomes N(7), C(8), O(10), H(3), C(3) et C(2). Un
calcul de 'angle diédre entre les plans moyens du
cycle benzénique (A4) et du plan moyen du pseudo
cycle a six chainons donne 15,5 (2)° pour le ADB et
12,2 (1)° pour l’acétanilide.

D’autre part, la distance C(1)—C(1") = 1,492 (7) A
dépasse de 0,015 A (soit 2,140 la valeur théorique
estimée correspondante 1,477 A  (Dewar &

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d’agitation
thermique anisotrope, des parameétres, distances, angles et quel-
ques angles de torsion des atomes d’hydrogéne, et plans moyens
ont été déposées au dépot d’archives de la British Library Docu-
ment Supply Centre (Supplementary Publication No. SUP 54380:
14 pp.). On peut en obtenir des copies en s’addressant a: The
Technical Editor, International Union of Crystallography, 5
Abbey Square, Chester CH1 2HU, Angleterre.
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Tableau 1. Coordonnées et facteurs d'agitation
thermique équivalents des atomes correspondant au
squelette moléculaire

By = 873)Z.2,Ua*a*a,a,

x y z B (AY
C(1) 0,2629 (6) 0,3902 (4) 0,5071 (4) 2,4 (2)
CQ) 0,3949 (6) 0,3438 (4) 0,5006 (4) 2,6 (2)
C@3) 0,4657 (8) 0,3766 (5) 0,4260 (5) 3,2 (3)
C(4) 0,4123 (8) 0,4543 (5) 0,3622 (5) 3.4 (3)
C(5) 0,2846 (8) 0,5024 (5) 0,3693 (5) 3,6(3)
C(6) 0,2121 (7) 0,4702 (4) 0,4429 (4) 3,1 (3)
N(7) 0,4562 (5) 0,2696 (4) 0,5737 (4) 3,3(2)
C(@8) 0,5460 (8) 0,1944 (5) 0,5630 (6) 5.4 (4)
C(9) 0,5965 (14) 0,1306 (9) 0,6555 (8) 7.3 (6)
0O(10) 0,5818 (14) 0,1783 (8) 0,4816 (7) 3,7 (6)
(1) 0,1807 (5) 0,3600 (4) 0,5856 (4) 2,3(2)
C(2) 0,0930 (6) 0,2762 (4) 0,5746 (4) 2,5(2)
Cc@3) 0,0114 (7) 0,2543 (4) 0,6461 (5) 3,1 (3)
C4) 0,0200 (8) 0,3154 (5) 0,7307 (5) 3,7(3)
C(5) 0,1081 (7) 0,3971 (5) 0,7449 (5) 3,6 (3)
C(6') 0,1853 (7) 0,4191 (5) 0,6725 (5) 3,2(3)
N(7") 0,0875 (4) 0,2085 (3) 0,4893 (3) 2,5(Q2)
Cc@®) 0,0024 (6) 0,2300 (4) 0,3865 (5) 3,1 (3)
C(9) -0,1152 9) 0,3081 (6) 0,3748 (6) 4,2 (4)
010" 0,0182 (5) 0,1869 (3) 0,3106 (3) 49 (2)
C(8") 0,1646 (7) 0,1192 (4) 0,5208 (5) 3,7(3)
C(o9”) 0,1581 (13) 0,0430 (6) 0,4372 (7) 7,3 (6)
O(107) 0,2270 (5) 0,1057 (3) 0,6123 (4) 4,7 (2)
O(10a) 0,4967 (21) 0,1520 (14) 0,4594 (15) 4,5 (6)
O(1056) 0,6434 (26) 0,2080 (17) 0,5042 (20) 3,0(7)

Tableau 2. Distances (A), angles interatomiques (°) et
quelques angles de torsion (°) avec leurs écarts-type

C(1)y—C©) 1,391 (7) C(d)—C(5) 1,369 (9)
C(1)—C(6) 1,381 (7) C@Y—C(5) 1,361 (9)
C(1)y—C(1") 1,492 (7) C8)—N(T) 1,348 (8)
C(1—C(2) 1,384 (7) C(8)—C(9) 1,464 (13)
C(1)—C(6) 1,389 (7) C(8)—0(10) 1,220 (12)
C(2—C(3) 1,389 (8) C(8)—N(T") 1,395 (6)
CQ—N(T) 1,404 (7) C(8)—C(9") 1,496 (9)
C(2)—C(3") 1,384 (7) C(8)—O0(10") 1,200 (6)
C(2)—N(T) 1,443 (6) C(8"—N(T) 1,415 (6)
C(3)y—C@4) 1,358 (9) C(8")—C(9") 1,502 (10)
C(3)—C(4) 1,374 (8) C(3"y—0(10") 1,197 (7)
C)—C()—C2)  122,0 (4) C(3)—C@)—C(5) 1207 (6)
C(2)—C(1)—C(6) 118,6 (5) C(9—C(8—N(7) 115,6 (7)
C()—C(1'—C2)  123,1 (4) N(T—C@B—O0(10)  123,1 (T)
C(1)—C(1"—C(6)  119,9 (4) CO)—CE®)--NT) 116, (5)
C(1)—C(2)—C(3) 118,6 (5) N(7')—C(#)—O0(10") 1226 (5)
C(1)—C(2)—N(7) 118,8 (4) C(9"—C@EB")—N(T) 1178 (5)
C(I)—C2)—C3) 1210 (5) N(7')—C(8")—0(10”) 119,5 (5)
CI'—CQ2)—N(T)  120,5 (4) C2)—N(1)—C(8) 1284 (5)
C(2)—C(3)—C(4) 121,8 (6) C2')—N(7)—C(8) 1206 (4)
C)—C(3)—C@) 1196 (5) CY—N(T)—C(8") 1146 (4)
C(3)—C@)—C(5) 120,4 (6)

CH—C(N—CR—C3)  -1760(5)  CRI—CBI—C@—C(5) -06(3)
C(H)—C(")—C»—N(7) 54 (Q2) C(2y—N(7—C(8)»—C(9) 177,8 (6)
C(1)—CQ2)—C(3—CH) 2,2(3) C(2)—N(7—C(8—0O(10} -35(5
C(1)—C(2)—N(7—C(8) 155,0 (5) C(2'—C(3'—C4—C(5) -0,1(3)
C(I"—CQy—C(1)y—C3) -179.5 (3) C2—N(7")—C(8)—C(9) -17,6 (3)
C(I'—CQ"—C@3—C@) -1,5(3) C—NT")—C(8—0010") 164,4 (5)
C()—CR )y —N(7"—C(8") -76,4 (4) C(2'y—N(7)—C(8"y—C(©9") 177,3 (5)
C(I"—CQ"—N(7)y—C(8") 107,8 (4) C(2'—N(7—C(8")—0(10") 0,0 (3)
C(2—C(1)—C(1"—C((2") -753(4) C(3)—C(2—C(1)y—C(6) =333
C2)—C(1 —C(1'—C(6") 107,3 (4)  C(6)—C(1)—C(2)—N(7) 172,9 (5)

Schmeising, 1959; Cruickshank & Sparks, 1960). Cette
différence significative suggére une atténuation de
conjugaison trés probablement diie & des répulsions
stériques entre les substituants en position 2 et 2’
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Afin d’évaluer les différentes ruptures de conju-
gaison dans la molécule de ADB nous avons envis-
agé cinq plans moyens (A4), (B), (C), (D), (E) de
différents groupements réputés plans. Ces plans
moyens sont définis a partir des atomes suivants:
plan (4)—C(1—6), plan (B)—C(1’—6"), plan (C)
—=N(7), C(8), C(9), O(10), plan (D)—N(7"), C(8",
C(9), O(10"), plan (E)—N(7"), C(8), C(9”), O(10").
D’une maniére générale, et afin de normaliser les
positions relatives (¢twisting) de deux plans (X) et (),
nous avons défini un angle de torsion 7(X,Y) a
partir de deux paires de pseudo-atomes, chaque paire
étant spécifique du plan moyen donné (X) ou (Y).
Ainsi la paire de pseudo-atomes spécifique de (X) est
d’une part, le centroide O, des atomes définissant (X)
et, d’autre part, ’extrémit¢é N, d’un vecteur de

Fig. 1. Géométrie moléculaire du 2-acétamido-2'-(diacétamido)-
biphényle obtenue a I'aide du programme ORTEP (Johnson,
1965). Les ellipsoides de vibration des atomes non hydrogéne
ont une probabilit¢ de 50%. Les atomes d’hydrogéne sont
représentés par des sphéres de rayon arbitraire.

[«
D

Fig. 2. Molécule de 2-acétamido-2’-(diacétamido)biphenyle vue
selon la liaison central C(1)—C(1").
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Tableau 3. Comparaison de quelques parameétres moléculaires de dérivés 2,2’-biphenylés

7, = angle de torsion (twisting) des deux cycles benzéniques calculé a partir de leur plan moyen.
7, = angle de torsion calculé a partir des quatre atomes C(2"y—C(1")—C(1)—C(2).

R,=R; R,=R, R,=R; R,=R;
Composés =H =Cl =NH, =CO0Cl
Réf. a b c d
) 002 6673 59,1() 83,2 (4)
T 1,02 693@2) 598() 86,6 (2)
C(I'—C(1) 1493 (3) 1,489 (5) 1,490 (1) 1,496 (4)
a, 1173 (2) 1162 (2) 118,5(5) 117,6 (3)
a; 12,6 () 123,0(2) 122,01 (4) 1243 (3)
a; 121,1 () 1208 (2) 1193(4) 118,0(3)
By 12,5 2) 1224 (2) 1193(5) 1204 (3)
B 118,5(2) 117,6 (2) 120,5(5) 120,6 (3)
B 1199 (2) 120,0 (2) 120,2(6) 1189 (3)
@’ 173 (2) 1162(2) 118,5(5) 117,6(@3)
ay 12,6 2) 1230(2) 122,1(4) 1243 (3)
as’ 121,1 (2) 1208 (2) 1193(4) 118,0(3)
- 121,5 (2) 1224 (2) 1193 (5) 1204 (3)
B2 118,5(2) 117,6(2) 120,5(5) 120,6 (3)
By 1199 (2) 120,0(2) 1202 (6) 1189 (3)

Références: (a) Charbonneau & Delugeard (1977), () Romming,

R,=R, R,=R, »,=HNAc
=COOH (I) =COOH (II) R;=N(Ac), Acétanilide
e e f g
110,1 (2) 97,1 (2) 72,2 (6) —
119,3 (2) 106,3 (2) 753 @) —_
1,498 (3) 1,500 (3) 1,492 (7) —_
1183 (2) 118,3 (2) 118,5 (5) —
124,7 (2) 124,7 (2) 122,0 (5) —
116,6 (2) 116,6 (2) 119,3 (5) —
1189 (2) 118,4 (2) 118,7 (5) 119,6 (1)
1179 (2) 117,5 (2) 122,5 (5) 123,7 (1)
123,1 (2) 1240 (2) 118,7 (5) 116,7 (1)
117,9 (2) 118,3 (2) 117,0 (5) —
124,7 (2) 125,0 (2) 123,1 (4) —
1169 (2) 116,6 (2) 119,9 (5) —
119,9 (2) 119,0 (2) 121,0 (5) —
116,5 (2) 116,1 (2) 118,5 (5) —
123,6 (2) 1249 (2) 120,6 (4) —

Seip & Aanesen Oymo (1974), (¢) Ottersen (1977), (d) Leser &

Rabinovich (1978), (¢) Fronczek, Davis, Gehrig & Gandour (1987), (f) présent travail, (g§) Wasserman, Ryan & Layne (1985).

module 1 A, perpendiculaire 4 X et passant par O,.
Le plan moyen (Y) est & son tour caractérisé d’une
maniére analogue par une paire de pseudo-atomes O,
et N,. L’angle 7(X,Y) est défini comme étant I’angle
de torsion entre les pseudo-atomes N, O;, O,, N..

L’encombrement stérique important did aux
groupements N-acétyles provoquent une rotation
notable des cycles benzéniques [définis par les plans
(A) et (B)], autour de la liaison C(1)—C(1") [7(4,B)
—72,2 (6)°], affaiblissant ainsi fortement la conju-
gaison entre les deux cycles aromatiques. Cette
observation va dans le sens d’une augmentation de la
distance C(1)—C(1’) signalée précédemment et d’une
fermeture des angles C(6)—C(1)—C(2) = 118,5 (5) et
C(6'Y—C(1)—C(2") = 117,0 (5)°. Des valeurs simi-
laires sont observées pour des composés analogues
(Tableau 3).

Seul le groupement acétamide (C) semble moins
perturbé avec un angle de torsion 7(4,C)=
—29,7 (6)°. En effet angle de torsion homologue
calculé pour Iacétanilide est de 13,2 (1)°. Les group-
ements acétamides (D) et (E) [acétyles portés par
le méme azote N(7’)], se trouvent quasiment en
position trans coplanaires [7(D,E)=165,2 (7)°], et
approximativement perpendiculaires au cycle benz-
énique (B) comme en attestent les angles de torsion
7(B,D) = —88.3 (6) et 7(B,E)=110,2° ainsi que les
Figs. 1 et 2. Cette observation suggére une forte
perturbation de la conjugaison de ’azote biacétylé se
traduisant également par un accroissement de dis-

tance C(2'y—N(7’) mentionnée précédemment. Les
contraintes stériques imposées par les groupements
N-acétyles se répercutent sur I'ouverture des angles
CQQ)—C(1)—C(1) =122,0 (5) et C(2)—C( )—C(l)

= 123,1 (4)° rendant ainsi non linéaire la séquence
C(4)—C(l)—C(l —C(4) comme en témoigne la
Fig. 2. Un constat analogue est observé pour tous les
biphényles 2,2’-disubstitués (Tableau 3). La confor-
mation syn [7(A,B) < 90°] préférentielle des dérivés
biphénylés 2,2’-disubstitués décrite par plusieurs
auteurs (Romming, Seip & Aanesen Oymo, 1974;
Ottersen, 1977) implique que des interactions entre
les substituants doivent jouer un réle important.
D’une maniére générale trois facteurs essentiels
semblent influencer la conformation moléculaire de
ces dérivés: une conjugaison entre les atomes C(1)—
C(1"), des interactions inter ou intra moléculaires
entre les substituants 2,2, et des effets de packing
moléculaire. Dans les cas du 2,2’-diaminobiphényle
(Ottersen, 1977) le facteur déterminant la conforma-
tion moléculaire semble étre di a une liaison hydro-
géne intramoléculaire intervenant entre les
substituants en 2 et 2’ responsables de la configura-
tion syn. L’acide diphénique (Fronczek, Davis,
Gehrig & Gandour, 1987) est a ce jour le seul dérivé
2,2’-disubstitué dont la structure cristalline a été
publiée, présentant une conformation anti. Des liai-
sons hydrogénes intermoléculaires sont trés prob-
ablement responsable de cette géométrie d’apres les
auteurs. Dans le cas du chlorure d’acide de I’acide
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diphénique (Leser & Rabinovich, 1978) ce sont des
interactions dip6le—dipble (*C=0O7) intramolécu-
laires qui imposent la conformation syn observée.

Enfin dans le cas du ADB il existe des liaisons
hydrogeéne intermoléculaires du type N—H--O
[N(7)- O‘(IO )= 3,064 (6) A; N(7)——H(7) 0(10 )=
158 (4)° ou O'(10") est en position 3+ x, 3 — y, 3 + 2]
responsables en partie de la cohésion cristalline. Un
calcul des distances interatomiques entre les
molécules du cristal fait ressortir de nombreux con-
tacts dont les plus importants sont du type C--C
[3,400 (7)A], C-O [3,199(5)A] e C-H
[2,88 (10) A] qui assurent également la cohésion cri-
stalline. Les liaisons hydrogéne semblent Etre les
seules en cause pour expliquer la conformation syn
observée. Une analyse conformationnelle théorique
menée a l'aide du programme GENMOL (Pépe &
Siri, 1990) pour le ADB, conduit a deux minima
énergétiques correspondant aux deux conformations
possibles syn et anti, mais avec une préférence pour
le conformére syn de plus basse énergie.

Nous tenons a remercier Monsieur J. P. Astier du
Centre du Centre de Recherches sur les Mécanismes
de la Croissance Cristalline (CRMC2, Université
d’Aix-Marseille III, Campus Luminy, Case 913,
13288 Marseille CEDEX 2, France) pour I’assistance
technique qu'il nous a apporté lors de l'enregis-
trement des intensités diffractées.
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Structures of the Schiff-Base Ligands 1-[(1-Adamantylamino)methylene]-2(1H)-
naphthalenone (1) and 1-[(2-Adamantylamino)methylene]-2(1H)-naphthalenone (2),
and their Corresponding Copper(II) Complexes
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(Received 3 December 1990; accepted 25 June 1991)

Abstract. (1) C,H,;NO, M, = 305-42, monoclinic,
P2,/a, a=10-904 (3), b =11-690 (3), c=
13- 666 QA, B=1111722)¢, V=1618 ()A3, Z=
4, D,=125gcm™3, A(Cu Ka)— 1-54178 A, u =
554 cm™', F(000)= 656, T=296K, R=10-049 for
1632 unique observed reflections {/>3o0(]). (2)
C,;H,;sNO, M, =30542, monoclinic, P2,/¢c, a=
6:513(2), b=10-554(3), c=23455(6)A, B=
91-95 (3)°, =1611-1(8) A?, Z=4, D, =

* To whom correspondence should be addressed.

0108-2701/92/010115-06$03.00

1-226 gcm 3, A(Mo Ka) =0-71069 A, 4 =0-71 cm ™!,
F(000) =656, T=296 K, R=0-058 for 1722 unique
observed reflections [I>3c())]. (I) Bis{(l-adam-
antyl)[(2-oxo-1H-naphth-1-ylidene)methyllaminato}-
copper(Il), [Cu(C, H»nNO),], M,=672-38, mono-
clinic, P2//a, a=18139(4), b=10227(3), c=
19-543 (5) A, B =100-66 (2)°, V=13563 (3) A3, Z=
4, D,=126gcm >, ACuKa)=154178 &, un
=11-14cm™"', F(000) = 1428, T=296K, R= 0056
for 3381 unique observed reflections [I> 3o(D)).
(II) Bis{(2-adamantyl)[(2-ox0-1H-naphth-1-ylidene)-
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