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Structure de la Forme C de la Naphtazarine

PAr CLAUDINE PAscarD-BIiLLy

Laboratoire de Chimie Cristallographigue du C.N.R.S. 1, rue V. Cousin, Paris, France

(Regu le 15 septembre 1961)

Naphtazarine C is monoclinic, space-group P2,/n, with four molecules in a unit cell of dimensions:

a=1,91, b=7,32, c=14,05 A; f=96° 35".

The structure, determinated by study of the three-dimensional Patterson function, consists of two
times two independent centrosymmetrical molecules. The precision of the refinement allows us to
give to naphtazarine C the formula: 4-8 dihydroxy 1-5 naphtoquinone.

Introduction

La formule de la naphtazarine a été déterminée
chimiquement comme étant la 5-8 dihydroxy 14
naphtoquinone (Zahn & Ochweit, 1928).

La faible distance (2,6 A) entre les oxygénes
cétoniques et phénoliques a suggéré I’hypothése d’une
molécule centrée (liaison hydrogéne symétrique ou
disposition en 4-8 des groupements hydroxyles). Des
travaux aux rayons X antérieurs ont porté sur deux
phases cristallines 4 et B (Billy, 1955; Borgen, 1956).
Les structures de ces deux formes ont été précisées
(Pascard-Billy, 1960), et il parait assuré que la naph-
tazarine posséde bien une formule centrée: la 4-8
dihydroxy 1-5 naphtoquinone.

Le sujet de cette note porte sur la structure d’une
troisiéme forme cristalline: la forme C.

Techniques experimentales

Toutes les taches de diffraction ont été enregistrées
sur des diagrammes de Weissenberg, par la méthode

AC15— 34

des films superposés (jusqu’d six pour une méme
strate), et & différents temps de pose, autour des trois
axes a,b et c.

La mesure des intensités a été faite par comparaison
visuelle avec une échelle de densité prise avec le
méme cristal. Le rapport de la tache la plus forte
4 la tache la plus faible est de 8.000.

Le nombre de réflexions observées dans une sphere
de rayon sin 6/1=0,65 A-1 (Cu K&, A=1,5418 A) est
de 1.600.

Les paramétres ont été mesurés sur des clichés de
cristal tournant, au moyen d’une chambre de grand
rayon.

Données cristallographiques

Les cristaux de naphtazarine C sont obtenus par

évaporation d’une solution de naphtazarine 4 dans

du chloroforme, (Pascard-Billy, 1960). Ils se présentent

sous forme de prismes hexagonaux rouge vif, allongés

suivant I’axe c. Leur densité mesurée est de 1,58.
Les paramétres sont les suivants:

a="17,906 + 0,005, b=17,324 + 0,005, ¢=14,05+0,01 4;
B=96°35"+6', V=809+4 A3;
Z=4 avec d,;=1,565g.cm.73,

Le cristal appartient au systéme monoclinique, et
les extinctions suivantes sont observées sur les clichés:

ROl aveec h+l1=2n+1,
0k0 avec k=2n+1.

Le groupe spatial P2;/n est ainsi déterminé sans
ambiguité. Ce groupe, centrosymétrique, comporte
quatre positions générales. Il y a donc une molécule
de naphtazarine par unité asymétrique.

Resolution de la structure

Le plan de la molécule est caractérisc par I'intensité
trés forte de la réflexion (423). Ce plan étant peu
incling (30°) sur le plan (Oyz), une premiere étude a
été faite sur les projections (0k?) et (h0l) de la fonction
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de Patterson. Elle nous conduisait &4 une seule inter-
prétation possible, qui donnait une représentation

électronique plausible, mais qu’il a été impossible de
raffiner.

[420]

Oy

= a
}(b

[403)

Fig. 1. Section par le plan (423) de la fonction
de Patterson Contours arbitraires.

Nous avons alors relevé la section par le plan
(423) de la fonction de Patterson & trois dimen-
sions. En superposant I'image vectorielle de la molé-
cule sur ce plan, nous avons trouvé deux orientations
possibles, que nous avons appelées I et 11, et disposées
4 60° 'une par rapport & 'autre (voir Fig. 1).

L’analyse quantitative autour de I'origine des
pseudoatomes de la section de Patterson, a montré
en outre que ces deux orientations existent simultané-
ment dans la structure. Ce qui conduit & placer dans
I'unité asymétrique deux demi-molécules paralléles
entre elles.

Les quatre molécules de naphtazarine contenues
dans la maille élémentaire, sont donc centrosymé-
triques, et situées aux centres de symétrie de la
maniére suivante:

2 molécules ayant l'orientation

14:0,0,0;4,4%,4%;
IIa:3,0,0;0,%, 3.

STRUCTURE DE LA FORME C DE LA NAPHTAZARINE

Representation electronique

La Fig. 2 représente la disposition des molécules
projetées sur le plan (x0z). Ce développement de
Fourier a été obtenu au moyen du photosommateur
de von Eller (1955). Le plan des molécules est trés
incliné sur le plan de projection, si bien qu’il est
impossible de préciser la position des différents atomes.

Fig. 2. Projection sur le plan (20z) de la densité électronique.

Fig. 3. Projection sur le plan (Oyz) de la densité électronique.

Sur la Fig. 3 qui représente la projection (0yz), les
molécules, bien que peu inclinées, se superposent.

Nous avons alors utilisé la méthode des projections
généralisées (Cochran, 1952). La projection généralisée
de la Fig. 4 représente le développement de la fonction
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Fig. 4. Projection généralisée C,(yz). A 1'origine: en noir
la molécule I, en blanc la molécule 1T,

Cyi(yz). Elle reproduit de facon frappante les deux
anneaux de naphtaléne superposés, d'orientation I
et IT, I'un en négatif, I'autre en positif. Les atomes
absents ou peu nets sur cette projection se trouvent
sur le développement S;(yz). Nous avons fait la
moyenne des paramétres y et z obtenus & partir des
différentes strates H, et nous avons opéré de méme
sur les strates K pour préciser les coordonnées z et z.

Raffinement de la structure

Nous avons pu préciser les coordonnées atomiques i
l'aide de l'ordinateur IBM 704, et, par la méme
occasion, le facteur de température particulier A
chaque atome. Ces paramétres sont donnés dans le
Tableau 1.

Tableau 1. Coordonnées atomiques et facteurs
de temperature

Mol. 1 x Y z B
A — 10,0540 0,1688 — 0, 1604 3,20
B 0,0406 0,2130 —0,0728 2,54
C 0,0464 00,0859 00081 2,26
D 0,1354 0,1245 00,0958 2,71
E 0,1400 —0,0068 0,1754 2,05
0, 0,1236 0,3667 — 0644 4,20
0, 0,2243 0,2760 01164 3,75

Mol. 11
F 0,6845 0,2380 0,00967 3.42
7 0,6102 0,2304 0,0022 2,74
H 0,5061 0,0737 — 10,0340 2,18
I 0,4327 0,0633 —0,1274 2,60
o 0,3292 — 10,0953 — 01611 2,92
0, 0,6279 0,3691 — 00,0564 4,55
0, 0,4440 0,1960 — 10,1910 3,94

La Fig. 5 représente la projection partielle sur le
plan (Oyz) du contenu de la maille situé entre les plans
z=a/4 et x=3a/4. On voit clairement la molécule
d'orientation IT située a Iorigine et la molécule
d'orientation I située au centre de la maille.

Fig. 5. Projection partielle (de r=a/4 & x=23a/4) sur (Oyz).
A lorigine: molécule I1. Au centre de la maille: molécule I,

Description des molécules

Les équations des plans paralléles I et IT des molécules
sont données en coordonnées rectangulaires X', Y, Z',
exprimées en A, par rapport aux axes orthogonaux
a’, b, c.

Plan I:
Plan IT:

—1,868X"+ ¥’ +0,0012' =0,
—1,809X'+ Y’ +0,8552' +7,457=0 .

Tableau 2. Ecarts des atomes par rapport
au plan moyen

Plan 1 Plan IT
A +0,019 A F +0,008 A
B 40,004 o — 0,008
(6] + 0,006 H +0,013
D 40,010 1 —0,012
E 0,000 J 40,012
0, — 0,020 0, +0,008
0, + 0,007 O, = 0,002

La distance entre les plans I et IT est de 3,37 A.

Distances intermoléculaires

La Fig. 6 montre I’assemblage des molécules dans
la maille, et les contacts de van der Waals assurant
la cohésion de la structure. Il est intéressant de noter
Pexistence de deux distances OXygeéne—oxygeéne courtes :
03-0y=3,11, et 0s-0,=3,05 A. La disposition par-
ticuliére de ces liaisons de van der Waals laisse prévoir
que I'hydrogéne situé entre les deux oxygeénes O; et O}
puisse former un pont avec le troisitme oxygéne Os.
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contact de van der Waals, —
———————— molécules situées & x=a/2.

Configuration électronique

La Fig.7(a) représente la distribution des coefficients
de température B dans les deux molécules.

Les densités électroniques des atomes de la molécule
moyenne sont données Fig. 7(b). Il n’y a pas de plan
de symétrie dans la répartition électronique: les
carbones extérieurs 4 et E possédent une agitation
thermique nettement supérieure & celle des carbones
centraux, (phénomeéne di & I'oscillation de la molécule

molécules situées & =0 ou 2=a,

dans son plan autour de son centre de symétrie).
Ceci explique également les forts coefficients de tem-
pérature des oxygénes. Les oxygénes O; et Oz sont,
de plus, nettement différents entre eux (différence de
densité électronique: 0,70 e.A-3, précision: o(go)=
0,20 e.A-3),

Distances intramoléculaires
Les distances intramoléculaires de deux molécules
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39,0,

4,6/04

o, 03
Molécule 11

Fig. 7. (a) Coefficients d’agitation thermique (AZ2),
(b) densités électroniques (A-3).

indépendantes sont représentées sur le schéma de la
Fig. 8.

Moiécule | Molécule 11

Fig. 8. Distances et angles intramoléculaires des
deux molécules indépendantes.

L’écart quadratique moyen (Cochran, 1953):

o(x) = o(y) = o(z);
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est égal & 0,007 A pour le carbone, et & 0,005 A pour
Poxygéne. Soit, pour une distance C-C, un écart-type
de 0,010 A, et pour une distance C-O, un écart de
0,009 A.

Seules différent d’une quantité supérieure & 1’écart-
type, les liaisons suivantes: AB et FG(6=0,017 A),
AE' et FJ'(6=0,026 A), BO; et G03(6=0,023 A).
Par ailleurs, le carbone 4 et 'oxygéne O; sont seuls
4 étre situés assez en dehors du plan moyen de la
molécule I. En effet, la superposition des molécules
I et II est telle qu’il y a certainement répulsion entre
O1 et Og, et attraction du carbone 4 vers I'oxygéne Oa.

La molécule moyenne de la naphtazarine est re-
présentée Fig. 9(a):

La molécule est bien centrosymétrique. La précision
sur les distances (environ 0,01 A) montre bien qu’il
ne peut s’agir d’une structure approchée. Cette pré-
cision, de méme que I'absence de plan de symétrie
dans le noyau de naphtaléne, éliminent I’hypothése
d’une répartition statistique des molécules dans l’es-
pace.

Le fait le plus frappant est la quasi égalité des
longueurs des liaisons BO; et DO, alors que les
longueurs théoriques sont nettement différentes: 1,20

pour la liaison quinonique et 1,46 A pour la liaison
phénolique. I1 y a par conséquent une trés forte
interaction entre les deux oxygénes par 'intermédiaire
de 'atome d’hydrogéne.

(9 (b)

Fig. 9. (a) Distances et angles intramoléculaires de la molécule
moyenne, (b) formule limite prépondérante de la naphtazarine.

La répartition des longueurs des liaisons dans le
noyau parait done en accord avec la formule repré-
sentée Fig. 9(b): AE’ et CD sont évidemment des
liaisons doubles, et BC, DE et CC’ des liaisons simples.

La liaison carbone—carbone AB est plus courte
qu’elle ne le devrait suivant la Fig. 9(b), mais la forte
interaction des liaisons C=0 et C-OH laisse penser
qu’il doit y avoir transfert d’électrons, non seulement
de O:1 vers Oz, mais encore de O, sur le noyau.

Conclusion

Ces résultats confirment et précisent la centrosymétrie
de la molécule de naphtazarine. Par suite, I’existence
4 'état cristallin de la molécule centrée de 4-8 di-
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Table 3. Facteurs de structure observé et calculé

h3k 1, Pn Pc h k1l Pu Fc hk1l YQ l'c bk ®o bkl
. o . - B - I
0 0 2 38.74 84.29 2 1T IS4 12,50 0 5 I 391 2.85 16 0 1057 e T2 o4 5.48 - 232
4 36.69  —46.61 12 245 - 4.8 2 141 -12.70
2 133 o H 5 4l 47,07
€ 19.76  13.01 13 mles =2l 3 meo. =5.54 .
2 8.61 5.4 .67 v 19.96  -r1e.74
8 I3.50 =I7.30 14 235~ 4.83 4 BT - 5.8I
3 8.22 7 I2.9¢ +16.30
10 T34 7469 15 2,74 23,80 5 9.29 852 . 6.26 neo- 1.38 ¢ . ’
12 1L In.54 16 3.3 - 3.00 6 6.16 - 3.50 5 21 1676 a.cs . I ;'”
B s £.87 - 05
» B 26,02 -30.53 : -
14 303 082 o 3 1 16,24 9.29 T 1102 17.55 3 6.26 1448 1377 Io 3.81 - 4.2
16 6.55  5.49 2 24715 25.14 8 235 -o.14 7 meo. 2'!( T I 1370 13.00
0 I I 35.22 59.80 3 185 1674 9 F6E3 ~L40s 8 n.o. 5o 12 14.87  -15.42
2 1663 18.5I 4 34083 35.39 o 630 5.4 ° 3.91 25'5: 3] 5.87  6.31
3 34.44  —45.28 5 15,07 =I3.5T 1 3.13 5457 10 2 6'2j 1 2035 .20
«26 *
4 n.0. 2.49 6 6.95 = T.I0 12 235 2454 Ir 0.78 I 15 1.57 4.22
5 33.65 3143 T T3 -5.20 0 6 0 1663 wI5.52 12 : o LS - 1.s7
6 47.55 58,40 8 nwo.  =0.40 T 2133 22.93 170 neo- 17 4.70 4,49
T 34.83 34429 9 7473 - 125 2 IT.4X  -16.06 L 117
a 24475 I8.45 1o 15.85 15.82 5 24,46 22,04 2 1.57 I3t Be0. 0.74
9 9.69 6431 11 12,03 -I12.83 4 5.38 = 2,83 3 8.22 2 3.I3 - 2.83
10 T5.85 20425 12 235 - o1 5 8.90  5.29 B 18.00 3 1057 -10.63
Ir 12.42 12.96 I3 3.13 - 6.27 6 4.70 ~ 0,82 5 10.17 4 1.96 0,60
12 16.34  -T6.37 4 1047 -10.00 T 40 303 6 123 Tr.20 .26 ~14.5 5 23.08 -20.64
) . o * & 6,26  « 6,64 6 18.00 14467
I3 2.35 0.18 04 0 18238 - 9.53 8 16.24 15486 7 neo. - 0. 23 o N .
14 10,08 =T0.39 9 4.0 - 4.87 ° 5.87 6.77 T 3 .26
I 20015 -20.17 8 2m 3.31
IS 6,95 = 6.87 10 5.77 - 5.86 s 196 2.6 0 neo. 0.58 8 3.3 =37
16 4.70 3.16 2 2Ly -l16.28 1 303 - 2.08 24 22,31 -22.56 9 2.3% 1.60
3 Te34 6456 12 n.0. 1.c0 I8 0 5.48 -4.31 I2 19.96 18.39 10 10.17 T.61
0 2 0 42,26 -5T.44 4+ 8.90 - 6.13 :
1 245 - 2.10 I newo. - 021 I3 IL35 - 8.4 b3 7.83 1.09
z 3413 4098 5 J2.42  13.90
- B 2 meo. - .24 14 5.48 6.08 12 1,57 3.18
2 15.07 ~14.08 '3 9.69 6.93 o T 1 22.40 ~16.88
. . ; 3 5,87 - 572 15 9.78  9.80 3 235 2.0
3 31,80 -3T.04 7 6.95 = 6.5I 2 f2,e2 14.44 -
B - ¢ 4 meo. = 0.18 15 1.57 0.34 14 5.48  —4.66
4 23.9T  16.26 8 13.50 12439 3 I5.08  -12.87
5 33.85 -36.09 9 I0w7T  To.sI 4 138 - Ta21 : Reoe T 1 5 1 235 -o0.09
6 23.9T 20496 10 138 Isre 5 5.7 - 5.6 ; ”;°;7 :':: 2 1.96 - 1.00
T 2.4 0.07 1 577 5.85 ] 1073 - 5.11 onoTE 3 7.83 =~ 5.53
8 3.3 0.1 12 430 0.90 T 301 1.93
g 5.09 8.5 5 2.7 - 4u16 8 235 0wz
10 17441 =I3.34 14 2.35 - 2.19 ° 3.52 1.50
Akl P F hk1l
o o PD 'e R k1 Fo Tc h k 1 Po }'c kB xl !"c }'e hk1l Pu FC
0 710 =nwo. ~T49 I TI5 157 2,60 I 314 nwo. & 010 T4t mee -1ar T 66 65 TR 2 02 33.30 wyeags
1 1.47 1.81 1T 1.57 0.80 15 5.48 = 4.70 °
2 7.83 - 4.20 5 5.48 = 6.77 . 64.30  0I.TI
y 16 7.44 6,08 = * *
68 0 636 2,76 I 2 0 509  3.I0 3 1487 1355 6 n.a. 0.83 6 6470 56.37
I .. 0.43 1 5.48 ~5.14 I 4 0 10.96 - 8.88 4 2857 -26.68 T I3ST - 864 8 16,25 -12.35
2 6.16 3.44 2 19.57 -2T.I9 I 18,39 -T5.52 5 I6.04  -I5.69 & 13T -I2.2¢ 10 5.42 - 6.58
- -4 .. . - «0e . ° . - 6
3 Te34 4.93 3 9439 8,30 2 26,61  -23.84 6§ neo 1.28 ° 8.22 §.92 12 18.95 -19.23
4 newo. =246 4 I7.61  -19.28 3 235 - 1.26 7 391 +o0.8 X 7.83  -10.76 W 349 - .96
5 6.95 « 6.9 5 2348 20,40 4 T5.26 -Ia.77 8 5.09 443 1 7.04 - T.42 16 10.05 5.61
6 TeI3 - 6.45 6 De0e 2444 5 12.52 +12.03 9 5.09 - T7.80 2 1.57 - 1.89
T 1.37 2.83 7 8,22 - 9.54 6 10.96 7.66 10 6.65 -~ 4.56 3 3.13 gag 2T 0 6105 -T5uds
.
8 4.60 = 2.95 8 6.65 6.04 7 12.52  -I0,28 I s TT1 o 0.69 : 2:':: —2:'5.2,
T o1 7.08 - 5.63 9 1839 21.76 8 24.65 -20.45 12 neo. 2 12,13 30494 3 22,70 2451
.2 548  8.20 10 18.78  ~17.05 9 I6.44 -I6.16 b 7.83 z 3.52 1.84 ©  me 0.33
5 23.48  =20.14 11 21.91 19.33 10 16.83 ~I2.66 4 T.57 N 4.70 - 4.95 s e
T2 T.04 - 6.87 34 7.04  w 4.91 15 1.57 .04 10.58
7 274 -o0.32 5 .51 3.36 6 19.57  17.67
o 2.3 -II.26 13 6.65 = 6.22 12 5.48 3.86 I s 1 .87 6 reo. 2.26 . 665 s
11 4.50 3.09 I4 4.70 3.63 I3 n.o. -—2.04 2 8.61 - n.o. 1.47 o N
15 mwo. = 0.I9 14 2,14 = 3.63 Te83 = 4065
13 1054 13.52 3 8.22 s 1.57 - 0.93 s 626 21
s awe  ao 16 5.8 - 4.z 15 meo. 1.56 4+ 2201 ° 1.6 0.8 - -
T'o‘ - * I0 3.91 - 6.72
17 . 4.25 I 3 0 391 =1.07 I 5 0 m.o. 0.69 5 3.91 3.58 7 g 5.48 6.84 1 Tedd 4,26
I I I 12.52 -I0.89 I I1I.74  -I0.38 I  n.o. - 0.89 6§  meo. 0.05 2 7.83 0.28 12 bewe. - 4497
2 s eae 2 28,96 -27.77 2 430 2.55 T neo. %.1¢ 3 3.I3 - 4400 3 5.87 - 5.87
3 26061 31.66 3 47035 -53.I1 3 3.13 2.37 8 4030 5.12 4 T.44 - 6u44 14 6.26 = 5.97
. 430 4.65 4 20,35 19.39 4 2435 1.43 9 I3 s 1.96 - 2.0 15 5.48 3.27
5 25.05 20,05 5 2074 ~I5.54 5 822 5.3 1o 20074 6 15T 2.8s 16 33 - 2.1
. Tt - 2.3 6 6.26 6.53 3 9.39 - 6449 “ 9.78 Toomee L, 0 g -
7 5T .1.09 7 .8 51 713D -8.00 2 7.8 -4t o msr m ) ILIS IL6s
8 . .96 3.5 . 8 9.00 =9.7 8 19.08 -Is.4l 3 274 -I.sr _ I 42,26 47.96
s 9.18 -If.2 9 20,35 ~19.67 9 9.78 - 8.98 B 5.48 ar 1 ¢ 1 neae 0.51 2 23.48 19.06
. 2 — 2 N0 €.02 3 6.26 6.78
20 15.26 12031 o 9.39  9.60 10 10,96 - 9.14 T 61 17022 4632 4 re.e7  —10.61
I orss i 11 1448 -13.98 I 708 533 2 235 -4z 200 ¢ 3209 4543 s s - o6
. I eas s 12 303 - 3.63 T2 3,90 3.1 3 40 - 5.65 2o =
. I 548 7.9 13 1.57 - 5.81 3 196 4.90
A 0.78 =0.65 14 I1.96 = 2.81 -
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Table 3 (cont.)

hkl

hx 1

B Fo Bkl L
2 T 5448 = 3.70 2 4 IT 8.0 0.24 2 7 8 1.57 T.90
8 IS.O-: I4.28 i3 8.0, 4.22 2 8 0 10,96 St
R A T B
2 B.0. - 1.7
Iz I3.31 ~16.43 14 8461 9434
H n.o. C.ol
12 235 - 406 5, o g .61 ‘.o . e e
13 2.7 - 4,70 - 6 .
“ 4.7C - 4066 2 (;.j: x:.;: oz o 18
15 5.87 5.65 N e o 4 35.61  -33.63
6 783 -11.28
3 0 16.8% ~I13.41 4 2.74 4.4C 8 14.47 IL.36
1 1.96 0.08 5 3.52 3.76 1s 39
2 i7.22 =14.23 6 17.61 ~15.07 12 24453
3 3448 36.15 7 1i.74 ~I1.28 1 r7.82
4 9.76 - B.9% 5 5.48 ~£0.84 16 0.82
5 11,74 10.35 9 1,57 - l.84
6 6.26 82, ¢ o L5T - 0.3 o1 1.3 3,40
7 9.78 1.70 . sor - 2.61 2 8I.7¢ 146473
8 27.718  31.76 2 B.61 - T.19 I 4n.05 s2.Te
9 tee. = L.24 4 1.96 c.11
3 15,26 =14,01
Ic 11.74 I1.84 4 4.30 - 3,28 5 7.04 6.59
It 6.26 - 8.08 5 2.35 . 6 30.13 =34.70
2 5:87 -~ 5.83 6 B.61 - 6.33 T B
I3 m.o. - 2.58 T a3 s 8 3.52 - 5.70
1 1.96 0.92 s 5.8 - 5.16 e 4.3 L4
1 3.52 - 0.05
4 0 12,52 =12.40 9 4.30 1.93 '33 8.61 ~11.02
1 9.39 - 8.33 1 1.95 3.99 1 tesz 13496
2 18,78 =183T 5 g o 19,57 197 I3 neo. = L3
3 1648 1648 I 10.78 -l6.74 n 3,91 434
N 9.76 = 6.56 2 430 2,96
5 135 -IL3T 3 1.0 -to.27 22 1 Tod o 9.32
6 1887 ~I3.59 . 5.87 - 6.86 2 32,09 24.93
7 1.96 = 5.75 5 9.78 - 6.86 3 7.83  11.92
8 9.78 - 9.57 6 5.a8 5.73 4 148 -I3T7
g 1839 18.72 7 1.96  -2.9 5 3.52 - 1.52
.
h 1 7‘“ Pc B ?o ’c hkl F Yc
z 13 7.44 - 7.85 2 410 9.39 -8.56 2 7 T 8.22  ~10.02
7 29.78  34.27 oo 8.69 2 9.00 - 4432
8 31.31 34.66 12n  N.o. 0.09 3 T.44 4.68
e 2035  19.13 13 meo. - 2.25 4 1.57 - 0406
10 n.o. = 0.07 I4 1.96 = 3.0% 5 8.61 5.52
11 10.96 9.39 15 5.87 = 6.49 6 Reoe - 0.59
12 15.85 ~-I5.63 3 P 2.08 7 3.91 1.20
13 5.48 6.02 N Toa4 .06 8 2.35 2.90
1¢ 4,30~ §.09 3 34.83  -36.16 9 8.22 - 1.93
I5 5.87 - Tedl 4 17.22 16.24 Io N0 - 2,63
16 neo. - I.T4 5 17.61  -13.78 n 6426 - 4.86
17 5048 - 6.47 6 1.4 8.36° 2 8 I 2.00 - 9.89
K] 1 32.67 =30.03 7 1.96 1.25 2 1.96 - 2.61
2 12.13  -T2.57 8 T.44 5.82 3 3.52 = 3.06
33 T.83 = 3.95 G 9.00 = T.24 4 n.0. 0.94
4 4,70 0463 10 15.26 12,59 5 5,09 - 6.36
5 23.48  -23.23 11 470 5.61 6 6.65 - 4.38
6 1.83 4.88 12 6.65 7.86 7 3.52 -4.90
7 2,35 - 4.50 13 5.48 4.50 [ 5.09 - 3.07
8 3.91 - 3.35 14 157 =202 3 o [ 18,78 23.75
9 10,96 1018 3 ¢ 1 1291 10.09 3 2759 25.I3
10 4.30 - 3.94 2 17.61 ~I5.52 5 Ne0e - 0.76
Ir meo. - 0.I7 3 ;T 1172 T meo. - 3.00
2 5.48 - 1.96 4 2r.a3 -2r.I0 9 T.63 - 6.3
z I w.0. 0.65 5 5.87 4.45 1T 8.80  10.64
2 12.52 9.44 [ 1.57 1.63 13 4.89 5.62
3 neo. 0.53 7 3.52 - 1.88 15 3.52 = 1.57
4 19.96  19.16 & meo. - LT 3 1 0 10.17 -I1.63
5 8.61  10.05 9 9.00 -~ 8459 1 7.08 = 6020
& 16,04 I3.39 10 1.96 - 5.02 2 2.74 = 5.1¢
7 10,57 - 7.35 T 4,70 - 3.66 3 15.26  T4.45
8 5409 - Ts59 12 2.35 3.28 4 3.13 - T.65
9 5.87 4 6.32 13 1.96 3.5T 5 3.52 114

° « o o o 3
31 : ::;s x:-:j 3310 978 882 3 g o 7.03 - g.04
s ’:52 oot ;; ”;’;s } z‘:: I 10,96 - 9.80
- - 2 3.91 - 2,38
’ 5o 3-92 » 3.1 = 0.62 3 neo. 1.03
ooem 4 N 4 2057 T
1 Tedd - 8.83
. 3 6 m.. =~ 0.28 5 6426 3.20
12 4.30 4.23
I 16,04 I2.44 [ 7.63 5.71
135 1.96 - 3.24 !
Y me. T30 2 15.26  ~I5.7T T meo. 0.30
Is 5.09 = 3.3 3 2348 2155 8 6.65 5.50
4 8.22 = 7.29 9 3.9I = 2.90
3 20 27.39  =27.14 5 16,04 ~I%.96 10 I.96 ~ 2.I3
I 32,48 =36.33 6  15.26 -I3.60 1T 5.48 - 6.48
2 13.70 =I2.36 T 12,91  ~I2.2I 12 n.0a ~ I.84
JOEEIE L ommomn g sm
- o T m.e. 1.64
5 mee. = 0.03 10 4.70 2.17 2 6.65 = 7.55
R S B R
7 . -1 R - 0.
8 I8.50 <-I9.47 ;; ,‘,:o :"9: 4 663 557
9 10.96  I0.84 T4 16.83 - 7.20 5 3.13 - 2,87
10 16,83  -IS.52 . ) §  meoe  =0.25
it 342 - 6.75 3 o 5.87 2,55 T neo. 2.08
1 5.48 - 6.I3 8 1.96 0.19
:: ‘:;o :'i: 2 IL3S  -II.ad 9 mo. 0.22
33 0 2035 -16.23 : ::z i z’i: 3o B2z TT0
N ‘ I new. = 3.16
I 29.7¢  -27.58 5 meo. 0.16 2 o e
2 3.91 5.46 6 2,74 - 4.64 3 mae 1.26
3 900 =9 7 5e48 -4l 4 6426 ~ 496
4 I48 12,87 8 3.52 0,20 _
5 4.70 4.86 9 3.91 Loos 3 0 T 1203 ~l4u3
13 20.35 ~2I.38 10 I.57 =~ 2.08 3 n.0. 3475
T 30.35 29,85 11 3.13 0.75 H 8,07 6.9T
8 1.57 1.30 12 4,70~ 2,46 7 19.37  23.2C
9 27,78 ~26.54 3 7.85 - 5.25 9 2.74 3.07
Bkl T, ?, . b1 T, . Bkl r, L5
3 o1r 3.52 - 3.70 3 215 Deo. 1.25 3 5 2 I3.70  I4.43
13 30.92 30,08 6 3.52 5445 3 I3.70 -12.22
15 I1.35 10,18 I 15.65  I3.a4 4 8.22 - 5.32
T 11 4,70 = 414 2 7.44 - 7.83 5  mn.o. - 1.66
2 1.57 2.06 3 meo. =17 6 20,74 -25.87
3 5T 3.36 4 2.74 - o0.18 T me. - 0.8
4 meo. 0.72 5 430 - 2.55 8 T.04 €.86
5 m.o. 1.63 6§ 1057 10427 9 8.22 - 6.79
6 1057 T.70 T 704 B ot
7 26,96 -34.69 s 17T LY I 5,08 - 665
8 9.78 9.87 9 8.22 4.87 12 6.26 =~ 6.45
9 6.65 - 5.86 10 meo. - I.I3 3 5.09 - 4.32
10 7.04 - 6,31 EH 2.35 3.79 3 6 I nm.o. 0.68
11 1.57 1.78 12 2.35 - 3.02 2 9.00 ~10.03
12 12,13 11.87 3 3.91 3.08 3 6.65 7.31
13 5.48 = 4,59 4 4.30 - 3.58 4 9.00 =~ 8.39
14 19,96  I7.82 % 2.35 2.86 5 I2.13  -II.33
15 1.96 2,38 3 1 1.96 - 2.97 6 n.e. - 131
F 21 5.1 -2.98 2 mess - 0.93 T Bem = 36
2 3.13 - 2.26 3 neo. 3.79 8 m.o. 1.55
3 1.57 - 0.65 4 3.91 - 2.97 9 1.96 2.01
N 5.00 + 2,98 5 14,48 ~14.70 10 3.13 - 2.78
5 6.26 6.05 6 5.87 5.39 1 12.52 =1I1.08
6 14.87 =I2068 T 8.22 - T.88 12 10,17 - 9.40
7 T2.13 9.78 8 1.96 0.86 3 7 1 2.35 1.02
8  II35 -~ 11.78 9 Te44 6.96 2 3.52 4.70
9 4.70 - 3.52 10 1.57 = 3.21 3 2.35 1.39
I0 1.57 1.76 I mee. = 0.I3 4 2.35 1.60
I .. = 0.18 12 6.26 5.89 5 neo. - 0.24
12 Toad - T30 13 1.96 0.36 6 1.57 1.16
13 2.35 0.28 14 meos = 0034 7 =o0; 1.72
4 n.o. 053 5 ., o35 - 7.38 8 2,35 - 1.45
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STRUCTURE DE LA FORME C DE LA NAPHTAZARINE

Table 3 (cont.)

bkl F F P T h 1 4 ¥F
&k P° Pt kX P° Pc k f° ’G ° e o < o e
T 79 470 4.06 & 2 0 9.69 - 8.9 I meo. = 5.00 T 513 626 3.0 I 0 680 - 9.74 305 23.97  -20.54
10 6.65 = B8.95 I 2ra3 24025 2 1634 16,67 T 61 mo. 0.3 I I5.65  ~I6.I5 6 9,00 = 5.29
2 9.9 7.96 - . . 7 19.08  -I7.18
Sex 3499 3+53 3 3.88 : i b 2 420 >-88 : s ; :: 8 16.63  I3.86
. 3. - . . . .
2 3.9 4437 20 hopes 4 T3 - 620 3 382 =130 SO 166 3.22
o - 24 - 0o = 2230 . .
3 5.9 5.4 M :;10 176 B ISEEE e 6 mo. =333 4 me 23 1’ -
. B - N - 4. o 000 - 04
4 352 2.4l : e e 6 18.49 -21.75 5 9.z9 - 7.52 5 5.09 - 4,21 i n.o o °
- - - -Te 0. 24
5 meo. = 0.3 7 3.03 513 s 4.30 0.26 6 7473 7.55 n0 5
7 a1 865 8 9.5 = 9.95 7 meo. - 2.89 12 5.58 - 349
7 a2r - 2.03
4 0 25.24  -27.15 8 16.04  I5.95 s 4.89 5.16 s 333 .38 8 6.26 = 5.I7 3 8.90 - 3.85
2 Be0. == 2.53 -5 ‘ : -
«  2ms7 22010 ° T.04 999 10 3.82 - 3.81 9 2,05 1.77 9 8.12  -12.01 40 5.58 = 6.10
. . 10 5.17 = 5.05 1 5.48 - 4.38 1o 440 = 3.61 10 p.o. 0.27 N 10,17 12072
6 T4 - 3.61 1z 3.91 = 5.26 12 2.84 = 1.30 11 5.38 466 hod Sel9 - 6135 2 6465 = 4oI4
8 3.91 3.07 12 n.0. 0.25 13 2.45  + 1.36 - 12 n.0. 2.32 5 3.05 = 3.73
10 beo. - 5.92 3 5.03 - 2411 T 71 moe. -2.25 3 2.8¢ 2.31 . o or
12 12,03 -10.68 1 6.16 3461 0 Do, 0.04 2 13T - Oudd 5 - poae
1 333 1.3 I 16493 -18.28 3 ae. 1.90 20 ILT4 - 9.85 Beoe = 2
1o a1 snse 43O 66 -4z 2 2,64 - 0.88 o 2.5 - 2.6 1 5.19 - 5.63 6 12,91 ~I3.35
T 1oz 122 T meo. 112 3 3.03 - .6 5 meo. 0.70 2 1156 T0.08 T 18.49  15.04
. N 2 om0 4036 ¢ Beos 0.76 6 2.25 = 3.89 3 p.o. 1.37 8 10,27 -I0.22
2 30.52  =29.69 5 165 - Gusg s e e . 7455 = 7.83 9 1.66 1.91
27,88 25.2 - . T . - 7.0
3 g ’: 7‘: 10447 1112 K 7.3 pppes 4 8 : xz : x: e: 5 20,74 ~19.95 10 .. 0.82
) . 5 I3.89  ~I2.55 T 646 -T2 21 =12 6 18,20 -l6u42 I 192 - 3.58
s 0.1 543 6 10,17 - 8.57 N 8.80 8.52 3 5.56 - 6.82 7 15.07 -IL.4 12 7.83 = 3.58
6 372 4am 4 mo. 144 8 6465 = 637
T I7.61 18434 9 neoe 0457 . . 5 0 3.03 4426
T 6.5 = 5.06 5 .37 0.I5 9 40 4.2
8  mwo. - 1.20 10 Beoe e 0,07 . . I 1350 ~In.62
8  n.o. - I.27 3 2.25 2.25 10 4230 - 631
9 7.4 -10.54 9 ILIS D20 I meo. .30 . . 2 1135 1183
: e 1o 137 - 2461 12 Tas -8.28 5 01 8.8 7.8 I a.o. 087 3 7.63  5.55
10 B0, . 1 1.37 2.32 3 3423 2447 12 3.62 - 2.98 4 1.21 0.84
11 14.67 ~I5.01 ] 8.80 - T.AT
12 neo I.46 2 646 601 1 7.3¢ .86 s 5.97 Toké 30 2.84 0.01 5 3.3 2.12
- - 13 n.e. 0.82 . : T lo.r 8.59 I 10,27 7.6 6 12.13 9.18
13 2.5 .65 2 10,76  -10.66
14 7453 5.I3 9 3:60 - 2.72 2 mwe. - 2.20 7 6485 = 7.08
M L1 -0 3 107 - 823 q o g
15 a.2r 327 4 4 T IT.02 1522 4 neo. .85 3 303 =307 8 zos 193
3 2.35 - 2.27 4 I7.22 -14.80 9 5.48 = 5.98
10 7.63 = 4.62
- - - -
Bk o s Bkl o Fe Bk o e Bkl r, T, Bkl v, T, k1 v, r,
- I 0. =21 T . “I0. - N T T
4 6 5 Be0. 0,09 5 ‘50-, 4 438 I2.42 10.57 56 o 9.88 - 9.30 3 , 15.19 -3.13 5 3 9 1.37 0.55
6 s .12 6 5 -‘s.es 7 a2 0. I a0 4.0 5 1sas et o me. et
13 =13 *0. -
T a.o. 0.18 ; i Z: ; ‘9" 8 meor, 2.90 2 aw. 0.68 9 3.62 = 2.10 I 5.1 - 501
8 2w 2.3 3 'z" 9 1849 1,72 3 aee. 0.22 o 6.65  6.23 2 a.o. 0.45
¢ 3403 "ZZ x9o ';o;g - :'; o I8.00 l9.:2 4 s .75 I beo. 4 0.30 I3 meo. 0.74
B o o = 5 I - o
T 49 6o o o i : Lroo ; 5 meos = 0434 12 3.0 -3.05 6 5.09 - 4.6
470 3.52 1.81 3. =3 2 851 7.0 6 a0, 0.32 13 De0. - 0,09 > 1 5.0 7
12 7.83 8.47 3 6.16 - 4.62 54 09 3.7
T 225 2.7 T aeo. r.r M I2.03 1Lz 2 6
3 3.62 = 4uI6 4 nwo. - L0 3.62 - 1.97
2 mwe. = 0.3 ot 1665 8 n.o. 1.28 5 695 8.3 5 90 sue
3 323 - o 5 07 41 sw0 -6.02 9 245 - 4.2 16 6.55  6.45 D30 I3z
4 B2 sesI 15 245 3.2 2 mwo. =035 - N .
N * 16 4,70 SuT4 o - S 7 0 nmeo. 0.60 5 I 16.93  -17.29 5 6.55 531
L T a1 st 1e.16 3 509 -3 1 2 1.05 2 1242 1035 6 636 3.7
M 783 642 N 23.75 23'96 4 202 '20’:9 2 2,74 - 1.46 3 10.47  ~I10.31 T IL.T4 - 9.5
T mees 0.10 5 55'” 68'” Z 810 19.65 3 2.25 - 0.09 ‘ 1.66 3.09 8 12.23 I2.76
8 3.82 1.49 ; ‘2.95 51'30 20,70 ~I19.26. 4 2.7% = 1.50 s 1.66 328 9 2.25 2.49
4 8 0 Ilg4 -IZ.87 * - T BSI edoI2 5 2.4 2.8 6 meo. 0.33 10 5.9 - 4.90
5 20.84 20.77 8 4.89 - 4.38
I oaeo. 1.58 7 2.8l I 9.5 .27
6 1428 1171 9 .26 3.55 580 528  6.73
2 2445 137 s.61 0.6 1 neo - 0.02 8 5.67 = 6.77 12 1.66 - 2.22
3 mw. 2.32 : o e':: T 4.9 = 4.59 _ 9§ 5.28 - 6.26 B3 neo. 1.00
4 2.6 = 3.95 . :.ag - et i I:'” B.64 501 753 -9.96 10 pewo. - T2 M 2,25 047
K o 12 W65 = 5.63 3 3.13 3.4 11 .
- <30 = 3.44 .
T o 2 2317 =-20.77 0 2. 00 - 5 5 I 14.87  I3.55
oo 1339 T 5 1 607 -3.55 5 278 -3.09 12 neo. 0.93
4 22,70 -26.02 1 2005 - 446 7 lo.2 1.08 2 3.13 - 431
2 5.97 2.90 -27 +0 3 1.37 - L.52
6 1282 14,78 12 neoe - 0u34 s 28 2136 3 636 - 5.53
s 2 3 13,99 ~I2.00 20.15 -3 14 5.97 5491
7059 28484 3 1.37 0430 1 2 - 4 1017 10.62
4 22,40 20,61 : 35 -8 15 1.37 2.80
10 8.41 10412 I 2045 2.91 5 9.49 - 8.18
12 BT = 9u65 - . 5 ITSI -15.27 58T AeT
. . 15 196 2.4 5 I nioe =051 6 5.58 - 4.17
6 213 19.88 15 I7.61  T6.9T
4 Tl - 9.88 6 137 1.03 _ 2 mwo. =031 7 .o 0.35
16 1.37 0.56  _ s 1 aner wnme 7 meo. 181 5 I 1869 2335 3 n.o. 1.00 8 6.46 =~ 6,29
- ¢ S - 7'22 8 meo. 0056 2 D70 -T.02 4 nee. 1.65 9 nee. .21
4 I T IT4I 21,06 2 l:-a‘:. xo.« 9 1.66 0.27 3 meee =319 5 meos = 117 10 3.62 2.62
2 1741 1489 3 o o6t 0 401 =318 4 neo. 0.91 6 mwo. = 0.65 IT 0.98  0.44
3 50,43 30.44 4 meo. e I 137 0.1 5 2,05 2.90 7 9.88  8.85 2 . -0.13
4 18.59 16453 5 7.4 5.7 2 a. 0.93 6 o 1.25 8 9.10 - 8.57 13 0.98 1.6




CLAUDINE PASCARD-BILLY

Table 3 (cont.)

Bkl . r. h v, v, 'R \, £,
5 6 I nw. -2.87 6 5 I2.42 11,62 6 4 6 7.43 7.83
2 4.50 3.39 6  TI0.27 8.25 T nwos = 2465
3 nees 0,74 T 2,25 0.3 8 3.4z 5,03
4 2.05 - L4 8 5.38 = 4.09 9 2.84 - 2.53
5 2.45 - 0.95 9 9.59  =X087 g 5 o 1428 w13.93
6 T.14 - 6,07 1) 2.74 3.02 1 5.87 - 3.40
T T -T45 g o 9.10 10,33 2 137 - 4.50
8 6.16 - 5.90 1 19.18  -I19.22 3 neo. 0431
9 0.98 - 2.14 2 11.54 9,44 4 n.oo. == 5.00
10 1.37 4.59 3 19.86  -19.39 5 5.87 - 6.20
I 1.66 - 4.03 4 2.25 - 5.03 6 7.34 B.56
? 7 1 5.38 - 4.29 5 7453 8.20 T n.o. ~ I.30
2 3.91 3. 6 6.95  T.12 8 7.4 171
3 1.66 - 2.54 7 1.8 822 9 5.8 4.92
4 neo. 0.12 8  me. = 2,08 ¢ ¢ g 9.20 - 3,07
5 nwe. - 123 9 5.67  1.33 I oneo. 2,00
6 402l =3.79 0 6.26 8.51 2 n.oo. 1.17
7 4.40 ~4u52 b4 4.40 3.00 3 meos = 0II
T 81 no. 0.31 2 489 2,97 4 meo. - 07
2 5.77 =551 3 10,09 16,03 5 6.07  5.84
6 0 0 nio. 1.85 4 4.9 -I1.45 ¢ 284 - 2.4
5 6.16 - 4.40 7 4,79 5.12
2 13,50 -I3.54
¢ neos = 0uI@ s T34 =819 g 4 o o 1.82
5 mees = 3.23 M T3 T e 2 amos 2t
8 9,39 ~-II.86 8 3m - 4.6 4 no 267
9 3.er - 2467 e .
1 939 - 7,97 6 nwo. - 130
2 3a2 3.1 0 6.36 6 4.26 8 5.09 - 4.53
6 1 0 9.0 10.55 Lo ge -3 10 mee. =059
. 811 .96 2 neo. 0.70 12 neo. 2.13
2 1nsa -8z 3 13T 260 4 9.18  -Il60
3 10.76 9.96 4 o x'il
s 9.88  I0.5I 5 409 - 5.8
Bzl ."'o Fe h !‘o ?: Rzl }"e
Tz Ao L4 § o3 5 22y 2322 7 o 1 7.08  6.28
2 5.58 - 6.83 6 29.06  32.70 3 470 -40s
310,27 -I525 T ek -3, 5 4.50 - 5.66
4 2,05 - I.46 8 7.4 5.71 7 8.2 - 8.9!
5 5.71 - T.26 9 665 - 5.25 9 489 - 5.25
6 3ar (5ws oy W26 67T 71 I 0 4,19 4.60
T ST - 2.88 2 616 - 5.64 [N I.02
e .80 IC.44 3 p.o. - 0.87 2 no. - L4
5 2.0 0.63 4 4,00 - 3.7 3 12.62  -12.23
10 T34 8.78 5 18.78 17.78 4 I13.50 ~-II1,08
;: ::e _ ;:i 5 13.89  -I3.45 5 15.46  -I3.72
7 14w 12,79 6 4.89 - 3.97
4 neo. = 0.40 3 1,74 -I1.30 7 neos - .19
i" 106 - "2; 9 1.86 .99 8  n.o. - 1.89
i 252 et e -am 9 1371 - L7
F2 r me. -Iar 2 3.2 45T T 2 0 neo. - 1.69
2 1106 -IL.38 3 ne.  -0.82 I -0
3 1536 16.29 4« 489 - 4.00 2 153 - 1.79
4 1232 D69 S no. - 2.89 3 15.36  ~I4.27
3 12z D50 6 3.3 =12 4 438 -l
6 1242 IL2 7 a.. e 5 1057 - 9.39
T 352 - A3 s 3.8z - 3.05 5 neos 0.%0
8 45 - 9 13 o0 7T 5.8 6.1
9 3.91 - 5.18 8 1.66 -~ 0.44
0 s, rz 8 I 5.8 - 5.02
2 neo. - 2.17 9 3.13 4.38
it 3. = 0.I3 10 4,01 - 4.00
12 2045 - 4.62 3 meo. =054
13 2.45 3.89 4 B.0. 0.36 T 3 0 n.oe 0.22
1 2,08 - 1.53 5 2.05 = 2.3I 1 n.o. I.12,
_ 6 2.74 2.0 2 4.60 - 486
63 1 ma. =193 7 a0 c.02 3 mo. =367
2 T.04 - 7.27 8 3.52 4,76 n 4.50 = 4.08
3 14.48 I15.47 - . . . 5 Be0e - 1.25
& 2211 24275 6 3.9 - o w1 2.53

b
X1 v, Bkl v » bk > .
T 7 me. -2.87 T 1 I 4.99 6.07 7 2 6.65 5.83
8 m.o. 2.31 2 10,57 -I1.39 3 6.36 - 6.20
9 5.87 ~ 4.67 3 8.51 7.78 4 Re0e = 0.4%
4 . -1
1 0 n.e. 44.28 8.32 .62 5 6.85  6.29
4 3.82 2.48 4 4.2t 4.8t 6 T.83 - T.55
2 6u6 490 € meo. - 09 7 5.09  4.29
s s 5.08 7 meo. - 2.00 8 430  3.93
4 nee. 2.03 8 s 9 3.82 -3.52
s 1t 9.95 9 2.84 2,56 _
; 9.20 c.m o 1.63 suss T I 5.87  7.90
. . i tao 6.95 2 no. - 0.70
7 neo. 0.4 3 5.67  5.68
8 7.34 -4.36 1 21 5.87 T.16
2 ne. 267 7 ! 26 TS0
1 0 5.38 5.89 2 neo. 3.22
T on L2 3 meo. = I.43 N
4 neoo. = 0.69 4:89 4.85
2 n.o. - 1,02
5 0.2t 5 B.0. - 0,58 B 4 n.o. 0.19
2.0 21
. s os0 6  m.o. = 1,39 2 T.53 0 9.0f
° T  n.o. I.13 4 16.83 I4.32
5 10.37 - 8.33
8 3.82 3.77 6 3.91 - 5.96
6 8.80 0.18
9 430~ 4.23 5 5.87 - 6.39
[ 0. = 6,08
U 2.0 to 5409 682 g 0 mio. = 0.5I
I .. 0.68 g
T 3 1 fco. - 3.65 I 85I - 9.IC
2 . 0.79
7 nee. - 0.I7 2 4.60 - 4,17
3 1.66 - 0,20
3 nee. = I.56 3 2,33
4 nwo. = 1.I9
- 4 5058 1.62 4 6.86
7 o1 12.72 -laue8 s 2.29 - 8.82 S 5.7 4.4
3 18.39  -19.85 6 10,08 8.61 6 5.97  6.52
5 1.96 - 0.17 T nee. 0.08 T 4.60 «~ 4.19
7 Beo. - 1.33 8 5.87 = 5.22 8 3.91 4.83
9 11.06 9.76 9 6.75 689 5 2 0 4.50 4.7
44 6.45 8.12 =
T 4 I Beo. - 2457 I 13.21 -I2.32
3 3.91 - L4 2 6.15 - s.22
Akl r, F, hk ’, ’, nxa r, r,
8 3 5.97 ~6.69 B I 9 176 =0019 9 1 o 2.80 - 2.34
4 2.84 = 3.08 10 1.96 - I.40 1 8.02 = 7.83
5 1.37 .05 5 o, g non 0.08 2 13,70 =I5
6 Beo. = 0.95 2 n.o. 1.96 3 5077 - 5.59
7 n.0. 1.34 3 4.50 - 5.88 4 6,26 - 4.50
8 1.24 - 6.82 . 3.I3 - 0.61 5 4.30 433
8 3 0  II06 = 9.35 5 3.I3 - 2.80 & Beos - 0.41
I Te53 7.30 3 neos = 2.80 9 2 o 2.50 - 3.09
2 Beo. = 1,66 T 5.09 3.89 1 3.13 - 2,97
3 Ro. = 2,92 [ 8.1z~ 9.69 2 3,13 - 476
4 5.48 0.60 9 6.55 7.25
93 0 5.28 2.57
s 1.37 1.40 10 3.13 - 2.14
6 2.84 3.12 1 3.13 4.78 ! Je62 2.22
: oo — : ° 1 1.57 2.60
7 4e70 = 3.9% 7 5 g 4.70 4.85 3 7053, - 9.48
8 4 0 8,00 = 3.16 2 5.19 5.03 5 9.98  ~II.54
1 neo. 1.35 3 4279 = 5.15 7 1.96 - 2,60
2 B.o. - 0.33 4 n.0. 2.15 9 0.98 1.65
neo. - 0454 4.40 59 =
" . ;6 : 1505 x: :: 3 1 1 8.0, .42
Beoe . * ‘ 2 neo. - 0,33
5 2.74 - 2,70 7 B0, = 1.61
_ o lene - 3 4,40~ 5.95
8 0 2 9.39 11.26 - p4.21 4 5.97  ~ 7.41
4 B.0. = I.60 ? LR S 5 2.45 =~ 3,09
6 5.09 ~-4.44 B 4 I 7.34 6.09 6 2.45 - 1.9T
-8 2.74 - 0.24 2 9.76 - 8,65 1 1.37 - I.Ig
10 4.69 - 6.81 3, 1.76 102 =
_ v oos 2021 2.0, 2.40
B I I mo. =-0.I5 Beoe : 2 pio. = 0.39
2 n.oe 0,67 i 7.8 898 3 2404 1.22
3 3.3 2061 6 122 I3 4 313 - n.22
B 6.36 6.63 T 12.42 14426 s ooo. - o.26
H 2,74 - 2.99 8 6065 6.08 6 3.62 - 3.44
6 m.o. =004 8 O T 2,80 - 2.34 ? 5.09 5.88
T .0, 0.64 3 7.6 -1627 9 31 neos - 161
8 1.76 - 2446 5 4,89~ 4.50 § jedd f‘éi
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hydroxy 1-5 naphtoquinone, conduit & envisager le
cas ol des forces de liaison intermoléculaire, méme
trés faibles, mises en jeu dans le cristal, suffisent pour
déformer la molécule. On peut ainsi prévoir que, si
les différences d'énergie entre plusieurs configurations
possibles d’une molécule sont de l'ordre des énergies
de liaison intermoléculaire, la molécule tendra vers la
configuration de plus haute symétrie pour former
I’édifice cristallin le plus compact.

Ce travail a été effectué en grande partie & I'LR.
CH.A., dans le laboratoire de Monsieur J. Mering.
L’auteur est particuliérement reconnaissant i Made-
moiselle C. Stora, directeur du Laboratoire de Chimie
Cristallographique, d’avoir mis & sa disposition le
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photosommateur de von Eller, et les crédits nécessaires
au raffinement de la structure.
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Thermal Expansion of Magnesium Fluoride
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Physics Department Osmania Universilty Hyderabad-7 India
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A precision determination of the lattice constants of magnesium fluoride, in the temperature range
30 to 640 °C., has been made, using a Unicam 19 em. high-temperature powder camera and Cohen’s
analytical method. From these data, the coefficients of thermal expansion, a and x; have been
evaluated by a graphical method. Both the coefficients are found to show a parabolic variation with

temperature.

Introduction

The thermal expansion of magnesium fluoride was
studied by Klemm (1928) and Duncanson & Stevenson
(1958) by the dilatometer method. No X-ray study of
the thermal expansion of this substance seems to have
been made so far. Though many investigators deter-
mined its cell constants, the accuracy of the values
is not high. Hence, it is thought desirable to determine
accurately the cell constants of magnesium fluoride
at various temperatures and study the thermal ex-
pansion.

Experimental

The powder photographs at temperatures, ranging
from 30 to 640 °C., were taken by a Unicam 19 em.
high-temperature powder camera, using Cu K« radia-
tion from a Raymax 60 diffraction unit. To get sharp
lines in the high-angle region, it was found necessary
to pre-heat the powder to 900 °C. Temperature control
to within 1 °C. was obtained with the use of a voltage
stabiliser and a variac. Aluminium was used as a
standard to estimate the specimen temperature. Fig. 1

shows the powder photographs of magnesium fluoride
at various temperatures.
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Fig. 1. Powder photographs of MgF, at various temperatures.



