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Table 2. Interatomic distances in A 

The standard deviations are given in parentheses. 

Bi(1)- Bi(2)- 
-S(7) 2-562 (4) 1 x -S(3) 2.618 (4) 1 x 
-S(9) 2.697 (3) 2 x -S(8) 2.663 (3) 2 x 
-S(7) 2-996 (3) 2 × -S(3) 3.115 (3) 2 x 
-S(2) 3.533 (4) 1 x -S(4) 3.304 (3) 2 x 

In(l)- In(2)- 
-S(2) 2.532 (3) 2 x -S(4) 2-557 (4) 1 x 
-S(5) 2.573 (4) 1 x -S(4) 2.626 (3) 2 x 
-S(8) 2.641 (4) 1 x -S(5) 2.650 (3) 2 × 
-S(3) 2-736 (3) 2 x -S(1) 2.686 (4) 1 x 

In(3)- In(4)- 
-S(6) 2.440 (4) 1 × -S(2) 2.489 (4) 1 × 
-S(I) 2.460 (3) 2 x -S(6) 2.548 (3) 2 x 
-S(5) 2.574 (4) I x -S(9) 2.592 (4) 1 x 
-S(9) 3-078 (4) 1 x -S(7) 2.819 (3) 2 x 

Three ind ium atoms are octahedrally coordinated. 
The angle between In(4) and the two sulphur atoms 
on the top of  the octahedron (on the same mirror plane 

as indium) is 149.3 ° . The corresponding angles are 
172.8 ° for In( l )  and 179 ° for In(2), respectively. On 
the other hand,  the In(3) is tetrahedrally surrounded 
by S atoms, distorted due to the S(9) a tom at a dis- 
tance of  3-078/~. 

One of  us (V.K.) is indebted to the 'Deutsche For- 
schungsgemeinschaft '  for financial support. 
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Structure Cristalline et Mol6culaire du Diph6nyl-2,2 Sila-2 A3 Bromo-3 Tetralone-1 

PAR J. P. VIDAL, J. L. GALIGNI~ ET J. FALGUEIRETTES 

Laboratoire de Mindralogie-Cristallographie, Universitd Montpellier II, Chemin des Brusses, 34, 
Montpellier, France 

(Recu le 15 mai 1972) 

The crystal structure of 3-bromo-2,2-diphenyl-2-sila-A3-1-tetralone, C21HIsOSiBr, has been determined 
from intensities obtained using a Nonius semi-automatic single-crystal diffractometer and Cu Ke radia- 
tion. The structure has been solved with the aid of the heavy-atom method and refined by full-matrix 
least-squares calculations including anisotropic thermal parameters. The final R value is 0.06 for 1824 
observed reflexions. 

La synth~se et l '6tude chimique du diph6nyl-2,2 sila-2 
A3 bromo-3 t6tralone-1 ont 6t6 effectu6es dans le 
laboratoire de M le Professeur Corriu. 

La d6termination de la structure de ce compos6 
entre dans le cadre de l '6tude d 'un groupe d 'organo- 
silanes cycliques. 

Partie exp6rimentale 

Le diph6nyl-2,2, sila-2 zi3 bromo-3 t6tralone-1 est 
purifi6 par recristallisation lente dans un m61ange 
benz~ne-hexane. Ces cristaux, de couleur orange, sont 
essentiellement prismatiques et allong6s suivant a. 

La mesure des param6tres et la d6termination du 
groupe spatial ont &6 effectu6es en utilisant les 
chambres  de Weissenberg et de pr6cession de Buerger. 

La valeur des param&res a 6t6 pr6cis6e sur le diffrac- 
tom&re semi-automatique Enraf -Nonius  qui a servi/ t  
mesurer les intensit6s de toutes les r6flexions. 

Les param~tres ont 6t6 affin6s par la m6thode des 
moindres  carr6s sur 143 r6flexions. 

Donndes cristallographiques 
a = 15,543 + 0,004/k 
b = 10,566 +_ 0,003 
c = 11,486 + 0,003 

f l=  108,58 __ 0,05 ° 
V= 1787 A a 
Z = 4  

Coefficient lin6aire d 'absorption/zz = 41 c m - L  
Groupe spatial" P21/c (d'apr~s les extinctions syst6- 
matiques). 
Densit6 mesur6e" 1,456 g.cm -a. 
Densit6 calcul6e" 1,453 g.cm -3. 
Le cristal 6tait mont6 suivant b e t  avait un volume de 
0,034 m m  3. 

L'enregistrement des intensit6s diffract6es a 6t6 fait 
en employant  la m6thode de balayage 0/20 et la 
radiation Cu K~. 

Sur les intensit6s furent effectu6es les corrections 
d 'absorpt ion et de Lorentz-polarisat ion pour  un cris- 
tal poly~drique compl~tement noy6 dans le faisceau 
des rayons X, cette derni6re correction ~ l 'aide d 'un  
programme 6crit en Fortran par Escande (1971) pour 
IBM 360-40 64 K. 
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Les facteurs de diffusion atomique ont ~t~ ceux de 
Stewart, Davidson & Simpson (1965) pour l'hydrog~ne 
et ceux de Doyle & Turner (1968) pour les atomes de 
C, O, Si, Br. La correction de diffusion anormale pour 
les atomes les plus lourds (Br et Si) a 6t6 effectu6e en 
fin d'affinement d'apr~s les donn6es de International 
Tables for X-ray Crystallography (1962). 

D~termination de la structure 

La position de l'atome de brome a ~t~ imm~diatement 
d6termin~e par l'~tude tridimensionnelle de la fonction 
vectorielle de Patterson. 

Cet atome place, un calcul initial des facteurs de 
structure a donn6 un indice de reliabilit6 R = 0,48 po+ar 
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l 'ensemble des r6flexions [avec R=~IIFoI-IKFcl]/ 
~ l F o l ]  

Les sections de la fonction densit6 61ectronique tri- 
dimensionnelle (Vidal & Lapasset, 1970) ont fait ap- 
paraitre l 'ensemble de la mol6cule, except6 les atomes 
d'hydrog~ne. Ces sections on? permis de constater que 

l 'a tome de brome se trouvait  en position 3 et non 4 
comme admis jusqu'ici. 

Une nouvelle densit6 61ectronique, calcul6e en intro- 
duisant tous ces atomes affect6s de coefficient d 'agita-  
tion thermique isotrope 6gaux ~ 3 A z, abaissait le 
facteur R jusqu 'h 0,28. 
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Fig. 1. Projection de la structure du diph6nyl-2.2 sila-2 A3 

bromo-3 tetralone-1 sur le plan xOz. 

Nous avons ensuite affin6 cette hypoth~se, toujours 
avec agitation thermique isotrope, ~t l'aide d'un pro- 
gramme de moindres carr6s, utilisant la matrice com- 
pl&e des 6quations normales, 6crit au laboratoire par 
J. Lapasset pour IBM 360-40 64 K. Nous n'avons 
affin6 ni les param&res de position, ni les facteurs 
d'agitation thermique des atomes d'hydrog~ne qui ont 
6t6 fix6s 5, 4 ~2. Avant chaque cycle d'affinement la 
position des atomes d'hydrog~ne 6tait d6termin6e en 
fonction des coordonn6es de l'atome porteur et des 
atomes voisins. En trois cycles d'affinement, l'indice de 
reliabilit6 est descendu/t 0,10. 

A c e  stade les affinements suivants ont 6t6 effectu6s 
~t l'aide d'une version modifi6e au laboratoire du 
programme Busing, Martin & Levy (1962) en tenant 
compte: 

- de la diffusion anormale pour les atomes de brome 
et de silicium pour la radiation utilis6e; 

- d e  l'anisotroprie de l'agitation thermique pour 
tousles atomes autres que les atomes d'hydrog~ne, ces 
derniers 6tant alors affect6s du coefficient d'agitation 
thermique isotrope de l'atome porteur; 

2 0  

19 

7,7~ /123,20" 
¢~ _. - ooL17 

22 

117,88 ° 
3 

13 1,379 14 

1 2 4  20,72°00 ,,~o~, ' ~  120,10") 

12(L22~/~1 1,395 16 
,^ /121".640 

g. 
.0 

/1,208 
20,48* 

e~ % !1,,492 
~,~' ~ % 119,36 ° 

4 6 0 ~ ,  ~ ~ : ~ 3 8 9  
116.%'?,,6/"'~ "~ ~ 1 ° ° 9 

1,401 / o 1,369 

0 ~" 1,382 x ! "X~1,370 
7 

Fig. 2. Distances interatomiques et angles de valence, projec- 
tion du motif sur le plan xOy. 

T a b l e a u  2. Paramdtres de position et d'agitation thermique 

Les 6carts types portant sur la derni6re d6cimale sont donn6s entre parentheses" le facteur d'agitation thermique est 6gal/l:  

exp [ -  (h2flll + k2f122 +/2fl33 + 2hkf112 + 2h/ill3 -I- 2klf123)] sauf pour les atomes d'hydrog6ne pour lesquels Best  isotrope. 

x Y z 104flll 104f l22 104/~33 104f l12  104fl13 104fl23 
Br 0,12021 (4) 0,41208 (5) 0,46204 (5) 58 (04) 90 (06) 78 (06) 5 (03) - 7  (03) 6 (03) 
Si(2) 0,24524 (8) 0,4745 (1) 0,7415 (1) 29 (05) 42 (1) 58 (1) 1 (05) 11 (06) - 2  (07) 
O 0,3540 (3) 0,4171 (3) 0,9714 (3) 75 (3) 81 (3) 76 (4) 9 (2) 1 (2) 11 (2) 
C(1) 0,3161 (3) 0,3686 (4) 0,8732 (4) 39 (2) 62 (4) 65 (4) - 1 (2) 18 (2) - 1 (3) 
C(3) 0,2000 (3) 0,3564 (4) 0,6171 (4) 34 (2) 60 (4) 63 (4) 7 (2) 17 (2) 6 (3) 
C(4) 0,2208 (3) 0,2335 (4) 0,6304 (4) 41 (2) 62 (4) 73 (4) - 8  (2) 26 (2) - 1 5  (3) 
C(5) 0,2759 (3) 0,1698 (4) 0,7422 (5) 35 (2) 56 (4) 82 (5) 7 (2) 25 (3) 9 (3) 
C(6) 0,2857 (4) 0,0385 (5) 0,7352 (5) 59 (3) 57 (4) 90 (5) 1 (2) 21 (3) - 5  (3) 
C(7) 0,3372 (4) -0,0315 (5) 0,8346 (6) 74 (3) 60 (4) 121 f6) 17 (3) 46 (4) 19 (4) 
C(8) 0,3797 (4) 0,0273 (5) 0,9443 (5) 62 (3) 89 (5) 95 (6) 18 (3) 32 (3) 29 (4) 
C(9) 0,3720 (3) 0,1555 (5) 0,9549 (5) 43 (2) 75 (4) 80 (5) 6 (2) 23 (3) 16 (3) 
C(10) 0,3212 (3) 0,2291 (4) 0,8569 (4) 37 (2) 61 (4) 62 (4) 11 (2) 24 (2) 5 (3) 
C(11) 0,3207 (3) 0,5951 (3) 0,7056 (4) 36 (2) 53 (3) 69 (4) - 1 (2) 17 (2) - 9  (3) 
C(12) 0,2852 (3) 0,6834 (4) 0,6131 (5) 43 (2) 68 (4) 90 (5) - 5  (2) 21 (3) - 1  (3) 
C(13) 0,3412 (4) 0,7692 (5) 0,5817 (5) 74 (3) 63 (4) 102 (6) - 17 (3) 29 (4) - 1 (4) 
C(14) 0,4336 (4) 0,7678 (5) 0,6402 (6) 67 (3) 79 (5) 134 (7) - 2 8  (3) 51 (4) - 2 7  (5) 
C(15) 0,4698 (4) 0,6829 (5) 0,7343 (5) 40 (2) 100 (5) 107 (6) - 17 (3) 26 (3) - 2 8  (4) 
C(16) 0,4139 (3) 0,5970 (4) 0,7668 (5) 36 (2) 86 (5) 80 (5) 0 (2) 16 (2) - 1 1  (3) 
C(17) 0,1507 (3) 0,5441 (4) 0,7873 (4) 33 (2) 68 (4) 63 (4) 7 (2) 12 (2) - 2  (3) 
C(18) 0,1445 (3) 0,6730 (4) 0,8104 (6) 41 (2) 74 (4) 117 (6) 10 (2) 20 (3) - 7  (4) 
C(19) 0,0755 (4) 0,7162 (6) 0,8528 (6) 55 (3) 109 (6) 119 (7) 26 (3) 4 (4) - 3 2  (5) 
C(20) 0,0107 (4) 0,6334 (8) 0,8695 (7) 52 (3) 184 (9) 129 (8) 35 (5) 35 (4) - 2 8  (7) 
C(21) 0,0196 (4) 0,5090 (7) 0,8494 (6) 56 (3) 175 (9) 100 (7) 4 (4) 52 (4) 1 (5) 
C(22) 0,0859 (3) 0,4615 (5) 0,8077 (5) 45 (2) 91 (5) 93 (5) - 1  (2) 27 (3) 8 (4) 
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Tableau 2 (suite) 
B isotrope 

H(4) 0-194 0-175 0.550 3-1 
H(6) 0.252 - 0,008 0,650 4,0 
H(7) 0,343 -0,131 0,826 4,7 
H(8) 0,418 - 0,027 1,021 4,5 
H(9) 0,406 0,200 1,041 3,6 
H(12) 0,214 0,686 0,566 3,6 
H(13) 0,312 0,837 0,512 4,6 
H(14) 0,477 0,830 0,612 5,0 
H(l 5) 0,540 0,684 0,783 4,2 
H(16) 0,443 0,530 0,839 3,6 
H(18) 0,192 0,738 0,495 4,1 
H(19) 0,071 0,814 0,872 5,4 
H(20) - 0,044 0,667 0,897 6,1 
H(21) - 0,028 0,444 0,867 5,4 
H(22) 0,089 0,362 0,792 4,0 

- du sch6ma de pond6ration suivant: le poids d'une 
r6flexion est 6gal ~ 1/(a+bFo+cF 2) (Cruickshank, 
1961) avec a=0,7538, b=0,0290, c=0,0037. 

L'ordinateur utilis6 n 'ayant  pas une capacit6 de 
m6moire centrale suffisante, il a &6 impossible d'affiner 
en une seule fois tousles  param~tres du motif  de base. 
Nous avons successivement affin6 sur les deux ph6nyles 

puis le reste du motif. En huit cycles d'affinement, le 
cycle n6cessitant deux passages, l'indice R s'est stabi- 
lis6 h 0,060. Nous n'avons pas affin6 les positions des 
atomes d'hydrog~ne. En fin d'affinement les varia- 
tions des param&res atomiques 6taient comprises 
entre 0,01tr et 0,33, celles des parambtres d'agitation 
thermique entre 0,2a e t a .  

Le Tableau 1 donne la liste des facteurs de structure 
observ6s et calcul6s. Le Tableau 2 contient les para- 
m&res de position et d'agitation thermique. 

Description de la structure 

La Fig. 1 donne la projection de la structure sur le 
plan xOz. Le Tableau 3 donne les distances interato- 
miques, les angles de liaison et leurs 6carts types. Les 
distances interatomiques et angles de valence sont 
report6s sur la Fig. 2 qui repr6sente la projection du 
motif sur le plan xOy. 

Prdcision des rdsultats 
L'6cart type sur les positions atomiques obtenus en 

tenant compte de l'ensemble des donn6es de diffrac- 

Tableau 3. Distances interatomiques, angles de liaison et leurs ~carts types 

Distances 
Br - C(3) 1,911 (5) A 
O----C(1) 1,208 (6) 
C(1)--Si(2) 1,921 (5) 
Si(2)--C(3) 1,858 (5) 
C(3)--C(4) 1,335 (6) 
C(4)--C(5) 1,460 (7) 
C(5)--C(6) 1,401 (7) 
C(6)--C(7) 1,382 (9) 
C(7)--C(8) 1,370 (9) 
C(8)--C(9) 1,369 (8) 
C(9)--C(10) 1,389 (7) 
C(10)-C(5) 1,426 (7) 
C(10)-C(1) 1,492 (6) 

Si(2)--C(11) 1,865 (5) A 
C(11)-C(12) 1,390 (7) 
C(12)-C(13) 1,382 (8) 
C(13)-C(14) 1,379 (9) 
C(14)-C(15) 1,380 (9) 
C(15)-C(16) 1,387 (8) 
C(16)-C(11) 1,395 (7) 
Si(2)--C(17) 1,862 (5) 
C(17)-C(18) 1,398 (7) 
C(18)-C(19) 1,389 (9) 
C(19)-C(20) 1,392 (9) 
C(20)-C(21) 1,350 (12) 
C(21)-C(22) 1,361 (9) 
C(22)-C(17) 1,408 (7) 

Angles 
Br C(3)--Si(2) 
Br C(3)--C(4) 
Si(2)--C(3)--C(4) 
C(3)--C(4)--C(5) 
C(4)--C(5)--C(6) 
C(4)-C(5)--C(10) 
C(I0)-C(5)--C(6) 
C(5)--C(6)--C(7) 
C(6)--C(7)--C(8) 
C(7)--C(8)--C(9) 
C(8)--C(9)--C(10) 
C(9)--C(10)-C(5) 
C(9)--C(IO)-C(1) 
c(5)--C(lO)-C(1) 
C(lO)-C(1)--o 
C(lO)-C(1)--si(2) 
oh--c(1)--s i (2)  
c(1)--si(2)--c(3) 
c(1)--si(2)--c(11) 
c(3)--si(2)--c(17) 

c(3)--si(2)--c(11) 
c(1)--si(2)--c(17) 
C(l 1)-Si(2)--C(17) 
Si(2)--C(11)-C(12) 
C(12)-C( 11 )-C(16) 
C(11 )-C( 12)-C(13) 
C(12)-C(13)-C(14) 
C(13)-C(14)-C(15) 
C(14)-C(15)-C(16) 
C(l 5)-C(16)-C(1 l) 
C(16)-C( 11 )-Si(2) 
Si(2)--C(I 7)-C(18) 
C(17)-C(18)-C(19) 
C(18)-C(19)-C(20) 
C(19)-C(20)-C(21) 
C(20)-C(21)-C(22) 
C(21)-C(22)-C(17) 
C(22)-C(17)-C(18) 
C(22)-C(17)-Si(2) 

118,96 (23) ° 
117,88 (36) 
123,16 (38) 
126,96 (45) 
116,77 (45) 
126,06 (40) 
117,16 (45) 
121,91 (52) 
119,94 (50) 
120,04 (55) 
121,65 (52) 
119,30 (41) 
119,38 (43) 
121,32 (41) 
120,48 (44) 
121,09 (34) 
118,37 (35) 
101,30 (20) 
109,15 (21) 
110,12 (21) 

113,55 
108,26 
113,63 
120,22 
118,10 
120,72 
120,70 
119,40 
120,10 
120,94 
121,64 
123,20 
119,69 
121,02 
117,92 
123,49 
119,39 
118,40 
118,26 

(21) ° 
(22) 
(20) 
(37) 
(44) 
(51) 
(55) 
(58) 
(55) 
(49) 
(36) 
(37) 
(51) 
(62) 
(67) 
(67) 
(56) 
(46) 
(38) 
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tion (Cruickshanck & Robertson,  1953) est de 0,0006 
A pour le brome, 0,001 A pour le silicium et 0,005 A 
pour l 'oxyg6ne. Pour les atomes de carbone les 6carts 
types sont regroup6s dans le Tableau 4. 

Tableau 4. Ecarts types sur les positions 
atomiques des atomes de carbone 

a(r) a(r) a(r) 
C(1) 0,005 .~, C(9) 0,006 .~, C(16) 0,006 A 
C(3) 0,005 C(10) 0,005 C(17) 0,004 
C(4) 0,005 C(11) 0,005 C(I 8) 0,007 
C(5) 0,006 C(12) 0,006 C(l 9) 0,007 
C(6) 0,006 C(13) 0,006 C(20) 0,008 
C(7) 0,007 C(14) 0,007 C(21 ) 0,007 
C(8) 0,006 C(15) 0,006 C(22) 0,006 

Agitation thermique 

Nous remarquons  que pour chacune des trois par- 
ties de la mol6cule, les atomes les plus 61oign6s des 

centres rigides sont ceux qui ont la plus grande agita- 
tion thermique. 

G~om~trie de la molecule 

Le Tableau 5 donne les r6sultats des ca]culs des plans 
moyens importants.  

Cycles phdnyls 

Les cycles ph6nyls peuvent ~tre consid6r6s comme 
parfai tement  plans. 

Les liaisons Si-rp entra~nent la d iminut ion de l 'angle 
de valence ayant  pour  sommet l 'a tome portant  le 
substi tuant Si. 

En outre, pour  le cycle ph6nyl qui forme le p lan 3, 
il semblerai t  que les 61ectrons z~, au voisinage des 
atomes C(20), C(21), C(22) pris dans la molecule I, 
Fig. 1, subissent une r6pulsion produite par les 61ec- 

Tableau 5. Plans moyens importants 

L'espace est rapport~/t trois axes orthonorm6s Ox, Oy, Oz dirig6s suivant a, b, c* les distances sont exprim6es en A. 

Plan moyen 1 
d6fini par C(1), Si(2), C(3), C(4), C(5), C(6), C(7), C(8), C(9), COO). 

Equation du plan : - 0,948X- 0,137 Y+ 0,287Z= 0,584 

Atome C(1) Si(2) C(3) C(4) C(5) C(6) C(7) C(8) C(9) 
Distance 
au plan 1 0,018 -0,046 -0,021 0,018 0,0014 0,0014 0 ,0031  -0,0095 -0,0061 

La distance de l'atome de brome/t ce plan est -0,094 A,, celle de l'oxyg~ne -0,0004 A 

Plan moyen 2 
d6fini par C(11), C(12), C(13), C(14), C(15), C(16). 

Equation du plan : - 0,0360X+ 0,651 Y+ 0,667Z= 8,37 
Atome C(ll) C(12) C(13) C(14) C(15) C(16) 
Distance 
au plan 2 0,010 -0,0016 -0,010 0,014 -0,0059 -0,0062/~, 

Plan moyen 3 
d6fini par C(17), C(18), C(19), C(20), C(21), C(22). 

Equation du plan: +0,296X-O,132Y+O,946Z=7,194 
Atome C(17) C(18) C(19) C(20) C(21) C(22) 
Distance 
au plan 3 -0,0045 -0,0013 

Plan moyen 4 
d6fini par Si(2), C(11), C(14). 

Atome C(12) C(13) 
Distance 
au plan 4 -1,170 -1,168 

Plan moyen 5 
d6fini par Si(2), C(17), C(20). 

Atome C(18) C(19) 
Distance 
au plan 5 0,854 0,861 

Plan moyen 6 
d6fini par Si(2), C(11), C(17) 

Atome C(12) C(16) 
Distance 
au plan 6 -1,030 0,993 

0,012 -0,017 0,012 -0,0009 .~. 

Equation du plan: O,662X-O,509Y+O,549Z=2,61. 
C(15) C(16) 

1,165 1,167 A 

Equation du plan : 0,462X+ 0,562 Y+ 0,685Z= 8,863 
C(21) C(22) 

- 0,790 - 0,839 A. 

Equation du plan: 0,290X- 0,0042 Y+ 0,9572Z = 8,023 
C(18) C(22) 

Angle di6dre aigu des plans 

0,181 -0,099/~. 

n°l et 2 63,67 ° n°6 et 2 57,88 ° 
n°l et 3 89,49 ° n°6 et 3 7,37 ° 
n°2 et 3 63,98 ° 

C(IO) 

-0,0011 h 
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trons p du brome de la mol6cule voisine - x ,  l - y ,  
1 - z .  

Cette action provoquerai t  le raccourcissement des 
liaisons C(21)-C(20) et C(21)-C(22) et l 'ouverture de 
l 'angle C(20)-C(21)-C(22).  Ce ph6nyl est sensible- 
merit parallble au plan (102). Nous  avons r6uni darts le 
Tableau 6 les plus courtes distances entre atomes de 
mol6cules diff6rentes. La moyenne des longueurs de 
liaison pour  chaque cycle est 1,384/~ et celle des angles 
de valence 120 °, 0. 

Tableau 6. Distances intermoldculaires les plus 
courtes 

Le premier atome est toujours pris dans la mol6cule I (Fig. 1), 
les positions 6quivalentes utilis6es sont d6finies par 

i - x ,  l - y ,  1 - z  i i i  x ,  ~ - y ,  z + ½  

ii x, ½-y,  z-~- iv l - x ,  y-½,  ~ - z  

Br-Br(1) 4,50/~ Br-C(O i) 4-23 
Br-C(22 l) 3,91 Br-C(8 li) 4.15 
Br-C(21 l) 3.64 Br-C(7 n) 4,27 
Br-C(20 i) 3,73 O--C( 13 m) 3,57 
Br-C(10 ii) 3.98 O - - C (  14 ill ) 3,85 
Br-C(5 it) 4,11 O--C(10 v ) 4,21 
Br-C(9 ii) 4,00 

0 
- , 

Fig. 3. Angles de valence du silicium et distances entre les 
atomes de carbone. 

Double cycle 
La valeur du di~dre aigu form6 par  le plan du cycle 

aromat ique  et le plan de l 'autre cycle est 0,48 °. L'en- 
semble de cette partie de la mol6cule peut &re con- 
sid6r6 comme parfai tement plan e t a  une direction 
sensiblement parall~le au plan (201). La distance 
C(13)-C(14), 6gale h 1,335 ,~, est caract6ristique d 'une 
double liaison. La liaison C(5)-C(10), 1,492 (6) •, se 
rapprocherai t  du type liaison simple. La moyenne des 

Tableau 7. Mouvements d'agitation thermique et orientation des ellipsoides d'agitation thermique 
L'espace est rapport6 b. un tri6dre orthonorm60X, 0 Y, OZ dont les axes sont dirig6s suivant a*, b, c respectivement. Le tableau 

donne, pour chaque atome, l'6cart quadratique moyen 1/~ suivant les trois axes principaux de l'ellipsoide et les cosinus directeurs 
de ces axes. 

Br 

C(1) 

c(3) 

C(4) 

c(5) 

C(6) 

C(7) 

C(8) 

C(9) 

C(10) 

0 303 
fl 229 
0 186 
0 322 
0.215 
0 198 
0 180 
0 153 
0 190 
0,210 
0,188 
0,195 
0,207 
0,162 
0,198 
0,234 
0,172 
0,185 
0,185 
0,167 
0,230 
0,258 
0,179 
0,234 
0,303 
0,241 
0,173 
0,285 
0,190 
0,235 
0,239 
0,209 
0,188 
0,223 
0,162 
0,181 

Cosinus directeurs suivant 

OX 
0,709 
0,165 
0,686 
0,810 
0,437 
0,392 
0,974 
0,089 
0,207 
0,983 
0,079 
0,168 
0 600 
0 482 
0 638 
0 724 
0 065 
0 686 
0.585 
0 562 
0 584 
0 942 
0 009 
0.335 
0857 
0 461 
0 232 
0 764 
0 259 
0,591 
0,584 
0,806 
0,097 
0,801 
0,589 
0,107 

OY 
0 036 - 
0 963 

-0.268 
0 180 - 

- 0 820 
0 543 
0 059 

- 0 987 - 
0 149 - 

-- 0 088 
0 995 
0 D47 

- -  0 689 
0,717 
0,106 

-- 0,439 
0,811 
0,386 
0,491 

--0,819 
0,296 
0,060 

--0,988 
--0,141 

0,264 
- 0,007 
-0,964 

0,522 
-0,786 
-0,331 

0,550 
- 0,305 
-0,777 

0,490 
- 0,544 
- 0,681 

OZ 
0,705 
0,214 
0,676 
0,558 
0,369 
0,743 
0,218 
0,133 
0,967 
0,164 
0,061 

-0,985 
- 0,406 
- 0 , 5 0 4  

0,762 
0,531 
0,581 

-0,616 
- 0,645 
-0,113 

0,755 
-0,330 
-0,153 

0,931 
0,443 

-0,887 
0,128 
0,379 
0,562 

- 0,736 
0,597 

- 0,508 
0,621 
0,343 

- 0,598 
0,724 

Cosinus directeurs suivant 

~/~ OX 0 Y OZ 
C(11) 0,200 0,908 0,168 - 0,385 

0,168 0,003 -0,921 -0,389 
0,211 0,419 -0,351 0,837 
0,223 0,894 -0,393 -0,214 
0,192 0,382 0,919 -0,096 
0,234 0,234 0,005 0,972 

C(13) 0,294 0,953 -0,271 -0,133 
0,178 0,258 0,960 -0,107 
0,246 0,157 0,068 0,985 

C(14) 0,318 0,736 -0,391 0,552 
0,181 0,487 0,873 -0,032 
0,232 0,470 -0,293 -0,833 

C(15) 0,190 0,818 0,573 0,051 
0,281 0,402 - 0,632 0,662 
0,220 0,412 -0,521 -0,747 

C(16) 0,200 0,867 -0,338 -0,368 
0,206 0,498 0,622 0,604 
0,237 0,024 - 0,707 0,707 

C(17) 0,180 0,698 -0,694 -0,177 
0,215 0,549 0,678 -0,489 
0,194 0,459 0,244 0,854 

C(18) 0,229 0,786 0,603 0,136 
0,185 0,618 -0,764 -0,185 
0,271 0,008 - 0,229 0,973 

C(19) 0,237 0,728 0,259 0,636 
0,196 0,527 -0,804 -0,276 
0,337 0,440 0,535 - 0,721 

C(20) 0,182 0,723 - 0,474 - 0,503 
0,356 0,307 0,872 -0,380 
0,276 0,618 0,120 0,777 

C(21) 0,280 0,817 -0,134 0,561 
0,316 0,126 0,991 0,052 
0,169 0,562 -0,029 -0,826 

C(22) 0,206 0,638 0,413 - 0,651 
0,229 0,596 - 0,799 0,078 
0,245 0,488 0,438 0,755 
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longueurs de liaison dans le cycle aromatique est 
1,389/~ et celle des angles de valence 120°,0. 

Conformation de l'atome de Si 
Les angles de valence du silicium sont indiqu6s sur 

la Fig. 3. I1 est 5. noter la diminution de l'angle de 
valence C(3)-Si-C(1) par rapport 5. la valeur th6orique 
109,40 °. Les autres angles sont assez proches de cette 
valeur. La longueur des liaisons Si-~ est comprise 
entre 1,862 et 1,865 A. La longueur Si-C pour la 
carbone porteur du brome est 1,858 A, celle du carbone 
porteur de l'oxyg~ne 1,921 .&. 

Dans le Tableau 7, nous donnons, pour chaque 
atome de la mol6cule, les valeurs des 6carts quadra- 
tiques moyens suivant les trois axes principaux des 
ellipsoides d'agitation thermique. 

Conclusion 

Cette 6tude a permis d'obtenir la conformation mol6- 
culaire du diph6nyl-2,2 sila-2 A3 bromo-3 tetralone-1 

et de constater que l'atome de brome est en position 3 
et non 4 comme admis jusqu'ici. 

Nous remercions Monsieur le Professeur Corriu de 
nous avoir sugg6r6 cette 6tude. 
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Structure Cristalline et Mol6culaire du Diph6nyl-2,2 Sila-2 Trihydro-l,3,4 Naphtal~ne 

PAR J. P. VIDAL, J. LAPASSET ET J. FALGUEIRETTES 

Laboratoire de Min~ralogie-Cristallographie, Universitd Montpellier II, Chemin des Brusses, 34, Montpellier, France 

(Recu le 15 mai 1972) 

The compound 2,2-diphenyl-2-sila-l,3,4-trihydronaphthalene crystallizes in the monoclinic space group 
P21/c with cell parameters a= 13,594, b= 10.361, c= 12.439/~, B= 106.87 °, Z=4.  Three-dimensional 
intensity data were collected on a Nonius semi-automatic single-crystal diffractometer using Cu K~ 
radiation. The crystal structure was solved by the symbolic addition method and refined by full-matrix 
least-squares calculations including anisotropic thermal parameters. The final R value is 0"041 for 1339 
observed reflexions. 

La synth6se et l'6tude chimique du diph6nyl-2,2 sila-2 
trihydro-l,3,4 naphtal~ne ont 6t6 effectu6es dans le 
laboratoire de M le Professeur Corriu. 

La d6termination de la structure de ce compos6 entre 
dans le cadre de l'6tude d'un groupe d'organo-silanes 
cycliques afin d'6tablir Ie mode d'agencement des 
mol6cules et la conformation de l'atome de Si. 

Partie exp~rimentale 

Le diph6nyl-2,2 sila-2 trihydro-l,3,4 naphtal~ne est 
purifi6 par recristallisation dans l'hexane. Par 6vapo- 
ration, on obtient des cristaux incolores rhombiques de 
symdtrie monoclinique de faces natureIles { I 10}, {001 }. 

La mesure des param&res et la d6termination du 
groupe spatial ont 6t6 effectu6es en utilisant des 
chambres de Weissenberg et de pr6cession de Buerger. 

Les param&res ont 6t6 pr6cis6s sur un diffracto- 
m6tre semi-automatique Enraf-Nonius par affinement 
de moindres carr6s en employant les angles de diffrac- 
tion de 146 r6flexions. 

Donndes cristallographiques 

a = 13,594 + 0,005 A 
b = 10,361 + 0,004 
c = 12,439 + 0,004 

f l= 106,87 + 0,05 ° 
V= 1676/~3 

Z = 4 .  

Coefficient lin6aire d'absorption pour Cu Ks /zz= 
11,40 c m -  1. 
Groupe spatial: P21/c (d'apr~s les extinctions syst6- 

matiques). 
Densit6 mesur6e" 1,193 +0,007 g.cm -3. 
Densit6 calcul6e: 1,190 g.cm -3. 


