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Die Kristallstruktur von H.T.-GeS2 
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Eduard-Zintblnstitut fiir Anorganische Chemie, Technische Hochschule Darmstadt, 
61 Darmstadt, Hochsehulstr. 4, Deutschland (BRD) 

(Eingegangen am 8. November 1974; angenommen am 23. Januar 1975) 

The high-temperature modification of GeS2 crystallizes in the monoclinic space group P2a/c with a= 
6.720 (5), b= 16.101 (5), c= 11"436 (5) A, fl= 90.88 (5) °, Z= 16. The structure was solved by a combina- 
tion of superposition and direct methods and refined by least-squares techniques. The final R is 9.0 %. 
The structure is characterized by 'zweier-einfach' chains of GeS4 tetrahedra running parallel to a. They 
are connected over vertices to layers perpendicular to c by double tetrahedra with a common edge. 

Einfiihrung 

Vom GeS2 sind bisher drei Modifikationen in der Lite- 
ratur beschrieben. Von diesen ist die tetragonale Hoch- 
druck/Hochtemperaturmodifikation (Prewitt & Young, 
1965) mit einem R-Wert von 5,9 am besten gesichert. 
Ffir die nadelf6rmige, sPmrel6sliche Modifikation lie- 
gen zwei Vorschl/ige vor - eine Raumnetzstruktur (Za- 
chariasen, 1936) und eine deformierte CdJ2-Struktur 
(Ch'fin-Hua, Pashinkin & Novoselova, 1963). Nach 
Arbeiten yon Viaene & Moh (1970) existiert eine Hoch- 
temperatur- und eine Tieftemperaturmodifikation von 
GeS2. Von Rubenstein & Roland (1971) wurde die 
Hochtemperaturmodifikation, die offenbar schon 
frfiher yon Pugh (1930) erhalten worden war, in Form 
yon Einkristallen dargestellt, an denen Gitterkonstan- 
ten, Raumgruppe, Zellinhalt und Dichte bestimmt 
wurden. Auch ffir diese Modifikation diskutieren die 

Autoren auf Grund der Zelldimensionen eine defor- 
mierte CdJ2-Struktur. Da die vorgeschlagene Schicht- 
struktur mit oktaedrisch koordinierten Germanium- 
atomen BUS kristallchemischen Grfinden nicht wahr- 
scheinlich erschien, wurde eine vollst~ndige r6ntgeno- 
graphische Strukturbestimmung durchgeffihrt. 

Experimentelles 

Es wurden Einkristalle von GeS2 nach der von Ruben- 
stein & Roland (1971) beschriebenen Methode aus den 
Elementen Ge und S in Quarzbomben bei 900°C dar- 
gestellt [Fig. l(a)]. Die Dichte wurde nach der Pykno- 
metermethode unter Xylol zu 2,89 g cm -a bestimmt. 
Die Verbindung kristallisiert in Form von langge- 
streckten P15.ttchen, die sich bei mechanischer Bean- 
spruchung sehr leicht plastisch verbiegen. Die Pl~itt- 
chenfl~ichen sind (001) und (001). Als weitere Begren- 
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Fig. 1. (a) Kristalle des 0c-GeS2. (b) Kopfbild und Seitenansicht 
eines ~-GeS2-Kristalls. 

Fig. 4. Spaltbarkeit des ~-GeS2. 
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zungsfl~chen wurden (021), (3~0) und (340) beobach- 
tet. Die beiden Gegenfl~.chen (~20) und  (3-2[0) waren 
nicht ausgebildet [Fig. l(b)]. Bei den r6ntgenographi-  
schen Untersuchungen wurde ein leistenf6rmiger Kri-  
stall um die a-Achse (=Leis tenachse)  gedreht. In 

Tabelle 1. Kristallographische Daten yon ~-GeS2 

Raumgruppe: P2~/c 
Zellvolumen 
V= 1237,2 A 3 Z =  16 
a=  6,720 (3) A M =  136,732 g mol -~ 
b=16,101 (3) Dx= 2,935 g cm -3 
c=11,436 (3) Do,= 2,89 g cm -3 
,8= 90,88 (5) ° /z(Mo K00 = 112,59 cm -1 
Beobachtete F1/ichen: {001}, {021 }, (340), (3~0) 

Weissenberg- (Cu K~, Ni-Filter) und PrS.zession-Auf- 
nahmen  (Mo K~, Zr-Filter) wurden die folgenden sy- 
stematischen Ausl6schungen des reziproken Gitters be- 
obachtet :  Reflexe 0k0 nur  vorhanden  f/Jr k = 2 n ,  Re- 
flexe hOl nur  vorhanden f/Jr l=2n .  Die Raumgruppe  
war dami t  als P2~/c festgelegt. Die kristallographischen 
Daten sind in der Tabelle 1 zusammengestell t .  

Strukturbestimmung 

Die zur Best immung der Atomlagen notwendigen In- 
tensit~iten wurden an einem automatischen Stoe-Stadi- 
Zweikreis-Diffraktometer  (Mo K~-Strahlung, Gra- 
ph i tmonochromator )  gemessen. Diese wurden in der 
i iblichen Weise fiir Weissenberggeometrie korrigiert. 

Tabelle 2. A tomparameter und Temperaturfaktoren yon ~-GeS2 

Der anisotrope Temperaturfaktor ist definiert als 
exp [ -  2rt2(hZa *z Ult + k2b .2 U22 + 12c .2 U33 + hka*b* U12 + hla*c* U13 + klb*c* U23) x 1 lY]. 

x y z UI~ U22 U33 U23 U13 Ux2 
Ge(l) 0,3430 (2) 0,1531 (1) 0,2213 (1) 167 (5) 16 (5) 283 (6) 3 (4) 16 (4) -27  (4) 
Ge(2) 0,1714 (1) 0,1514 (1) 0,7798 (1) 82 (5) 57 (5) 296 (7) 11 (4) 13 (4) - 9  (4) 
Ge(3) 0,8396 (2) 0,0026 (1) 0,7057 (1) 177 (5) 22 (5) 278 (6) - 3  (4) 26 (4) -31 (4) 
Ge(4) 0,6734 (1) 0,3073 (1) 0,2777 (1) 88 (5) 53 (5) 289 (6) - 4  (4) 9 (4) - 6  (4) 
S(1)  0,6687 (4) 0,1773 (2) 0,2141 (3) 160 (13) 48 (11) 605 (22) - 6 4  (12) 41 (13) 4 (10) 
S(2) 0,2790 (4) 0,0370 (2) 0,1226 (2) 320 (14) 60 (11) 266 (15) -31 (9) 61 (11) - 6 2  (10) 
S(3) 0,2292 (5) 0,1126 (2) 0,3933 (2) 372 (16) 82 (11) 266 (15) -45  (10) 51 (12) - 6 6  (11) 
S(4) 0,1726 (4) 0,2564 (2) 0,1369 (2) 285 (14) 81 (11) 301 (15) -19  (10) - 2 6  (11) 49 (10) 
S(5)  0,4272 (4) 0,3319 (2) 0,4000 (2) 98 (12) 238 (14) 282 (16) - 2 4  (11) 17 (10) 19 (10) 
S(6)  0,9211 (4) 0,3316 (2) 0,4020 (2) 121 (12) 205 (13) 267 (15) 17 (10) 8 (10) 2 (10) 
S(7)  0,6767 (4) 0,3909 (2) 0,1236 (2) 290 (14) 94 (11) 253 (14) - 8  (10) -38  (11) -51 (10) 
S(8) 0,1661 (4) 0,4745 (2) 0,2011 (3) 170 (12) 54 (11) 532 (19) 39 (11) 69 (12) 1 (10) 

Fig. 2. Projektion dcr Tetraederschicht auf (001). 
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Reflexe, deren Intensit~tten sich nach Abzug des Unter- 
grunds zu < 0 ergaben, wurden eliminiert. Es verblie- 
ben innerhalb eines Winkelbereichs von 20< 60 ° 2772 
unabh~ingige Reflexe. Auf eine Absorptionskorrektur 
wurde verzichtet, weil ein Program f/Jr eine Polyeder- 
korrektur nicht zur Verffigung stand, ein Schleifen 
oder auch nur Schneiden des Kristalle wegen der ex- 
trem plastischen Eigenschaften aber unmfglich war. 
Eine Extinctionskorrektur wurde nicht durchgeffihrt. 
Die Lfsung der Ge-Teilstruktur gelang durch Kom- 
bination von direkten Methoden und Superpositions- 
methoden in einer dreidimensionalen Pattersonsyn- 
these (R=46,6%).  Mit den Parametern dieser Ge- 
Lagen wurde eine dreidimensionale Fourier-Synthese 
berechnet und diese mit den Ergebnissen der Super- 
position und der direkten Methoden verglichen. Mit 
den hieraus abgeleiteten Parametern der S-Atome er- 
gab sich ein R-Wert von 21,5%, der nach zwei least- 
squares-Zyklen mit isotropen Temperaturfaktoren auf 
16,6% fiel. Die weitere Verfeinerung mit anisotropen 
Temperaturfaktoren liess den R-Wert auf 9,0% ab- 
sinken und hatte nach dem Significance-Test von Ha- 

milton (1965) einen Wahrscheinlichkeitswert von 99,5 
%. Alle Atome besetzen die allgemeine Punktlage in 
der Raumgruppe P21/c. Die endgfiltigen Atompara- 
meter sind in Tabelle 2 aufgeffihrt. Die sich daraus er- 
gebende Atomanordnung ist in Fig. 2 und 3 dargestellt. 

,y 

Z 

Fig. 3. Projektion der Tetraederschicht auf (100). 

Tabelle 3..4bstiinde ( + 0,005/~) und Winkel  ( + 0,1 o) 

Bindungsabst~inde Bindungswinkel am Ge 
Ge(1)-S(1) 2 ,227 Ge(3)-S(7) 2,221 S(1)-Ge(1)-S(2) 108,1 
Ge(1)-S(2) 2,221 Ge(3)-S(3) 2 ,218 S(1)-Ge(1)-S(3) 115,9 
Ge(1)-S(3) 2 ,219 Ge(3)-S(2) 2 ,226 S(1)-Ge(1)-S(4) 110,7 
Ge(1)-S(4) 2 ,232 Ge(3)-S(8) 2 ,224 S(2)-Ge(1)-S(3) 97,9 
Ge(2)-S(4) 2 ,207 Ge(4)-S(7) 2 ,189 S(2)-Ge(1)-S(4) 108,3 
Ge(2)-S(5) 2 ,200 Ge(4)-S(6) 2 ,207 S(3)-Ge(1)-S(4) 114,9 
Ge(2)-S(6) 2,221 Ge(4)-S(5) 2,221 
Ge(2)-S(8) 2 ,218 Ge(4)-S(1) 2 ,217 S(4)-Ge(2)-S(5) 111,7 

S(4)-Ge(2)-S(6) 113,2 
S(4)-Ge(2)-S(8) 108,3 

Bindungswinkel am S S(5)-Ge(2)-S(6) 100,6 
Ge(1)-S(2)-Ge(3) 82,1 S(5)-Ge(2)-S(8) 111,9 
Ge(1)-S(3)-G(3) 82,3 S(6)-Ge(2)-S(8) 111,2 
Ge(1)-S(1)-Ge(4) 99,3 
Ge(3)-S(7)-Ge(4) 99,4 
Ge(3)-S(8)-Ge(2) 98,7 
Ge(1)-S(4)-Ge(2) 100,9 
Ge(2)-S(6)-Ge(4) 100,8 
Ge(2)-S(5)-Ge(4) 102,2 

S(7)-S(3) 3,634 S(4)-S(6) 3,697 
S(7)-S(2) 3,721 S(4)-S(5) 3,647 
S(7)-S(8) 3,642 S(4)-S(8) 3,586 
S(3)-S(2) 3,348 S(6)-S(5) 3,401 
S(3)-S(8) 3,616 S(6)-S(8) 3,662 
S(2)-S(8) 3,771 S(5)-S(8) 3,660 

S(7)-S(8) 3,796 
S(2)-S(5) 3,858 
S(4)-S(7) 3,973 

S-S-Abst~.nde im Tetraeder 
S(1)-S(2) 3,600 
S(1)-S(3) 3,768 
S(I)-S(4) 3,667 
S(2)-S(3) 3,348 
S(2)-S(4) 3,609 
S(3)-S(4) 3,752 

S-S-Abst/inde innerhalb der Schicht 
S(1)-S(8) 3,578 
S(2)-S(6) 3,582 
S(1)-S(4) 3,736 
S(3)-S(5) 3,774 

Ge-Ge-Abst/inde 
Ge(1)-Ge(3) 2,919 
Ge(1)-Ge(4) 3,386 
Ge(3)-Ge(4) 3,365 
Ge(3)-Ge(2) 3,371 
Ge(1)-Ge(2) 3,422 
Ge(2)-Ge(4) 3,411 
Ge(2)-Ge(4) 3,439 

im cx-GeS2 

S(7)-Ge(3)-S(3) 
S(7)-Ge(3)-S(2) 
S(7)-Ge(3)-S(8) 
S(3)-Ge(3)-S(2) 
S(3)-Ge(3)-S(8) 
S(2)-Ge(3)-S(8) 

S(7)-Ge(4)-S(6) 
S(7)-Ge(4)-S(5) 
S(7)-Ge(4)-S(1) 
S(6)-Ge(4)-S(5) 
S(6)-Ge(4)-S(7) 
S(5)-Ge(4)-S(1) 

S(7)-S(5) 3,694 
S(7)-S(6) 3,656 
S(7)-S(1) 3,582 
S(5)-S(6) 3,319 
S(5)-S(7) 3,694 
S(6)-S(1) 3,680 

S-S-Abst/inde zwischen den Schichten 
S(2)-S(5) 3,462 S(3)-S(8) 3,818 
S(4)-S(6) 3,456 S(1)-S(5) 3,923 
S(4)-S(3) 3,519 S(1)-S(6) 3,977 
S(4)-S(5) 3,527 S(3)-S(7) 3,989 

109,9 
113,6 
110,0 
97,8 

108,9 
115,9 

112,7 
113,8 
108,8 
97,1 

112,6 
113,8 
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Line abschliessende Differenzfouriersynthese war kon- 
turlos. Zur Berechnung der Patterson-Synthese und 
den folgenden Superpositionen wurde ein selbstent- 
wickeltes Programm benutzt (G. Dittmar, unver6ffent- 
licht). Die anderen Rechnungen wurden mit Hilfe der 
TR-440-Darmstadt-Version des Sheldrick-Programm- 
Systems durchgeffihrt (Sheldrick, G. unver6ffentlicht).* 

Diskussion 

Wie bereits frfiher auf Grund des Habitus und der 
Spaltbarkeit vermutet, besitzt das ~-GeS2 eine ausge- 
pfiigte Schichtstruktur. Der bisher vermutete CdJ2- 
Typ konnte jedoch nicht best/~tigt werden. Die Ger- 
maniumatome sind nicht oktaedrisch, sondern tetra- 
edrisch von Schwefelatomen umgeben. Die GeS4-Tetra- 
eder sind in charakteristischer, bisher nicht beobach- 
teter Weise zu Schichten verknfipft. In Richtung der 
a-Achse ziehen leicht verdrillte Zweiereinfachketten 
(Liebau, 1962) aus eckenverknfipften GeS4-Tetraedern. 
Die Verknfipfung dieser Ketten zu Schichten geschieht 
in der Weise (Fig. 2), dass je zwei durch die 2rAchse 
ineinander fiberf~hrbare Ketten durch kantenver- 
knfipfte Doppeltetraeder verbrfickt werden. Dabei sind 
jeweiis zwei der vier freien Ecken dieser Doppeltetrae- 
der mit zwei benachbarten Tetraedern einer Kette ver- 
bunden. Diese Brficken wiederholen sich in der a-Rich- 
tung nach jedem zweiten Tetraeder. Dabei sind die 
Brficken zu den beiden Nachbarketten ebenfalls durch 
die 21-Achse ineinander fiberffihrbar. Innerhalb der 
Identitatsperiode in c-Richtung folgen zwei solcher 
Schichten _1_ e aufeinander (Fig. 3). Die auffallende 
plastische Biegsamkeit der Kristallpl~ittchen ist in Ein- 
klang mit dieser besonderen Schichtstruktur (Fig. 4). 

Die GeS4-Tetraeder in der Struktur sind nicht regu- 
lar. Die beobachteten Atomabst~inde sind in der Ta- 
belle 3 zusammengestellt. Der Mittelwert der Ge-S- 
Bindungsabst/inde betr~igt 2,217 (5) A; er befindet sich 
damit in guter f2bereinstimmung mit der Summe der 
Paulingschen Tetraeder-Radien (2,22 A). Alle weiteren 
Ge-S-Abst~inde liegen fiber 3,5 A. Innerhalb der Te- 
traeder werden zwei deutlich unterschiedliche S-S-Ab- 
st/~nde beobachtet: Die gemeinsame Kante der Doppel- 
tetraeder hat eine L/inge yon nur 3,348 (5) A. Ebenso 
ist die in Kettenrichtung verlaufende Kante der 'Ket- 
tentetraeder' auf 3,319 (5) A bzw. 3,401 (5) A verkfirzt. 
Solche Abst~inde sind auch in anderen Verbindungen 
mit kovalent gebundenem Schwefel beobachtet worden 
(Sch/ifer, Sch/ifer & Weiss, 1965; Caron & Donohue, 
1965; Cooper, 1962). Der S-Ge-S-Tetraederwinkel 
fiber den verkfirzten Kanten wird zu 97,9 (2) °, 97,8 (2)°, 
97,1 (2) ° und 100,6 (2) ° gefunden. Die anderen S-S- 
Abst~inde in den Tetraedern schwanken zwischen 
3,582 (5) .~ und 3,771 (5) /~ um den Mittelwert von 

* Die Liste der Strukturfaktoren ist bei der British Library 
Lending Division (Supplementary Publication No. SUP 
30980:15 pp., 1 microfiche) hinterlegt. Kopien sind erh~iltlich 
durch: The Executive Secretary, International Union of 
Crystallography, 13 White Friars, Chester CH 1 1 NZ, England. 

3,667 A. Die fiber diesen Kanten liegenden Tetraeder- 
winkel schwanken zwischen 108,3 (2) ° und 115,7 (2) ° 
(Tabelle 3). 

Die Ge-Atome in den Tetraedern mit gemeinsamer 
Kante sind 2,919 (5) A voneinander entfernt, w/ihrend 
alle anderen Ge-Ge-Abst~inde im Mittel 3,399 A lang 
sind, so dass ein direkte Metall-Metallwechselwirkung 
ausgeschlossen erscheint. Die S-S-Abst/inde zwischen 
verschiedenen Tetraedern innerhalb der Schichten lie- 
gen im Bereich yon 3,578 A bis 3,973 A. Zwischen den 
Schichten werden S-S-Abst/inde von 3,456 A bis 3,989 
A beobachtet (Tabelle 3). Bei einem Vergleich dieser 
Struktur mit anderen Ge-S-Verbindungen f/illt auf, 
dass die hier gefundenen Strukturelemente, GeS4-Te- 
traederketten und Ge2S6-Doppeltetraeder mit gemein- 
samer Kante, auch in anderen Verbindungen, auftre- 
ten. Im Na4Ge2S6.14H20 fanden Krebs, Pohl & 
Schiwy (1970) ffir das Ge2S4--Anion ein Doppelte- 
traeder mit gemeinsamer Kante als Bauprinzip. In die- 
ser Baugruppe treten kurze Ge-S-Abstande zu den 
endst~indigen S-Atomen (2,163 A und 2,176 A) auf, 
die auf n-Bindungsanteile zurfickgeffihrt wurden. Die 
Ge-S-Abst~inde zu den Brfickenatomen betragen 2,282 
A und 2,262 A und entsprechen Einfachbindungsab- 
st/inden (Summe der Kovalenzradien: 2,26 A). Diese 
Unterteilung der Ge-S-Abst~inde wird, wie gezeigt, im 
Doppeltetraeder des a-GeS2 infolge der weiteren Ver- 
netzung nicht beobachtet. Die in den Schichten des 
c~-GeS2 ausgebildeten Zweiereinfachketten finden sich 
auch im SnGeS3 (Fenner & Mootz, 1974) und PbGeS3 
(Fenner & Mootz, 1974; Ribes, Olivier-Fourcade, Phi- 
lippot & Maurin, 1974). Die Verknfipfung der Ketten 
zu Schichten erfolgt in diesen Verbindungen durch 
SnSs- bzw. PbSs-Polyeder, die als verzerrte quadrati- 
sche Pyramiden beschrieben werden k6nnen. 

Insgesamt bildet das ~-GeS2 somit eine Struktur aus, 
die zwar noch Strukturelemente des faserf6rmig kristal- 
lisierenden SiS2 (kantenverknfipfte Tetraeder) enth~ilt 
(Zintl & Loosen, 1935), die aber durch ihre Verknfip- 
fung mit Zweiereinfachketten Schichten ausbilden, die 
l~ings der c-Achse fibereinander gestapelt sind. Diese 
Schichten unterscheiden sich durch ihre tetraedrischen 
GeS4-Bauelemente deutlich yon den Schichten im 
SnS2, das im CdJ2-Strukturtyp mit oktaedrisch umge- 
benen Sn-Atomen kristallisiert (Oftedal, 1928). 
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Structure Cristalline du ORS, 2SR, 9SR) Tricyclo[7,5,0,02'81t6trad6c~ne-7 O1-1 

PAR ALAIN COURTOIS ET JEAN PROTAS 

Laboratoire de Min~ralogie et Cristallographie, Equipe de Recherche Associ~e au C N R S  n ° 162, 
Universit~ de Nancy I, Case officielle n ° 140, 54037 Nancy Cedex, France 

ET BERNARD F]XAm ET JEAN JACQUES BRUNET 

Laboratoire de Chimie Organique I, Equipe de Recherche Associ~e au C N R S  n ° 476, Universit~ de Nancy I, 
Case officielle n ° 140, 54037 Nancy Cedex, France 

(Recu le 14 fOvrier 1975, acceptO le 3 mars 1975) 

The crystal structure of (1RS, 2SR, 9SR)-tricyclo[7,5,0,02'a]tetradeca-7-en-l-ol has been determined by 
the symbolic addition procedure. The crystals are monoclinic, space group C2/c, with eight molecules in 
a cell of dimensions a= 16.88, b= 12.36, c= 25.92 A and fl= 111°50 '. Least-squares refinement with 
anisotropic temperature factors yielded the final R value of 0.076. The molecules form tetramers through 
hydrogen bonds in which each oxygen atom is linked to two other oxygens. 

Introduction 

La condensation, en presence de bases, d'6nolates de 
c6tones alicycliques sur le chloro-1 cyclohepti~ne con- 
duit, dans certaines conditions, 5. des tricyclo[7,n,0,02'8] - 
alc6ne-7 ols-1 (Brunet, Fixari & Caub6re, 1974a). En 
milieu peu polaire (t&rahydrofuranne ou dim&hoxy- 
1,2 6thane), l'6nolate de la cycloheptanone conduit, en 
pr6sence d'amidure de sodium, 5. un m61ange de deux 
alcools A1 et A2. 

Les spectres infrarouge, de r6sonance magn6tique 
nucl6aire du proton et du carbone 13C de ces alcools 
pr6sentent les caract6ristiques habituelles du motif 
m6thyl6ne cyclobutanique (Skattebol & Solomon, 
1965; Gotthardt,  Steinmetz & Hammond, 1968; Mat- 
sumoto et al., 1971). Ces donn~es e t nos  r~sultats an- 
t6rieurs sur ce type de condensation (Caub6re & 
Brunet, 1972) nous permettent de d6finir le squelette 

28 carbon6 g6n6ral de deux tricyclo[7,5,0,0 ' ]t6trad6c6ne- 
7 ols-1 (Fig. 1). 

L'6tude des spectres de r6sonance magn6tique nu- 
cl6aire du proton en pr6sence de complexes paramag- 
n6tiques de l 'europium, selon une technique mise au 
point ant6rieurement (Caub6re & Brunet, 1972), con- 
duit 5. proposer pour A1 la st6r6ochimie indiqu6e sur 
la Fig. 2(a), par contre il y a ambiguit6 en ce qui con- 
cerne celle de A2: Figs. 2(b) ou 2(c). 

Un second probl~me reste 5. r6soudre: la condensa- 
tion cit6e plus haut conduit d'une mani6re majoritaire 
5. l'alcool A2 or des exp6riences ult6rieures (Brunet, 
Fixari & Caub/~re, 1974b) ont montr6 que l'alcoolate 
de A2 est moins stable que celui de A1 et s'isom6rise 
lentement en ce dernier. Une explication plausible 5. 
l 'obtention pr6pond6rante de l'alcoolate le moins stable 
lors de la condensation ne peut 6tre trouv6e que dans 
le m6canisme intime de la r6action. Pour d6terminer 
ce m6canisme il est indispensable de connaRre la st6r6o- 
chimie exacte de A2. Comme indiqu6 plus haut, elle 
ne peut pas ~tre atteinte par les m6thodes spectrosco- 
piques habituelles et nous avons 6t6 conduits 5. d6ter- 
miner la structure cristalline de l'alcoo! A2 par diffrac- 
tion X. 

D~termination de la structure 

Les param/~tres cristallins et le groupe spatial ont 6t6 
6tudi6s 5. l'aide d'une chambre de Weissenberg (rayon- 
nement Cu K~) et d'une chambre de pr6cession (rayon- 
nement Mo K~). L'alcool A2 cristallise dans le sys- 
t6me monoclinique, groupe spatial C2/c (n °. 15 des 
International Tables for X-ray Crystallography) avec les 
param~tres a =  16,88 (2), b =  12,36 (2), c=25,92 (3) A 
et fl= 111°50 (10)'. La masse volumique calcul6e est 
de 1,09 g cm -3 pour huit mol6cules d'alcool A2 par 
maille soit deux mol6cules par unit6 asym6trique. 


