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only for the present work (Table 1). The crystal used in 
the study by Blake et al. (1981) yielded a structure 
determination of relatively low precision (Table 3b); 
further, no determination of the crystal polarity was 
carried out. Under these circumstances we feel that a 
highly detailed comparison of the other two structures 
to that determination is unwarranted. The present work 
and the structure determined by Cotton et al. (1981) 
are essentially in agreement, except that the z coordin- 
ates in the latter are displaced by an average of 
+0.008 A from those in the present work. This effect 
possibly stems from either (a) an incorrect polarity 
determination [R values were not given by Cotton et al. 
(1981)], or (b) inaccuracies in the value o f f "  for P. In 
any event, the data from the present work should be 
unaffected by such errors, since both hkl and hki were 
measured for each reflection (Cruickshank & McDon- 
ald, 1967, and Supplementary Publication No. SUP 
36276). Correction of the P - O  bond distance 
(1.498 A) in the Cotton et al. (1981) structure by 
- 0 . 0 0 8  A gives 1.490 (3)A, in close agreement with 
our value of 1.485 (3)A. Whether the correction is 
made or not, both the present work and that of Cotton 
et al. (1981) demonstrate that the P=O bond length is 
not altered by the electron-withdrawing effects of the 
- C N  groups. This is at variance with the results of 
Blake et al. (1981), who observed a short P=O bond 
length of 1.446 (7) A. 
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Abstract. 4-Methoxy-5-methyl-6-(7,9,11-trimethyl- 
1,3,5,7,9,11-tridecahexaenyl)-2H-pyran-2-one (all E), 
C23H2803, isolated from Penicillium pedernontanum, 
triclinic, P1, a = 12.092 (5), b - 11.018 (5), c = 
8.018 (5)A, a = 106.5(1), fl = 94.8(1),  ), = 

97.7(1)  ° , Z = 2 , V =  1007A 3,d x =  1.162(2) gcm -3. 
The structure was solved and refined to R = 0.059 with 
2913 reflexions considered as observed. Atoms C (18), 
C(19) and C(20) are out of the mean plane of the 
chain. In the polyene chain, double bonds [mean value 
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1.345 (6)/k] are all E and single bonds [mean value 
1.444 (6 )A]  are s-trans, except for the last one which 
is s-cis. 

I n t r o d u c t i o n .  La ci tr~omontanine est une nouvelle 
pyrone-2 b. encha~nement poly~nique qui a ~t~ extraite 
de Penicillium pedemontanum et d~crite r~cemment 
(Rebuffat,  Davoust ,  Molho & Molho, 1980). C'est  une 
mycotoxine  formant  des cristaux rouge orang~ fondant  
~t 4 3 8 - 4 3 9  K. 

Les enregistrements ont ~t~ r~alis~s sur un diffracto- 
m~tre b. quatre cercles Philips P W  1100 ~quip~ d 'un 
tube ~. anticathode de cuivre. Le rayonnement  Ka et le 
mode d 'enregistrement  S T E P S C A N  ont ~t~ utilis~s. 
Les mesures ont ~t~ corrig~es du facteur de Loren tz -  
polarisation, l 'absorpt ion du rayonnement  X ayant  ~t~ 
n~glig~e. La r6solution s'est effectu~e ~ l 'aide du 
p rogramme de multisolution M U L T A N  77 (Main,  
Lessinger, Woolfson,  Germain  & Declercq,  1977) en 
normal isant  les E ~ l 'aide d 'un proc~d~ pr~conis~ 
(Mornon,  Lepicard & Delettr~, 1981). La  s&ie de 
Fourier  de la s~quence la plus probable  a fourni 21 
atomes de carbone et d 'oxyg~ne: ceux de la pyrone et 
11 atomes de carbone de la cha~ne. Une  s&ie-diff~rence 

Tableau  1. Coordonndes atomiques (x  104) et facteurs  
de ternpdrature avec dcarts-type 

Le facteur de temp&ature est donn6 par: 

exp [--(fl~t h2 +/622 k2 + ~3312 + 2fl12 hk + 2fl~ hi + 2fl2 3 kl)]. 

i=3 
B~q = ~ 5- B,/a .2. 

l=1 

x y z B~q (/~2) 

O(1) 5785 (1) 2877 (l) 2421 (2) 4,0 (0,1) 
C(2) 5073 (2) 3507 (2) 1664 (3) 4,3 (0,1) 
C(3) 5221 (2) 4862 (2) 2390 (3) 4,2 (0,I) 
C(4) 6003 (2) 5469 (2) 3803 (3) 3,7 (0,1) 
C(5) 6728 (2) 4779 (2) 4563 (3) 3,6 (0,1) 
C(6) 6602 (2) 3500 (2) 3801 (3) 3,5 (0,1) 
C(7) 7285 (2) 2630 (2) 4257 (3) 4,0 (0,I) 
C(8) 7184 (2) 1380 (2) 3332 (3) 4,2 (0,1) 
C(9) 7895 (2) 506 (2) 3627 (4) 4,4 (0,1) 
C(10) 7772 (2) -713 (2) 2579 (4) 4,4 (0,1) 
C(11) 8433 (2) -1671 (2) 2723 (4) 4,2 (0,1) 
C(12) 8153 (2) -2891 (2) 1729 (3) 4,1 (0,1) 
C(13) 8691 (2) -3982 (2) 1758 (3) 3,9 (0,I) 
C(14) 8159 (2) -5146 (2) 759 (3) 4,1 (0,1) 
C(15) 8364 (2) -6452 (2) 501 (3) 4,0 (0,1) 
C(16) 7640 (2) -7387 (2) -718 (4) 4,7 (0,1) 
C(17) 7584 (3) -8779 (3) -1284 (4) 5,2 (0,1) 
C(18) 8492 (3) -9355 (3) -1454 (4) 6,4 (0,1) 
C(19) 8499 (4) -10775 (3) -2045 (5) 8,5 (0,2) 
C(20) 6401 (3) -9517 (3) -1754 (5) 7,0 (0,2) 
C(21) 9305 (2) -6737 (2) 1607 (4) 5,0 (0,1) 
C(22) 9807 (2) -3702 (3) 2899 (4) 5,0 (0,1) 
C(23) 7599 (2) 5501 (3) 6099 (4) 5,0 (0,1) 
C(24) 5521 (3) 7510 (3) 3891 (4) 5,5 (0,1) 
0(25) 4391 (2) 2843 (2) 460 (3) 6,0 (0,1) 
0(26) 6184 (2) 6733 (2) 4618 (3) 4,7 (0,1) 

O'h... C~ (23) 

~ 6 )  1,505y 
0~1,452 " . . ~ C ( 5 )  o (C-H) = 1,01 A 
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C(3) 1 1"360 / I ~ ' ~  "350 P 
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Fig. 1. (a) D6signation des atomes et longueurs des liaisons (/~) (6 
= 0,006 A). (b) Angles de valence (o) (6 = 0,8 °) et angles de 
torsion de la cha~ne (o) (6 = 1 o). 

Fig. 2. Vue st&~oscopique de la molecule. 

a donn6 les cinq atomes de carbone manquant .  Les 
affinements ont +t6 men6s b. l 'aide du p rogramme 
d 'aff inement  par matrice compl&e AFFINE,  version 
modifi6e du p rogramme O R F L S  (Busing, Mart in  & 
Levy, 1962). T o u s l e s  atomes d 'hydrog6ne ont &6 
obtenus par s&ie-diff&ence; leur positions et leur 
coefficients d 'agitat ion thermique isotrope ont pu ~tre 
affin6s. Le facteur R final est de 0,059 (R w = 0,066) 
pour 2913 r6flexions consid6r6es comme observ6es.* 
Les coordonn6es atomiques et les coefficients moyens  
d 'agitat ion thermique sont consign6s dans le Tableau 1. 

* Les listes des facteurs de structure et des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope ainsi que les coordonn~es et les facteurs 
d'agitation thermique des atomes d'hydrog+ne ont 6t6 d~pos6es au 
d6pSt d'archives de la British Library Lending Division (Supple- 
mentary Publication No. SUP 36599:16 pp.). On peut en obtenir 
des copies en s'adressant ~t: The Executive Secretary, International 
Union of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester CH1 2HU, 
Angleterre. 
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Tableau 2. Contacts intermoldculaires courts 

A - H . . . B  A . . . B  L A - H . . . B  

C(24)-H(24a) . . .0(25 ~) 2,44 (4) A 169 (5) ° 
C(12)-H(12). . .0(25 H) 2,50 (4) 161 (5) 
C(24)-H(24b). . .C(6 ~) 2,71 (4) 137 (5) 
C(24)-H(Z4b) . . .C(7~ 2,87 (4) 153 (4) 

Code de sym~trie: (i) 1 - x ,  1 - y ,  - z ;  (ii) 1 - x ,  - y ,  - z ;  

(iii) 1 - x ,  1 - y ,  1 - z .  

La d~signation des atomes, les principales longueurs de 
liaisons, les principaux angles de valence, les angles de 
torsion de la cha~ne sont regroupbs Fig. l(a,b). La Fig. 
2 est une representation st~r~oscopique de la mol6cule 
obtenue & l'aide du programme OR TEP (Johnson, 
1965). Le Tableau 2 donne les contacts inter- 
mol~culaires courts. 

Discussion. La cohesion du cristal est assur~e par des 
liaisons de van der Waals. L'6nergie d'interaction 
intermolbculaire pour des contacts inf6rieurs ~. 5,5 A 
calcul6e h l'aide des potentiels de Coiro, Giglio, Lucano 
& Puliti (1973) prend pour valeur - 2 4 9  kJ mol -~. Les 
atomes C(18), C(19), C(20) sont en dehors du plan 
moyen dbfini par les atomes C(6) ~. C(17) de la chaine 
poly~nique; leurs distances respectives ~ ce plan sont: 
0,33 (1); 0,26 (1); 0,67 (1)A. Cette cha~ne est con- 
stitu~e par alternance de liaisons de longueur moyenne 
1,444 (6) ,& et de doubles liaisons de longueur moyenne 
1,345 (6),&. Toutes les doubles liaisons sont de 

configuration E et les simples liaisons dans une 
conformation s-trans ~ l'exception de la derni+re qui est 
s-cis. Les angles C - C - C  de la cha~ne ont des valeurs 
sup6rieures ~ 126 ° pouvant m~me atteindre 131 ° et 
135 ° du c6t+ des m6thyles C(21) et C(22). Du c6t~ 
oppos6 ~ ces deux m6thyles, les angles C - C - C  sont 
voisins de 120 °. En moyenne, les distances C - C H  3 
pour les quatre m6thyles attach6s ~ la cha~ne ont pour 
valeur 1,506 (6) A. 

Nos r~sultats sont en parfait accord avec l'+tude faite 
pr6alablement par RMN [IH (270 MHz)] et 13C 
(Rebuffat et al., 1980) et pr6cisent la conformation de 
la cha~ne poly~thyl6nique. 
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Structure du Chlorure de L-Tyrosyl-L-ph~nylalanine 
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(Recu le 27 octobre 1981, acceptd le 15 ddcembre 1981) 

Abstract. L-Tyr-L-Phe. HCI, C 18H21N204 + . CI-, mono- 
clinic, P21, a = 10.432 (4), b = 10.188 (3), c = 
8.561 (3),~, f l--  94.45 (2) °, V =  907.1/~3, Z - -  2, D e 
= 1.335 Mg m -3. The structure has been solved by 
direct methods and the final R value is 0.045 for 1810 
reflexions. This dipeptide exists as a cation which is 
bound to the neighbouring cations and Cl- ions 
through a few hydrogen bonds. The molecular con- 
formation is a rather stretched one, the Phe residue is in 
a similar conformation to that of the Tyr residue in the 
dipeptide N-acetyl-L-Phe-L-Tyr. The dipeptide L-Tyr- 

L-Tyr, C IsH20N2Os, is orthorhombic, C2221, with a = 
12.118(3), b = 12.800(4), c = 24.523 (3)/~, V = 
3803.8 ,/k 3, Z = 8, and D c = 1.202 Mg m3; its structure 
has not been solved yet. 

Introduction. Dans la s6quence de plusieurs peptides 
biologiques importants, on note la presence de deux 
restes aromatiques contigus: par exemple, PhePhe 
dans la substance P, la somatostatine et le fibrino 
peptide B; Phe-His dans l'angiotensine et le CRF; 
His-Phe dans I'ACTH; Tyr-Phe dans la vasopressine; 
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