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Piir das auf dem Weg einer Cycloaddition aus FSO2 N=C=0 und C6H5 - C = CH erhaltene

1,

Reaktionsprodukt waren 2 Strukxturen vorgeschlagen worden
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Uurch chemische und spextroskopische Untersuchungen konnte nicht eindeutig gekldrt
werden, welche der beiden Struxkturformeln zu bevorzugen sei., Wir flihrten deshalb eine

Rontgenstrukturanalyse durch.

Die iMessungen wurden auf einem automatischen Siemens-Binkristalldiffraktometer

(Cu-% & =Stranlung, J nax * 60°) nach Prof. w. Hoppe durchgefiihrt.

Lie Verbindung kristallisiert in der triklinen Raumgruppe P ; mit den Zellkonstanten
a= 16,26 + 0,028; b = 13,13 + 0,01 %; ¢ = 4,987 + 0,005 %;
€= 91,6 + 0,3°; p = 97,9 1+ 0,3°; 5 = 1139 £ 0,3°.

Mit 4 Molekiilen in der Zelle ergibt sich eine réntgenographische Dichte von 1,572 g/cm’.
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-Die Kristalle neigen stark zur Zwillingsbildung léngs der Nadelachse (kristallographische
c-Achse).

Das Strukturproblem wurde mit Hilfe der Methoden zur direkten Phasenbestimmung ge-
lasta). Nach mehreren Zyklen Kleinste-Quadrate-Verfeinerung (Block und Vollmatrix) liegt
der R-Faktor (R = sl Pl - Fc' / zlrol - 100 %) bis jetzt bei 14,6 % (2295 Re-
flexe mit 6 < 15 %).

Die Abbildung gibt die Struktur zusammen mit den Bindungsabsténden wieder. In

Abb.: Projektion der asymmetrischen Einheit auf die a/b-Ebene.

Mittlere Standardabw. & : ¢ - C : 0,02 C -N: 0,023 C-02:0,02; S -1 : 0,013

S -0:0,01; S ~-F : 0,01.

Lingenangaben in 1.
der asymmetrischen Einheit befinden sich 2 vdllig gleiche Nolekiile. Der Strukturvor-
schiag (II) ist bewiesen, woraus hervorgeht, daB offensichtlich eine 2 + 4 - Cyclo-
addition eingetreten ist. Die beiden Sechsringe liegen annidhernd in einer Ebene. Die sich
entsprechenden Bindungsabstédnde in den 2 unabhidngig voneinander beatimmten Molekiilen sind
praktisch identisch. Eine geplante Strukturparameterverfeinerung wird deshalb sehr zu-

verlédssige Bindungsabstdnde fiir das neue Ringsystem ergeben.
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Die Schwefel-Stickstoffbindung ist wohl als semipolare Bindung aufzufassen. Der Ab-
stand ist wesentlich kleiner als in Sulfamiden (1,66 3)3). Die anderen Bindungsabstédnde

entsprechen in etwa den in der LiteraturB) angegebenen werten.
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