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1.1

1.2

1 Einleitung

Der Energiebedarf der Menschheit hat sich seit 1971 mehr als verdoppelt.! Zunichst wurde
ausschlieBlich Energie aus dem menschlichen Stoffwechsel genutzt. Im Verlauf der Geschichte
konnten Zugtiere domestiziert, das Feuer entdeckt und Wind- und Wasserkraft nutzbar
gemacht werden.>** Der nichste Schritt war der Einsatz von Motoren und fossilen
Brennstoffen.>® Thomas Edison und Mitarbeitern gelang es 1879 die erste funktionsfihige
Kohlefadenlampe zu entwickeln.” 2016 hatten 85% der Menschheit Zugang zu elektrischem
Strom.2° Die elektrische Energie bietet entscheidende Vorteile gegeniiber anderen
Energieformen. Sie kann aus anderen Erscheinungsformen der Energie erzeugt und wieder in
diese Uberfihrt werden. AuBerdem ist sie speicherbar und kann lber groRe Distanzen
transportiert werden. Entscheidend ist, dass sie gut zu dosieren und unmittelbar einsatzbereit

ist.10

Die weltweite Versorgung mit Primarenergie erfolgte 2017 durch die Nutzung von Erdél (32%),
Kohle (27%), Erdgas (22%), Biokraftstoffen (10%), Kernenergie (5%) und Wasserkraft (2%). Der
globale Endenergieverbrauch lag in diesem Jahr bei 113.008 TWh.!! Weltweit wurden 2017
25.727 TWh elektrischer Strom erzeugt.'? In Deutschland waren 2018 20.5% des
Endenergieverbrauchs elektrisch.’* Im selben Jahr stammte in Deutschland 96% der fiir die
Beleuchtung verwendeten Endenergie aus elektrischem Strom.*

Kinstliche Lichtquellen

Der Mensch, als Saugetier, erfahrt die Welt durch seine Sinne. Ein GroRteil der Wahrnehmung
erfolgt Gber die Augen.? Kiinstliche Beleuchtung ist fiir moderne Gesellschaften essenziell. Die
ersten kiinstlichen Lichtquellen waren Fackeln und Kienspéne.'®* Auf Ol- und Gaslampen
folgten elektrische Lichtquellen. Die Erzeugung von elektrischem Licht entwickelte sich von der
Lichtbogenlampe (ber Glih- und Gasentladungslampen zum heutigen Stand der Technik, der
Light Emitting Diode (LED).Y” LEDs zeichnen sich durch eine hohe Energieeffizienz bei heraus-
ragenden Beleuchtungseigenschaften aus.!® Die Lichtausbeute von Gliihlampen liegt zwischen
10 — 15 Im/W.* Ihr Wirkungsgrad betragt lediglich 2%. Der GroRteil der Energie geht als
Wirme verloren. 2° Mit einer Lichtausbeute von 110 Im/W ist die LED deutlich effizienter als
dltere Systeme, wie die Halogenlampe (15 — 20 Im/W), die Energiesparlampe (40 — 70 Im/W)
oder die Leuchtstoffréhre (50 — 100 Im/W).°

Die Light Emitting Diode (LED)

LEDs basieren auf dem Phanomen der Elektrolumineszenz (EL). Als EL wird ein optisches
Phanomen bezeichnet, bei dem ein Festkdrper durch das Anlegen einer elektrischen Spannung
Licht emittiert. Dieses Phdnomen wurde erstmals 1907 von Round an Siliziumcarbidkristallen
beobachtet.?! 1920 begann Losev das Phidnomen systematisch zu untersuchen.?

Abbildung 1 zeigt die Rekombination von Elektronen und Elektronenléchern am p-n-Ubergang
einer LED. Die bei der Rekombination freiwerdende Energie wird in Form von Photonen frei-
gesetzt (Abb. 1).2 Die Wellenldnge der Photonen entspricht dabei ungefidhr der Energie-
differenz zwischen Valenz- und Leitungsband.
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Abbildung 1: Rekombination von Elektronen und Elektronenléchern am p-n-Ubergang einer
LED.%

Als p-n-Ubergang wird die Grenzfliche zwischen einem p-Typ Halbleiter und einem n-Typ
Halbleiter bezeichnet.n-Typ Halbleiter leiten Elektronen, wahrend in p-Typ Halbleitern die Leit-
fahigkeit auf dem Transport von Elektronenléchern beruht.'” Das mit Abstand wichtigste Halb-
leitermaterial ist Silizium. Fir die rote Optoelektronik werden GaAs, AlAs, InP, GaP und InAs
als Emitter verwendet. In der blauen und griinen Optoelektronik kommen GaN, AIN und InN
zur Anwendung.? Die Halbhéhenbreite der Emissionsbanden (full-width at half maximum,
FWHM) betragt in LEDs durchschnittlich 40 nm. Im Gegensatz zu Flussigkristallbildschirmen
(liquid crystal display, LCD) brauchen LED-Bildschirme keine Hintergrundbeleuchtung. LED
Displays sind langzeitstabil, haben einen niedrigen Energieverbrauch und eine hohe
Lebensdauer von bis zu 105.000 h. Ein Nachteil ist ihre hohe Leistungsaufnahme.?®

Die Organic Light Emitting Diode (OLED)

Die Schichtdicke von Halbleiterstrukturen nimmt mit zunehmendem Entwicklungsgrad
kontinuierlich ab. Dabei st6Bt die Silizium-Technologie an ihre Grenzen. Die Entwicklung von
der Mikroelektronik zur Nanoelektronik erfordert die Erforschung neuer funktioneller
Materialien. Ein vielversprechendes Konzept ist der Einsatz von organischen Halbleitern.

1963 beobachtete Pope erstmalig EL an einem organischen Einkristall. Der verwendete Kristall
bestand aus mehrfach gereinigtem Anthracen, war 10 — 20 pm dick und zwischen zwei FlUssig-
elektroden aufgespannt. EL konnte ab einer Spannung von 400 V beobachtet werden.?’

Die erste OLED wurde 1987 von Tang und van Slyke auf Basis kleiner Molekiile dargestellt.?®
Ihr System war zweischichtig. Eine Schicht (d = 6000 nm) bestand aus dem fluoreszierenden
Metallchelatkomplex Aluminium-tris(8-hydroxychinolin) (Algs). Die zweite Schicht (d = 7500
nm) bestand aus einem aromatischen Diamin. Die Aminschicht konnte ausschlieRlich Elektro-
nenlécher transportieren. Dadurch wurde eine Rekombination der Ladungstrdger im
Fluoreszenzfarbstoff (Algs) sichergestellt.

Ein mehrschichtiger Aufbau hat sich in modernen OLEDs bewahrt. Die Fertigung erfolgt meist
im Ultrahochvakuum (UHV) durch sequenzielle Gasphasenabscheidung der organischen
Komponenten. Dadurch kdnnen sehr effiziente OLEDs mit komplexen Schichtstrukturen
realisiert werden.3® Abbildung 2 zeigt schematisch die Schichtstruktur einer modernen OLED.
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Abbildung 2: Schema der Schichtstruktur einer OLED.3!

OLEDs sind im Allgemeinen wie folgt aufgebaut: Die Kathode besteht aus einem unedlen, leicht
zu oxidierenden Metall wie Ca, Mg, Cs oder Al. Darauf folgen eine Elektronentransportschicht
(electron transport layer, ETL), eine Emitterschicht (emission layer, EML) und eine
Lochtransportschicht (hole transport layer, HTL). Die Anode besteht aus Materialien mit groRer
Elektronen-Austrittsarbeit wie Indium-Zinn-Oxid (ITO). Die gesamte OLED befindet sich auf
einem Glassubstrat. In der Praxis kommen oft weitere Schichten hinzu. Die einzelnen Schichten
sind dabei nur wenige Nanometer dick. Durch die besonders diinnen Schichten kann die zum
Betrieb bendtigte Spannung herabgesetzt werden.3?

1990 wurde eine auf organischen Polymeren basierende OLED (polymer organic light emitting
Diode, POLED) entwickelt.3® Aufgrund des hohen Molekulargewichts der Polymere missen die
einzelnen Schichten aus Losung abgeschieden werden. Dies flihrt zu fertigungstechnischen
Problemen und zu einer Limitierung der Komplexitit der Schichtstruktur.3*

OLEDs sind LEDs in einigen Anwendungsbereichen Gberlegen. Die Farbgebung basiert im LED-
Fall auf den Halbleiterheterostrukturen. Die Farbe einer OLED kann durch die gezielte Synthese
der geeigneten organischen Fluorophore eingestellt werden.?* LEDs kdnnen mit groRen
Strémen betrieben werden. Dadurch eignen sie sich besonders als helle Punktlichter. OLEDs
hingegen finden Anwendung in Displays und groRflichiger Beleuchtungstechnik.®® OLED
Displays benoétigen im Gegensatz zu LCD Displays keine Polarisatoren und keine
Hintergrundbeleuchtung. Weitere Vorteile von OLED Displays sind ihr groRer
Betrachtungswinkel von 160°, ihre schnelle Reaktionszeit, ihre thermische Stabilitat im Bereich
von -30 °C bis 70 °C, gepaart mit einer hohen Lebensdauer von bis zu 10.000 h.%”
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OLED Theorie

1965 zeigten Helfrich und Schneider, dass die EL in organischen Einkristallen auf der

t.38

Rekombination von Elektronen und Elektronenlochern beruh Die physikalischen

Hintergriinde der Lichterzeugung in OLEDs soll im Folgenden beschrieben werden:

Entscheidend fir die Eigenschaften eines Molekiils ist die Form und die energetische Lage
seiner Grenzorbitale. Der energetische Abstand zwischen dem niedrigsten unbesetzten
Orbital, dem LUMO (lowest unoccupied molecular orbital, LUMO), und dem hochsten
besetzten Orbital, dem HOMO (highest occupied molecular orbital, HOMO), bestimmt die
Energie und damit die Wellenlange des emittierten Photons. Die Molekiile liegen in den
meisten OLEDs in amorphen Schichten vor. Deswegen dhneln sich die energetischen Zustande
des einzelnen Molekiils und der amorphen Schicht stark, weil nur wenige intermolekulare
Krafte wirken.®

Die Erzeugung von Photonen aus elektrischer Energie soll in Abbildung 3 beschrieben werden.
An der Anode werden Elektronenlocher injiziert. Diese bewegen sich, angezogen durch
Coulombkrafte, in Richtung der Kathode. Der Transport erfolgt liber die HOMOs des
organischen Halbleiters. Der Ladungstragertransport von Molekiil zu Molekil erfolgt Gber
Hopping-Prozesse.®® Der ETL verhindert, dass die Elektronenlécher bis zur Kathode gelangen.
Gleichzeitig werden an der Kathode Elektronen injiziert, die zur Anode wandern. Der Transport
der Elektronen erfolgt tUber die LUMOs des Halbleitermaterials. Trifft ein Elektron auf ein
Elektronenloch, so bildet sich ein Exziton.

Kathode

Abbildung 3: Bildung eines Exzitons in der Emitterschicht einer OLED.

Es gibt drei Arten von Exzitonen. Fiir die EL in OLEDs ist nur das Frenkel-Exziton von Bedeutung.
Frenkel-Exzitonen sind auf einem Molekiil lokalisiert. Die Bindungsenergie betrigt etwa 1 eV.*
Um unerwiinschte Wechselwirkungen angeregter Molekiile zu verhindern, besteht die EML
meist aus einem Matrixmaterial, das mit wenigen Prozent des Emitters dotiert ist.
Entscheidend fiir die Performance von OLEDs sind die optoelektronischen Eigenschaften der
verwendeten organischen Halbleiter.



1.4.1 Photophysik organischer Halbleiter

Die fiir die Photophysik organischer Halbleiter wichtigen Prozesse, werden in einem Jablonski-
Diagramm (Abbildung 4) beschrieben. Fir die Anregung aus dem elektronischen Singulett-
Grundzustand Sp in einen energetisch angeregten Singulett-Zustand S; (A, Abb. 4) gilt das
Frank-Condon-Prinzip. Dieses besagt, dass bei elektronischen Anregungen von einem starren
Kernsystem ausgegangen werden kann, da die elektronische Anregung deutlich schneller
vonstattengeht als die Kernbewegungen. Die Anregung ist also stets vertikal. Ein Ubergang ist
wahrscheinlicher, wenn die beiden Wellenfunktion im So- und S;-Zustand im selben Abstand
zum Kern ein Maximum aufweisen.*

EA

V.r.
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Abbildung 4: Jablonski-Diagramm eines organischen Molekdils.

Da in der Regel in einen hoheren Schwingungszustand angeregt wird, folgt auf die
elektronische Anregung eine strahlungslose teilweise Abregung (B, Abb. 4) in den
Schwingungsgrundzustand. Daraus resultiert eine bathochrome Verschiebung der Emission im
Vergleich zur Absorption. Diese wird als Stokes-Verschiebung bezeichnet. Der S;-Zustand kann
strahlend durch Fluoreszenz abregen (C, Abb. 4) oder durch intersystem crossing (1SC) (D, Abb.
4)in den Triplett-Zustand T, Gibergehen. Dieser Ubergang ist symmetrieverboten. Aus T; erfolgt
Abregung durch Phosphoreszenz, da Triplett Exzitonen nicht strahlend abregen kénnen (E,
Abb. 4).

Durch elektrische Anregung entstehen statistisch stets 25% Singulett Exzitonen und 75%
Triplett Exzitonen. Die interne Quantenausbeute (quantum yield, QY) rein fluoreszenter
Emitter ist daher auf maximal 25% limitiert.** Um die Quantenausbeute zu erhéhen gibt es
verschiedene Ansatze.



1.4.1.1 Phosphoreszierende Organic Light Emitting Diode (PhOLED)

Die Leuchtwirkung in OLEDs der zweiten Generation basiert auf der Phosphoreszenz aus einem
Triplett-Zustand. Dadurch steigt die theoretische Quantenausbeute von 25% auf 75%. Durch
Schwermetalle wie Pt oder Ir kdnnen die 25% Singulett-Exzitonen in Triplett-Exzitonen
Uberfihrt werden.* Mit phosphoreszierenden Leuchtstoffen wie Bis(2-
phenylpyridin)iridium(lll)acetylacetonat (E1, Abb. 5) kann eine interne Quantenausbeute von
nahe 100% erreicht werden.*

E1

Abbildung 5: Struktur von Bis(2-phenylpyridin)iridium(lil)acetylacetonat [(ppy)2lr(acac)].

Ein Nachteil dieses Ansatzes ist die Toxizitat, der hohe Preis und die begrenzte Verfligbarkeit
der benétigten Schwermetalle.®**” AuBerdem werden vor allem fur blaue Emitter
Stabilitdtsprobleme beobachtet.*®*°

1.4.1.2 Triplett-Triplett-Annihilation

Ein anderer Ansatz ist die sogenannte Triplett-Triplett-Annihilation.”® Dabei werden zwei
Triplett-Zustande in einen Singulett-Zustand héherer Energie umgewandelt. Die theoretische
Ausbeute fir diesen Ansatz betragt 62.5%.° Eine Voraussetzung fiir diesen Prozess ist eine
ausreichend grof3e Energiellicke zwischen S; und Ty (2T1> Si). Eine vereinfachte Darstellung
der Triplett-Triplett-Annihilation ist in Abbildung 6 gezeigt.
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Abbildung 6: Vereinfachte Darstellung der Triplett-Triplett-Annihilation.

Der Triplett-Zustand Ty der Verbindung A geht strahlungslos in den Singulett-Grundzustand So
Uber. Die freiwerdende Energie wird auf das Molekiil B lbertragen, wodurch es in den
Singulett-Zustand S; Ubergehen kann (rote Pfeile). Der Gesamtdrehimpuls bleibt dabei



erhalten. Aus S; erfolgt Abregung durch Fluoreszenz in den Singulett-Grundzustand So (blauer
Pfeil). Problematisch sind die groRen benétigten Spannungen und die hohe Konzentration an
Sensitiser, die fur eine effiziente Umwandlung benotigt werden. Dies kann zu einem deutlichen
Abfall der Effizienz der OLED fiihren.>

1.4.1.3 Thermally Activated Delayed Fluorescence (TADF)

Anstatt wie bei der PhOLED, Singulett-Exzitonen in Triplett-Exzitonen umzuwandeln, kénnen
auch Triplett-Exzitonen in Singulett-Exzitonen Uberfihrt werden. Ein vielsprechender Ansatz
ist der Einsatz von TADF-Emittern. Bei einem TADF-Prozess werden Triplett-Exzitonen
thermisch durch reverse intersystem crossing (RISC) in Singulett-Exzitonen (berfihrt.
Erstmalig wurde TADF durch Parker et al. an Eosin beschrieben.>® Deswegen wird das
Phdanomen in alteren Quellen als E-Type Fluorescence bezeichnet. 2012 verwendete Adachi
TADF-Emitter in OLEDs und nannte das Phanomen Thermally Activated Delayed Fluorescence
(TADF).>* In Abbildung 7 ist die Fluoreszenz, TADF und die Phosphoreszenz eines organischen
Molekiils anhand eines Energiediagramms dargestellt.

EA

Fluoreszenz Phosphoreszenz
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Abbildung 7: Energiediagramm eines TADF-Emitters (Die Abbildung wurde unverdndert
tibernommen).>®

TADF-Emitter zeigen neben der direkten Fluoreszenz (Si->Sg) auch eine verzogerte
Fluoreszenz. Bei der verzogerten Fluoreszenz werden Triplett-Exzitonen zuerst {iber RISC in
den S;-Zustand Uberfiihrt, um dann strahlend abzuregen. Das flihrt zu einer verlangerten
Fluoreszenzlebenszeit von mehreren Microsekunden. Entscheidend fiir die Effizienz eines

TADF-Emitters ist die Stabilitat des Triplett-Zustandes T; und die Geschwindigkeitskonstante
AEsT
kpT
dem Si- und dem T;-Zustand klein genug, kann sie thermisch Gberwunden werden. Meist liegt

Krisc. Krisc ist nach Krisc o temperaturabhingig.’® Ist die Energiedifferenz AEsr zwischen

AEst im Bereich von 0.5-1 eV.>” Ob es sich um einen TADF-Emitter handelt, kann Gberprift
werden, indem die Quantenausbeute unter atmospharischen Bedingungen mit der
Quantenausbeute unter inerten Bedingungen verglichen wird. Fiir TADF-Emitter nimmt die
Quantenausbeute unter atmospharischen Bedingungen ab, da die T;-Zustande mit Triplett-
Sauerstoff abreagieren, bevor sie (iber RISC in den S;-Zustand tiberfiihrt werden kénnen.>® Fiir
die Einstellung der rdaumlichen und energetischen Lagen der Grenzorbitale fiir organische



1.5

Emitter gibt es verschiedene molekulare Designkonzepte, die im folgenden Kapitel 1.5
Materialien beschrieben werden.

Materialien

Besonders geeignete Verbindungen fir organische Halbleiteranwendungen sind polyzyklische
aromatische Kohlenwasserstoffe (PAK). Sie zeigen oftmals reversible Redoxeigenschaften und
die Energieliicke Eg zwischen HOMO und LUMO liegt im Bereich des sichtbaren,
elektromagnetischen Spektrums. PAKs kdnnen unter milden Bedingungen dargestellt werden.
Es ist moglich, hoch reine Substanzen herzustellen und ihr im Vergleich zu Polymeren geringes
Molekulargewicht ermoglicht eine Verarbeitung durch Gasphasenabscheidung. Ob eine
Substanz als Halbleitermaterial Anwendung findet, hdangt wesentlich vom Preis und der
Verfligbarkeit der benétigten Rohstoffe ab. Ein entscheidender Faktor ist auRerdem die
synthetische Zugédnglichkeit. Wichtige chemische Eigenschaften sind: (i) thermische und
chemische Stabilitat, (ii) Redoxverhalten und (iii) Absorptions- und Emissionseigenschaften.
Die genannten Eigenschaften sind wesentlich von Form und Lage der jeweiligen Grenzorbitale
abhangig.

1.5.1 Trends in der energetischen Lage der Grenzorbitale von PAKs

Um die Lage der Grenzorbitale und damit die Eigenschaften einer Verbindungklasse zu
verandern, gibt es unterschiedliche Strategien. MalRgeblich sind (i) die GréRe und die Form des
aromatischen Systems, (ii) die Dotierung mit Heteroatomen und (iii) funktionelle Gruppen in
der Peripherie der Verbindung.

(i) GroRe des n-Systems:
HONENOORNOO®
E
E2 E3 E4
tumo
LUMO
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Abbildung 8: Relative Lagen der Energieniveaus der Grenzorbitale von Benzol (E2), Naphthalin
(E3) und Anthracen (E4).%°

Abbildung 8 zeigt die relativen Grenzorbitalenergien von Benzol (E2), Naphthalin (E3) und
Anthracen (E4). Je groRer das aromatische System, desto kleiner wird die Energiellicke Eg. Dies
flhrt zu einer bathochromen Verschiebung der Emissionswellenlange. Je niedriger das LUMO
einer Verbindung, desto leichter kann diese reduziert werden. Von Benzol nach Anthracen



werden die Verbindung reaktiver. Anthracene und die héheren Homologen werden bereits
von Luftsauerstoff oxidiert.

(ii) Inkorporation von Heteroatomen in das Kohlenstoffgeriist eines PAKs:
H H H
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Abbildung 9: Relative Lagen der Energieniveaus der Grenzorbitale von 9,10-Dihydrophenazin
(E5), Anthracen (E4) und 9,10-Dihydro-9,10-diboraanthracen (E6).5%%?

Abbildung 9 zeigt die relativen Grenzorbitalenergien von 9,10-Dihydrophenazin (E5),
Anthracen (E4) und 9,10-Dihydro-9,10-diboraanthracen (DBA) (E6). Anhand dieser drei
Verbindungen soll der Einfluss von Heteroatomen auf die Lage der Grenzorbitale verdeutlicht
werden. Werden die beiden zentralen Kohlenstoffatome von Anthracen durch Stickstoffatome
ersetzt (ES), so fihrt dies zu einer energetischen Anhebung von HOMO und LUMO. Ersetzt man
die Kohlenstoffatome durch Boratome (E6), so werden HOMO und LUMO energetisch
herabgesetzt. Die Dotierung mit Stickstoffatomen erschwert demnach die Reduktion und
erleichtert die Oxidation, die Dotierung mit Boratomen erleichtert die Reduktion und
erschwert die Oxidation.



(iii) Donor- und Akzeptorgruppen in der Peripherie eines PAKs:

l\llles I\Illes I\Illes
DPA : B : DPA ©:Bj© F. : B : F
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Abbildung 10: Relative Lage der Energieniveaus der Grenzorbitale von 2,3,6,7-DPA,-DBA (E7),
DBA (E8) und 2,3,6,7-F4-DBA (E9); [DPA = p-N,N-Diphenylaminophenyl] .55

Einen dhnlichen Effekt wie die Dotierung mit Heteroatomen haben funktionelle Gruppen in
der Peripherie des Molekils. Durch elektronenschiebende Substituenten wie DPA (p-N,N-
Diphenylaminophenyl) werden HOMO und LUMO energetisch  angehoben.
Elektronenziehende Substituenten wie Fluoratome fiihren zu einer Herabsetzung der
Energieniveaus der Grenzorbitale.
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1.5.2 Trends in der raumlichen Lage der Grenzorbitale von PAKs.

Effiziente TADF-Emitter zeichnen sich durch ihre geringe Energiedifferenz AEsr zwischen dem
Triplett-Zustand T; und dem Singulett-Zustand S; aus (Kapitel 1.4.1.3). In der Praxis flihrt ein
geringes Uberlappungsintegral von HOMO und LUMO zu kleinen AEsr Werten und zu
effizienten TADF-Emittern.%> Dies kann auf zwei Wegen erreicht werden: (i) durch den Aufbau
des Emitters aus einem Donor- und einem Akzeptorteil (E10, Abb. 11) oder durch die Dotierung
eines PAKS mit Donor- und Akzeptortomen (E11, Abb. 11).

Adachi 2012 Hatakeyama 2016

So So

Abbildung 11: Strukturen und Energiediagramme von E10 und E11. Die raumlichen Lagen von
HOMO und LUMO sind in blau und rot markiert.

In Verbindung E10 liegt das HOMO auf dem Triphenylaminfragment. Das LUMO liegt auf dem
Biphenylfragment. Fiir eine OLED mit E10 wurde eine Effizienz von ng« = 10.1% gemessen. Der
Beitrag von TADF zur Fluoreszenz betrug 56.6%.** Verbindung E10 zeigt attraktive
Fluoreszenzeigenschaften, sowohl in Losung als auch im OLED Device. Allerdings fuhrt die
Verwendung von Donor- und Akzeptorgruppen zu grofRen Stokes-Verschiebungen (100 nm)
und Fluoreszenzsignalen mit groRen Halbhéhenbreiten (100 nm). Das ist vermutlich eine Folge
von Ladungstransfer (charge transfer, CT) zwischen der Donor- und der Akzeptoreinheit. Fir
die Anwendungen in Displays sind schmale Fluoreszenzbanden von grofRer Bedeutung. Bei
groRen FWHM Werten miissen Filter eingebaut werden.®®®” Darunter leidet die Effizienz der
Displays. Eine alternative Moglichkeit ist die mehrfache Dotierung eines PAK mit Donor- und
Akzeptoratomen. Dies fiihrt dazu, dass die Grenzorbitale alternierend auf benachbarten
Kohlenstoffatomen lokalisiert sind. Dieser Effekt wurde von Hatakeyama als multiple
resonance effect (m.r.e) bezeichnet und ist eine Folge der entgegengesetzten elektronischen
Effekte der Heteroatome. Der m.r.e fihrt in E11 zu einem Fluoreszenzmaximum bei 460 nm
mit einer Halbhohenbreite von FWHM = 31 nm und einer Stokes-Verschiebung von 25 nm.
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OLEDs mit E11 zeigen eine externe Quantenausbeute von 30%.5%%° Damit handelt es sich bei
E11 um einen der besten, bekannten Fluoreszenzfarbstoffe. Fir Emitter dieses Typs werden
starre mehrfach Heteroatom-dotiert PAKs bendtigt.

1.5.3 Starre Heteroatom-dotierte PAKs

Um HOMO und LUMO raumlich zu trennen, konnen PAKs mit Heteroatomen dotiert werden.
Als neutrales Akzeptoratom kommt ein Boratom in Frage. Aus diesem Grund stehen
Arylborane und die Synthese Bor-dotierter PAKs seit Jahrzehnten im Fokus der Forschung.
Abbildung 12 zeigt drei Strukturen von einfach Bor-dotierten Aromaten unterschiedlicher

Grundstruktur.
9889 ‘b 989
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Abbildung 12: Strukturen von E12, E13 und E14.707%72

Alle drei in Abbildung 12 gezeigten Verbindungen sind stabil und fluoreszieren im sichtbaren
Bereich des elektromagnetischen Spektrums. Um den Elektronenmangel in PAKs weiter zu
erhohen kdénnen zwei Boratome in das Kohlenstoffgeriist eingebaut werden. Abbildung 13
zeigt drei Strukturen von zweifach Bor-dotierten PAKs.
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Abbildung 13: Strukturen von E15, E16 und E17.73747576

Die in Abbildung 13 gezeigten Diborane verfligen liber einen DBA-Grundkdrper. Dieser ist rot
markiert. Die Borzentren sind aufgrund ihrer Elektrophilie anfallig fir nucleophile Angriffe
durch Wasser oder Sauerstoff. Sie konnen, wie in E15 sterisch geschiitzt, oder wie in E16 und
E17 in ein starres aromatisches System eingebettet werden. Durch das starre
Kohlenstoffgeriist wird eine Reaktion am Boratom erschwert. Das Einbetten in ein starres
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aromatisches System wurde von Yamaguchi etabliert wird als structural constraint
bezeichnet.”’

1.5.4 Dotierung mit Boratomen und Stickstoffatomen

Wahrend die Position des LUMOs durch die Dotierung mit Boratomen eingestellt werden kann,
kommen als Donor-Atome haufig Stickstoffatome zum Einsatz. Wird ein Kohlenstoffatom in
einem PAK durch ein Boratom ersetzt, so verhdlt sich das Boratom &hnlich zu einem
Carbokation. Ein Stickstoffatom verhalt sich dhnlich zu einem Carbanion. Deswegen ist eine
C=C-Doppelbindung isoelektronisch zu einer B-N-Einfachbindung.”® Der Zusammenhang ist in
Abbildung 14 dargestellt.
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Abbildung 14: Isoelektronischer Zusammenhang zwischen einer C=C- und einer B-N-Einheit.”

Indem C=C-Doppelbindungen in PAKs durch B-N-Einfachbindungen ersetzt werden, kdnnen die
physikalischen und chemischen Eigenschaften eines PAK verdndert werden. Die Struktur bleibt
dabei weitestgehend unveriandert.®° Abbildung 15 zeigt eine Auswahl BN-dotierter PAKs.

White 1963 Dewar 1958 Wagner 2019

o OO
3
= HN-BH

E18 E19

Abbildung 15: Auswahl BN-dotierter PAKs.818283

Das gezeigte BN-Perylen E20 zeigt im Vergleich zu Perylen signifikante Unterschiede im Bereich
der Grenzorbitale und der optoelektronischen Eigenschaften. Die Synthese und die
optoelektronischen Eigenschaften des Systems von Hatakeyama (E11, Abb.11) sowie
Anthracen-basierter Systemen sind gut untersucht 8488687888990 Andere Systeme, wie das
Phenalensystem, sind weniger griindlich untersucht worden.
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1.5.5 Das Phenalen-System

Phenalen besteht wie Anthracen aus drei anellierten sechsgliedrigen Ringen. Phenalen erregte
grofRe Aufmerksamkeit, da neben der neutralen Stammverbindung E21 auch das neutrale
Phenalenylradikal E22 sowie das Phenalenylanion E23 und das Phenalenylkation E24
zuganglich sind.*?

() e ()
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Abbildung 17: Phenalen (E21) und die davon abgeleiteten Verbindungen: Das
Phenalenylradikal (E22), das Phenalenylanion (E23) und das Phenalenylkation (E24).%?

Abbildung 17 zeigt die Molekilstruktur von Phenalen. Formal fuhrt die Abstraktion eines
Wasserstoffatoms zu E22, wahren die Abstraktionen eines Protons bzw. eines Hydridions zu
E23 bzw. E24 fiihren. Der Einsatz sterisch anspruchsvoller tert-Butylgruppen ermoglichte die
Darstellung und Kristallisation des stabilen Phenalenylradikals E25 (Abb. 18).%

E25

Abbildung 18: Struktur des 2,5,8-Tri-tert-butyl-phenylenylradikals E25.

Das Radikal E25 wurde durch Einkristallrontgenstrukturanalyse, EPR-Messungen und SQUID-
Messungen vollstandig charakterisiert. Dieses neue kohlenstoffbasierte Radikal wurde im
Folgenden intensiv untersucht.?*°>% Wie bei Anthracen ist es auch im Phenalenyl-Fall méglich
einzelne Kohlenstoffatome durch Heteroatome zu ersetzen. Drei dotierte Heterophenalenyle
sind in Abbildung 19 gezeigt.
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Abbildung 19: Strukturen von einfach Heteroatom-dotierten Phenalenylen.®”8

Das 1-Boraphenalen E26 ist das erste bekannte einfach Bor-dotierte Phenalenyl und wurde
2018 von Ingelson beschrieben. Die Synthese erfolgt durch elektrophile Borylierung von 1-
Ethinylnaphthalin mit BBr3 und anschlieRende Umsetzung mit Mes,Zn. Die Ausbeute betrug
53%. Verbindung E26 zeigt eine reversible Reduktionswelle bei einem Halbstufenpotential von
Eip =-1.74V.

1H-1-Azaphenalen (E27) wurde 1963 von O’Brien und Smith beschrieben. Die Darstellung
erfolgte durch Umsetzung von Acenaphthylen mit Stickstoffwasserstoffsdure und
Schwefelsdure. Die Ausbeute an 1H-1-Azaphenalen betrug 7%. E27 zersetzt sich bei Kontakt
mit Luft innerhalb weniger Minuten. 1-Oxaphenalen (E28) konnte in 54% Ausbeute ausgehend
von 3-Acetoxy-1-oxaphenalen dargestellt werden. Neben den in Abbildung 19 gezeigten
Heterophenalenylen ist noch eine Vielzahl weiterer Heterophenalenyle beschrieben worden.*
Neben einfach Heteroatom-dotierten Verbindungen gibt es einige Beispiele fiir mehrfach
Heteroatom-dotierte Phenalenyle. In Abbildung 20 sind vier dieser Verbindungen gezeigt.

Fho Ph
B. . .B

E31 E32

Abbildung 20: Molekiilstrukturen von mehrfach Heteroatom-dotierter Phenalenylen,0%:101,102

Dewar und Jones berichteten 1968 lber die Synthese des 12,11-Borazarophenalenyl Kations
E29. Sie gaben 10,9-Borazaronaphthalin und Malonaldehydbis(diethylacetal) in
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Trifluoressigsdure zusammen. Dabei beobachteten sie eine Violettfarbung der
Reaktionslosung. Aus den Daten einer massenspektrometrischen Untersuchung, sowie NMR
Experimenten schlossen sie auf die Bildung von E29. Das Produkt konnte nicht isoliert werden.
Die violette Losung zeigte eine Absorptionsbande bei 514 nm. E29 ist isoelektronisch zum
Phenalenylkation. Die Synthese des BNB-dotierten Phenalenyls E30 ist in Abbildung 21 gezeigt.

NH, 1. BCl, Ph 1. LIHMDS
2. PhMgBr HN-B 2. PhBCI,

- -

E33 E34 E30

Abbildung 21: Synthese von E30 durch Zugabe von BCl; und PhMgBr zum Amin E33. Die
Zwischenstufe E34 wurde anschlieend mit LIHMDS und PhBClI; in E30 tiberfihrt.

Die Synthese von E30 erfolgte durch Umsetzung von 2,6-Di(prop-1-en-2-yl)anilin (E33) mit
Borsauretrichlorid. Durch zweifache elektrophile Borylierung bildet sich der neue Sechsring.
Die dritte B-Cl Funktion wird mit einem Phenylgrignard abgesattigt. Der zweite Ringschluss
erfolgt durch Deprotonierung von E34 mit LIHMDS und anschlieRende Zugabe von
Dichlorphenylboran. Das Cyclovoltammogramm von E30 zeigt zwei sich (berlappende
Reduktionswellen mit Halbwertspotentialen von EjR®? = -1.42 V und Ejnte = -1.66 V. In
Anwesenheit von 18-Krone-6 kann E30 mit einem Uberschuss Kalium in THF zu [K(18-Krone-
6)]2[E35] reduziert werden (Abbildung 22). Auf diese Weise konnte [K(18-Krone-6)],[E35] als
dunkelblauer Feststoff in 62% Ausbeute dargestellt werden.

—‘ [K(18-Krone-6)],

K, exc.
18-Krone-6 Ph—.B
THF N
Ph-B
E30 [K(18-Krone-6)],[E35]

Abbildung 22: Synthese des Dianions [K(18-Krone-6)].[E35] durch Reduktion von E30 mit
einem Uberschuss Kalium in THF in Anwesenheit von 18-Krone-6.

Durch Komproportionierung von E30 mit [K(18-Krone-6)],[E35] sollte das Monoradikal [E36]
(Abb. 23) synthetisiert werden. Dabei entstand die umgelagerte Verbindung [K(18-Krone-
6)]2[E37]. Ein denkbarer Mechanismus der Umlagerung ist in Abbildung 23 gezeigt. Dabei greift
ein am Phenylsubstituenten lokalisiertes ungepaartes Elektron das zweite Boratom an.
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Dadurch bildet sich ein neuer Flinfring und ein Proton und ein Phenylradikal werden
abgespalten.

[E37]*

Abbildung 23: Postulierter Mechanismus fir die Bildung des umgelagerten Dianions [E37]%.

Die Verbindungen E31 und E32 sind Uber die in Abbildung 24 gezeigten Synthese durch
elektrophile Borylierung eines Vorlaufermolekdils (E38, E39) mit BBr; zuganglich.

XMe

X =NMe; E38 X =NMe; E31
X=0; E39 X=0; E32

Abbildung 24: Synthese von E31 und E32.

Die Ausbeute fiir das stickstoffhaltige Molekil E31 betrug 70% und fiir das sauerstoffhaltige
Molekiil E32 80%.
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2 Aufgabenstellung

Die globale Halbleiterindustrie setzte 2019 400 Mrd. US-Dollar um.1% Der (iberwiegende Teil
der gefertigten Produkte basiert auf Siliziumtechnologie. In den letzten 20 Jahren haben
organische Halbleiter massiv an Bedeutung gewonnen. Auf Grund ihrer molekularen Struktur
kénnen organische Verbindungen im Vakuum sublimiert werden. Das ermoglicht eine
Verarbeitung durch physikalische Gasphasenabscheidung (physical vapour deposition, PVD).
Dies ist ein entscheidender fertigungstechnischer Vorteil gegeniber Siliziumhalbleitern und
es konnen komplexe, mehrschichtige Systeme mit Schichtdicken im Nanometerbreich
realisiert werden. Durch moderne chemische Synthesemethoden k&nnen organische
Halbleitermaterialien anwendungsorientiert im Labor dargestellt werden. Von den drei fir
Displays benétigten Grundfarben ist Blau die Farbe mit dem grofRten Wachstumspotential
und blaue Emitter werden intensiv erforscht. Ein Stoffklasse mit herausragenden
Eigenschaften sind aromatische polyzyklische Kohlenwasserstoffe (PAK). Durch die Wahl der
Grundstruktur und der Dotierung mit Heteroatomen konnen Materialien fir den
Elektronentransport, den Elektronenlochtransport und die Emitterschicht synthetisiert
werden. Als Donoratome kommen Stickstoffatome (N), Sauerstoffatome (O), Schwefelatome
(S) und Phosphoratome (P) in Frage. Als Akzeptoratome sind aus dem gesamten
Periodensystem nur Boratome (B) geeignet. Die Dotierung mit Boratomen vermindert die
LUMO-Energie des Systems, wodurch die entsprechenden PAKs leichter zu reduzieren sind.
Des Weiteren fihrt die Absenkung des LUMOs haufig zu Emissionswellenldangen im blauen
Spektralbereich des sichtbaren Lichts. Jlingste Arbeiten haben gezeigt, dass insbesondere die
mehrfache Dotierung mit Boratomen und Stickstoffatomen zu Materialen mit exzellenten
optoelektronischen Eigenschaften fiihrt.

Die Synthese von Bor-dotierten PAKs erfolgt in der Regel nasschemisch in mehrstufigen
Synthesesequenzen. Als aromatische Grundbausteine eignen sich Benzol, Naphthalin und
Biphenyl. Besonders interessant sind Verbindungen mit zwei benachbarten Bor-Atomen. Im
Vergleich zu Verbindungen mit der Grundstruktur | und lll gibt es nur wenige etablierte
Synthesen fiir Verbindungen des Strukturtyps Il (Abbildung 25).

I\Illes 2M
: L
LX) i
|
B (ﬁ B
|

diese Arbeit

I

Abbildung 25: Drei grundlegende Strukturmotive fur zweifach borylierte Aromaten. Struktur
I (1,2-Diborylbenzol), Struktur 1l (1,8-Diborylnaphthalin) und Struktur Wl (1,1

Diborylbiphenyl). Kohlenstoffatome, die mit * gekennzeichnet sind, tragen ‘Bu-Gruppen. 8104
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Strukturtyp B bietet Zugang zu verschiedenen Stoffklassen. Zwei Vertreter sind in Abbildung
26 gezeigt. Wahrend reduzierte Diborane wie My[E40] von einem grundlegenden
mechanistischen Standpunkt aus interessant sind, bietet die Verbindung E41 potenziellen
Zugang zu einer Reihe strukturverwandter organischer Verbindungen (Abb. 26).

H
H H 2M |
\ ] H N H
H\B B/H \B/ \B/
M,[E40] E41

Abbildung 26: Strukturen eines reduzierten Diborans M,[E40] und eines BNB-dotierten
Phenalens (E41).

Durch die Variation der Reste Ry und Rg (Abbildung 27) kdonnen die elektronischen
Eigenschaften gezielt verandert und die Struktur-Eigenschafts-Beziehung dieser Stoffklasse
systematisch untersucht werden. Besonders interessant ware eine Gegeniiberstellung von

BNB- (E42) und NBN-Dotierung (E43) und letztlich der Aufbau gréRerer Graphen-artiger
Systeme (E44) (Abbildung 27).

RN RB
Re.__N__ R ___B.
B~g- g~ B Ry<y-Boy-RN
E42 E43
r A | YT :*\ﬂ
L N i
> B’ \B S
E44

Abbildung 27: Grundstrukturen E42, E43 und groRerer BNB-dotierte Aromaten (E44).

Durch die Charakterisierung der reduzierten/radikalischen Vertreter eines organischen
Halbleitermaterials konnen Erkenntnisse, Gber die in einer OLED ablaufenden Redox-Prozesse
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gewonnen werden. Von besonderem Interesse ist in diesem Zusammenhang das in Abbildung
28 gezeigte Radikal-Anion ([E45]).

R2

R1__Ne®-R!

E22 [E45]

Abbildung 28: Strukturen des neutralen Phenalenylradikals E22 und seines Heteroatom-
dotierten Analogons [E45]".

[E45] . ist isoelektronisch zum neutralen Phenalenylradikal (E22). Es gibt nur wenige Beispiele
fir Bor-haltige radikalische Verbindungen.
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3 Ergebnisse und Diskussion

3.1 Untersuchung von Diborylierten PAKs

Die chemischen und physikalischen Eigenschaften aromatisch verbriickter Diborane sind von
grundlegendem wissenschaftlichem Interesse. Als Kohlenstoffgerliste kommen v. a. vier
Strukturtypen in Frage: 2,2‘-Diborylbiphenyl (A), 1,2-Diborylbenzol (B), 1,8-Diborylnaphthalin
(C) und 2,2'-Diboryldiphenylmethan (D). Tabelle 1 zeigt die vier genannten Grundstrukturen
verbriickter Diborane. In vertikaler Richtung ist die dreistufige Syntheseroute der NHC-
stabilisierten Diborane, ausgehend von den Boronsduren/Boronsdureestern, gezeigt.
Literaturbekannte Verbindungen sind blau dargestellt.

Tabelle 1: Bekannte (blau) und neue (rot) Verbindungen.
Horizontal: vier Grundstrukturen A, B, C, D.

Vertikal: dreistufige Synthesesequenz, ausgehend von Bpin/BOH Uiber BHs", BH, zu BH,-NHC.

w
w
oo}
w
o
w

2
.
o
”:m

HO_ o. OH HO.__O.__OH Bpin
B B Bpin Bpin B B
Bpin/BOH @ O Bpi*
1 5 9 13
H,B 2Li oL 3H, 2Li
W BH, 2U BH; BH,3
w | LD e
BH,
2 6 10 14
H
H
H\B/_\B/H H,B  BH -G BH,
\H/ 2 2 \H/
| (OO & Co | QL
* BHZ *
3 7 1 15
_ _NHC
NHC-BH, NHC NHC ~ NHC H,B
O Q NHC-BH, BH, BH; BH,
BH,-NHC * *
H,B-NHC BH,
NHC
4 8 12 16
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Die erste Zeile der Tabelle zeigt die diborylierten Startverbindungen mit den entsprechenden
Grundstrukturen. Durch Lithiierung mit Lithiumaluminiumhydrid kann die Boronsdure (1) zum
entsprechenden Tetrahydroborat (2) reduziert werden. 2 wird anschlieRend aus Diethylether
kristallisiert. Durch Zugabe eines Uberschusses (10 equiv) Trimethylsilylchlorid (TMS-CI)
kénnen zwei Hydridionen entfernt werden. Dabei entsteht das Diboran(6)-Derivat 3.1% Durch
Zugabe von NHC-Donoren kommt es zu einer symmetrischen Spaltung des Diborans 3, unter
Ausbildung des NHC-Addukts 4.1%

Auf dhnliche Weise sollten auch die drei unbekannten NHC-stabilisierten Diborane 8, 12 und
16 zuganglich sein. Dazu wurden die drei Startverbindungen 5, 9 und 13 mit einer
Lithiumaluminiumhydrid-Lésung in Diethylether umgesetzt.107-108

6 lieferte die Literaturausbeuten von 80%.2%° Im nachsten Schritt wurde 6 mit TMS-Cl
umgesetzt. Das entstehende Diboran 7 konnte nicht isoliert werden. Durch Zugabe eines NHC-
Liganden konnte das NHC-Addukt 8 dargestellt werden. Das Carben wurde dazu aus einem
Imidazoliumsalz durch Deprotonierung mit Natriumhexamethyldisilazid (NHMDS) erzeugt. Die
Ausbeute lag bei 71%. Das NHC-Addukt 8 zeigt im *B-NMR-Spektrum das fiir NHC-stabilisierte
Arylborane typische Triplett bei -22 ppm mit einer Ygy-Kopplung von 85 Hz. Die Struktur ist in
Abbildung 32 gezeigt.

14 konnte in 57% Ausbeute aus 13 erzeugt werden. 14 zeigt im ''B-NMR Experiment ein
Quartett bei -27 ppm (Yeq = 80 Hz). Die Struktur konnte durch réntgenkristallographische
Untersuchung an einem Einkristall bestatigt werden (siehe Kapitel 7.4.16). Eine Umsetzung mit
TMS-Cl und die anschliefende Zugabe eines NHC-Donors lieferte das NHC-Addukt 16 in 20%
Ausbeute als kristallinen Feststoff. Die Struktur ist in Abbildung 32 gezeigt. Eine Isolierung des
Borans 15 durch die Zugabe von Lewis-Saure war nicht moglich. Die Daten der relevanten NMR
Experimente und der Rontgenstruktur sind mit denen von 8 vergleichbar.

Im Gegensatz zu 5, 1 und 13 kann 9 nicht mit LiAlH4 zum entsprechenden Tetrahydroborat 10
reduziert werden. Spektroskopische Untersuchungen der Reaktionslosung weisen auf ein
Produktgemisch aus mehreren hydrierten Spezies hin. Durch die Zugabe von TMS-CI (10 equiv)
zur Reaktionslosung kann die Mischung in das neuartige Diboran 11 Uberfiihrt werden. Die
Synthese ist in Abbildung 29 gezeigt.

1. LiAIH, (3.3 equiv)
Et,0, 0 °C bis RT

HO. O. OH 2 MegsiCl(10equiv) o A 4
Et,0, -78 °C bis RT B

I Nee
1

9 1

65%

Abbildung 29: Synthese von 1,8-Diborylnaphthalin 11 durch Reaktion von 9 mit LiAlHs und
TMS-CI.
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Nach dem Entfernen aller fliichtigen Bestandteile im Olpumpenvakuum (OV) und
anschlieRender zweifacher Sublimation des Riickstandes bei 80 °C im OV konnte 11 als
analysenreiner kristalliner Feststoff in 65% Ausbeute erhalten werden. 11 ist ein unbekanntes
Derivat des Diborans B;Hs. Die B,Hs-Einheit ist Gber ein Naphthalinriickgrat verbriickt. Bei
vermindertem Druck bildet 11 Kristalle durch Sublimation. Diese Kristalle konnten
rontgenkristallographisch untersucht werden. Die Struktur ist in Abbildung 30 gezeigt. Die
polyzyklische C10B,-Einheit ist planar. Der Torsionswinkel B(1)-C(1)-C(2)-C(7) betragt 179.5(8)°.

11

Abbildung 30: Struktur von 11. B(1)-C(1) = 1.5741(14) A, B(2)-C(3) = 1.5728(14) A, B(1)-H(1) =
1.301(14) A, B(1)-H(2) = 1.310(14) A, B(1)-H(1B) = 1.099(14) A, B(1)-H(2) = 1.089(15) A.

Der BeeeB-Abstand betragt 1.791(2) A und ist damit groRer als in BoHg (1.773(4)) und deutlich
groRer als in 3 (1.755(2)). Dieser groRere Be eeB-Abstand ist vermutlich eine direkte Folge des
starren Naphthalinriickgrats.

11 wurde vollstiandig NMR spektroskopisch charakterisiert. Abbildung 31 zeigt das 'H-NMR
Spektrum und das *B-NMR Spektrum von 11.
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Abbildung 31:*H-NMR (CsDs, 500.2 MHz) und 'B-NMR (C¢D¢, 160.6 MHz) Spektrum von 11.

Die Resonanzen im H-NMR-Spektrum zeigen das fur 1,8-substituierte Naphthalinderivate
typische Signalmuster (d, 7.87 ppm; dd, 7.72 ppm; d, 7.39 ppm). AuRerdem werden zwei
Resonanzen fir die vier borgebunden Protonen beobachtet. Die beiden verbriickenden
Protonen zeigen ein breites Signal bei 1.62 ppm (vgl. 3, 1.30 ppm). Die beiden terminalen
Protonen zeigen ein Quartett bei 4.78 ppm mit einer Kopplung von Yug = 130 Hz (vgl. 3, 4.77
ppm, Yns= 120 Hz). Entsprechend zeigt das 1!B-NMR ein Dublett bei 13.8 ppm mit Yy = 130 Hz
(vgl. 3, 13.7 ppm, Yns = 120 Hz). Das strukturverwandte (PhBH,), zeigt eine vergleichbare
chemische Verschiebung von 12.8 ppm im !B-NMR Spektrum.!°
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Zusammenfassend wurde 11 in zwei Stufen, ausgehend vom kommerziell erhiltlichen 1,8-
Diiodnaphthalin hergestellt. Die Hydrierung der leicht zugdnglichen Boronsaure 9 mit
LiAlH4/CHsSiCl verlauft in guten Ausbeuten (500 mg, 60%) und liefert analysenreine Substanz.
Dieses neue B-PAK Strukturmotiv sollte vielfaltige synthetische Moglichkeiten liefern.

3.2 Untersuchung der Reaktivitat von 11

Durch Hydrolyse von 11 kann 9 zuriickgewonnen werden. Die Umsetzung mit NHC-Pr liefert
12 in 71% Ausbeute. Die Strukturen von 8, 12 und 16 sind in Abbildung 32 gezeigt.

Abbildung 32: Strukturen von 8, 12 und 16 im Kristall.

In allen drei Verbindungen kommt es zur Ausbildung von zwei NHC-stabilisierten Aryl-BH,-
Einheiten. Durch die neutralen NHC-Donoren werden die Boratome elektronisch abgesattigt.
Dadurch verlieren sie ihre Akzeptoreigenschaften. Interessant ware die gezielte Abstraktion
borgebundener Wasserstoffatome, um den Lewis-sauren Charakter der Boratome zu erhalten.

Um das Borzentrum sterisch abzuschirmen und die Stabilitdt zu erhéhen wurde 11 mit
metallorganischen Mesitylierungsreagenzien (MesLi, MesMgBr, Mes,Zn) umgesetzt. Die
Ergebnisse sind in Abbildung 33 gezeigt.
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Abbildung 33: Mesitylierung von 11 mit (i) 1. MesLi (2.2 equiv); 2. TMS-CI (10 equiv); (ii) 1.
MeslLi (2.2 equiv); 2. TMS-CI (10 equiv); oder (iii) 1. MesMgBr (4 equiv); 2. CHsSiCl (10 equiv);
oder (iv) Mes,Zn (2.3 equiv).

Die Umsetzung von 11 mit (i) 1. MesLi (2.2 equiv); 2. TMS-CI (10 equiv) liefert das einfach
mesitylierte Diboran 17. Durch die erneute Umsetzung mit (ii) 1. MesLi (2.2 equiv); 2. TMS-CI
(10 equiv) kann das zweifach borylierte Diboran 18 dargestellt werden. Der Einsatz von MesLi
als Mesitylierungsreagenz gestaltet sich aufgrund seiner moderaten Loslichkeit und seiner
Reaktivitat gegenliber polaren Losungsmitteln problematisch. Deutlich bessere Ergebnisse
kénnen mit (iii) MesMgBr oder (iv) Mes,Zn erzielt werden. Durch Zugabe von MesMgBr (4
equiv) zu 11 und anschlieRende Zugabe von TMS-CI (10 equiv) zur Reaktionslésung kann 18 in
97% Ausbeute erzeugt werden. Alternativ kann 18 in 68% Ausbeute durch den Einsatz von
Mes,Zn!!! dargestellt werden.
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3.2.1 Charakterisierung von 17 und 18

Sowohl von 17 als auch von 18 konnte die Struktur bestimmt werden (Abb. 34). Der BeeeB-
Abstand nimmt von 11 (1.791(2) A), iiber 17 1.817(3) A nach 18 (1.847(3) A) zu. Damit ist der
BeeeB-Abstand in 18 signifikant langer als in [2,6-(2-MeCgHa)-CeHs-BH(p-H)1, (1.787(5) A).112

c10

c1

17 18

Abbildung 34: Strukturen von 17 (links) und 18 (rechts).
17: (B(1)-C(11) = 1.568(3), B(1)-C(1) = 1.566(3), B(2)-C(3) = 1.565(3), B(2)-H(2) = 1.11(2))
18: (B(1)-C(11) = 1.576(3), B(1)-C(1) = 1.578(3), B(2)-C(3) = 1.574(3), B(2)-C(21) = 1.576(3))

Die B-C Bindungslangen bleiben unverdndert und sind vergleichbar mit literaturbekannten
Verbindungen.’®13 |n 17 liegen die B-H Bindungsabstinde bei B(1)-H(1A) = 1.28(2) A, B(1)-
H(1B) = 1.33(2) A, B(2)-H(1A) = 1.27(2) A, und B(2)-H(1B) = 1.23(2) A. Der Torsionswinkel der
Mesitylgruppe C(1)-B(1)-C(11)-C(16) betragt 97.7(2)°. Die B-H Bindungslangen von 18 betragen
B(1)-H(1) = 1.32(2) A, B(1)-H(2) = 1.27(2) A, B(2)-H(1) =1.28(2) A und B(2)-H(2) = 1.28(2) A.
Damit unterscheiden sich die B-H Bindungslangen nicht signifikant von denen von 11. Die
Winkel zwischen den beiden Wasserstoffatomen und dem zentralen Boratom betragen in 18
H(1)-B(1)-H(2) = 84.8(1)° und H(1)-B(2)-H(2) = 85.9(1)°. Die beiden Mesitylgruppen sind um
C(1)-B(1)-C(11)-C(16) = -99.8° und C(3)-B(2)-C(21)-C(26) = 67.5° gegen das Naphthalingerist
verdreht. Das *H-NMR Spektrum und das *B-NMR Spektrum von 18 sind in Abbildung 35
gezeigt.
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Abbildung 35: *H-NMR Spektrum (CsDs, 500.2 MHz) und **B-NMR Spektrum (CsDs, 160.6 MHz)
von 18.

Im H-NMR Spektrum zeigt 18 drei Resonanzen fiir die sechs Protonen des
Naphthalinriickgrats. Hinzu kommen Resonanzen fiir die Protonen der beiden Mesitylgruppen.
Die vier aromatischen Protonen der beiden Mesitylgruppen zeigen ein Singulett bei 6.82 ppm.
Die Methylgruppen in den ortho-Positionen der Mesitylgruppen zeigen ein Singulett bei 2.25
ppm mit einer Intensitdt von zwolf. Die sechs Protonen der Methylgruppen in den para-
Position der Mesitylgruppen kommen bei 2.19 ppm zur Resonanz. Das Signal fiir die beiden
terminalen Protonen ist verschwunden. Die beiden borgebunden Protonen zeigen ein breites
Singulett bei 4.61 ppm. Im B-NMR zeigt 18 ein breites Signal bei 21 ppm. Die
strukturverwandten Verbindungen (BiphenBH), zeigt im !B-NMR Experiment ein breites
Signal bei 11.0 ppm.124
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3.2.2 Synthese von K;[19] durch Reduktion von 18 mit Kalium

Bei 18 handelt es sich um Derivat des Diboran(6) B;Hs. Die beiden benachbarten Boratome
bilden zwei 2e3z-Bindungen aus. Durch Umsetzung mit einem Uberschuss elementarem
Kalium kann 18 in K;[19] tGberfiihrt werden (Abb. 36). Dabei kommt es zur Ausbildung einer
Bor-Bor-Einfachbindung. Nach Kristallisation aus THF/n-Hexan konnte K[19] als roter,
kristalliner Feststoff erhalten werden.

H H H 2K
Mes. ™\ _Mes K (20 equiv) Mes ! I Mes
N THF, RT T
¢ -
18 K[19]

Abbildung 36: Synthese von K;[19] durch Reduktion von 18 mit elementarem Kalium in THF.

Die Bildung von K;[19] durch Reduktion konnte durch Einkristallrontgenspektroskopie und
NMR- Spektroskopie bestatigt werden. Abbildung 37 zeigt die Struktur von K;[19].

Cc6

c8

K2[19]

Abbildung 37: Struktur von K;[19].

Die Bor-Bor Bindungslange ist mit 1.837(3) A nicht kiirzer als der Bee#B-Abstand in 18 (1.847
(3)). Die B-C-Bindungslidngen sind mit B(1)-C(21) = 1.606 A, B(1)-C(1) = 1.629 A, B(2)-C(31) =
1.616 A und B(2)-C(3) =1.623 A etwas linger als in 18. Die beiden Mesitylgruppen sind um
134.5° und 140.5° gegen das Naphthalingerist verdreht.

Im B-NMR (Abb. 38) zeigt K»[19] zwei Dupletts bei =13.8 ppm (s = 66 Hz) und —14.6 ppm
(1-/BH =68 HZ).
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Abbildung 38: 1'B-NMR von K,[19].

Auch das *H-NMR zeigt ein asymmetrischen Signalmuster mit sechs Resonanzen fiir die sechs
Protonen des Naphthalinrlickgrats (Abbildung 39). Die beiden Mesitylsubstituenten zeigen
ebenfalls drei Resonanzen fiir die aromatischen Protonen und fiinf Resonanzen fiir die
aliphatischen Protonen. Neben dem Produkt zeigt das H-NMR Spektrum Resonanzen fiir
Naphthalin und Mesitylen.
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Abbildung 39: *H-NMR von K;[19].

Durch Reduktion mit elementarem Kalium konnte eine Bor-Bor-Bindung gekniipft werden.
Dies verdeutlicht den Lewis-sauren Charakter der Boratome. Gelange es die beiden Boratome
in 18 Uber ein weiteres Heteroatom zu verkniipfen, konnten auf diese Weise Heteroatom-
dotierte Phenalenderivate synthetisiert werden.
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3.3 Synthese BEB-dotierten Phenalenen (E = N, O): eine systematische

Untersuchung der optoelektronischen Eigenschaften einer Reihe BEB-
dotierter Phenalene

Durch den Einsatz von geeigneten Heteroatom-haltigen Reagenzien sollte es mdglich sein BEB-
dotierte Phenalene darzustellen (Abb. 40). Zu diesem Zweck wurde 18 mit Wasser und einer

Reihe von Aminen umgesetzt. Finf neue BEB-Phenalene konnten auf diese Weise in guten
Ausbeuten dargestellt werden.

H
Mes. ~~ \ _Mes Mes. _ _E___Mes
\—/ llEll
99 99
18 20

Abbildung 40: Synthese von BEB-dotierten Phenalenen (20).

3.3.1 Untersuchung des Einflusses des zentralen Heteroatoms in

BEB-Phenalenen auf die optoelektronischen Eigenschaften
des Systems

Durch gezielte Hydrolyse von 18 mit einer definierten Menge Wasser in THF konnte das
neuartige heteroatomdotierte Phenalen 21 in 28% Ausbeute synthetisiert werden. Die
Synthese ist in Abbildung 41 gezeigt.

H
Mes. / \__Mes H,0 (2.2 equiv) Mes.__O___Mes
" THF, RT
9¢ -
18 21
28%

Abbildung 41: Synthese von 21 durch Hydrolyse von 18 mit H,O (2.2 equiv) in THF.

18 wurde in THF gel6st. AnschlieBend wurde eine definierte Menge Wasser in THF in zwei
Portionen zugegeben. Der Reaktionsverlauf wurde per NMR-Spektroskopie (iberwacht. Die
Aufreinigung erfolgte per Flashchromatographie an Kieselgel. 21 ist stabil gegeniber
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Sauerstoff und Feuchtigkeit. Durch Kristallisation aus n-Hexan konnten Einkristalle erhalten
werden. Die Struktur ist in Abbildung 42 gezeigt.

Abbildung 42: Struktur von 21.

Im neu gebildeten Phenalengeriist betrigt die B-O Bindungslinge 1.385(3) A. Die
Bindungslinge B(1)-C(1) ist mit 1.552(3) A minimal kiirzer als in 18 (1.576(3)). Der B-O-B Winkel
betragt 123.0(2)°. Die beiden Mesitylgruppen sind um C(1)-B(1)-C(11)-C(12) = 80.6(3)° und
C(3)-B(2)-C(21)-C(26) = 77.7(3)° gegen die zentrale Phenaleneinheit verdreht.

Im *H-NMR (Abb. 43) verschwinden die Resonanzen der Bor-gebunden Protonen und das !B-
NMR Spektrum zeigt ein breites Signal bei 32 ppm. Die achtzehn Protonen der beiden
Mesitylgruppen fallen in einem Signal bei 2.29 ppm zusammen.
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Abbildung 43: 'H-NMR Spektrum von 21.

Neben 21 sind aus 18 auch die beiden BNB-Phenalene 22 und 23 zugdnglich. Die Synthesen
sind in Abbildung 44 gezeigt.
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R

H

Mes. ~ \__Mes R = H: excess NH3_ Mes _ ,lll\ _Mes
_ THF, -78 °C bis RT

H >
OO R = Me: MeNH, (4 equiv), OO
n-Hexane/THF, RT

22 R =Me, 85%
18 23 R=H,41%

Abbildung 44: Synthese von 22 und 23.

Der Einsatz von Aminen wie Ammoniak oder Methylamin ermoglicht die Synthese von BNB-
dotierten Phenalenen in hohen Ausbeuten. Die Strukturen der beiden BNB-dotierten
Phenalene sind in Abbildung 45 gezeigt.

Abbildung 45: Strukturen von 22 (oben) und 23 (unten).

In 22 betrdgt der B-N-B Bindungswinkel 121.7(2)°, in 23 betragt der B-N-B Bindungswinkel
124.6(2)°. Die B-N Bindungslidngen betragen 1.427(4) A (23) und 1.431(2) A (22). Die B-N
Bindung in Zengs BNB-Phenalen ist mit 1.463(1) A deutlich langer (vgl. E32, Abb. 20, Kapitel

1.5.1.4).15 Die N-H Bindungslédnge in 23 betragt 0.93(3) A. Die N-C Bindungslinge in 22 betragt
1.480(3) A.

Die drei neuen Phenalene 21, 22 und 23 sind luft- und wasserstabil und zeigen sowohl in
Losung als auch im Festkorper Photolumineszenz beim Bestrahlen mit einer UV-Handlampe.
Abbildung 46 zeigt einen Glaskolben mit 21 (links) und einen mit 22 (rechts) unter UV-Licht.
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21 22

Abbildung 46: 21 (links) und 22 (rechts) in Glaskolben unter UV-Licht.

Von 21, 22 und 23 wurden Absorptions- und Emissionsspektren in Losung gemessen.
AulRerdem wurden die Quantenausbeuten in Lésung bestimmt.

Alle Verbindungen zeigen Photolumineszenz mit guten Quantenausbeuten von 37% (21), 51%
(22) und 50% (23). Die Emissions- und Absorptionsspektren sind in Abbildung 47 gezeigt.
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Abbildung 47: Absorptions- und Emissionsspektren von 21, 22 und

Wadhrend die Absorptionsmaxima von 22 und 21 identisch sind (339 nm) zeigt 23 ein
Absorptionsmaximum bei 296 nm. Die Emissionsspektren dhneln sich stark mit Maxima bei
353 nm (21), 360 nm (22) und 362 nm (23). Auffallig ist die schmale Halbwertbreite der
Fluoreszenz von minimal 31 nm fir 22. Fiir die Anwendung in Displays werden Emitter mit
schmalen Emissionsbanden benotigt. Deswegen wird intensiv nach Verbindungen mit
schmalen Fluoreszenzsignalen im blauen Spektralbereich gesucht. Der Goldstandard in dieser
Hinsicht ist E11 (Abbildung 11, Kapitel 1.5.2) von Hatekeyama mit einem Halbhéhenbreite der
Fluoreszenz von 28 nm.%® 22 zeigt vergleichbar kleine Werte fiir die Halbhdhenbreite der
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Fluoreszenz und ist damit ein vielversprechender Kandidat fiir Heteroatom-dotierte
organische Emitter.
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3.3.2 Untersuchung  des  Einflusses der  Bor-gebundenen
Substituenten auf die optoelektronische Eigenschaften des
BNB-Systems

Um die Struktur-Eigenschafts-Beziehungen der BNB-dotierten PAKs zu untersuchen, wurden
eine Auswahl an Derivaten synthetisiert. Die entwickelte Syntheseroute fiir BNB-Phenalene
ermoglicht eine modulare Variation der Reste, sowohl am Stickstoffatom als auch an den
Boratomen. Als Startmaterial kommt 11 oder 18 zum Einsatz.

Zunachst wurden die Substituenten am Boratom variiert. Wie in den vorrangegangenen
Experimenten gezeigt, kann 11 mit einem Mesitylgrignard mesityliert werden. Die
anschlieRende Umsetzung von 18 mit einem primaren Amin wie Methylamin liefert das BNB-
Phenalen 22.

Um den Effekt der para-Substituenten der Mesitylgruppen zu untersuchen, wurde 11 in einer
Eintopfreaktion mit vier Aquivalenten eines substituierten Mesitylgrignards RMesMgBr, einem
Uberschuss TMS-Cl und vier Aquivalente einer Methylamin-Lésung umgesetzt (Abb. 48).

H 1. RMesMgBr (4 equiv) R R
H.~~ H 2. TMS-CI (10 equiv) CH;3
N 3. MeNH, (4 equiv) N
A .
THF, RT O O
24 R=0OMe
1 25 R = Carbazol

Abbildung 48: Synthese der beiden Derivate 24 und 25 durch Variation des verwendeten
Grignardreagenzes in einer Eintopfreaktion.

Auf diese Weise konnten die beiden Derivate 24 und 25 dargestellt und charakterisiert. Die
Strukturen sind in Abbildung 49 gezeigt.
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25

Abbildung 49: Strukturen von 24 (oben) und 25 (unten).

Die B-N Bindungsldngen (24: 1.426(3) A, 25: 1.430(3),) haben sich im Vergleich zu 22 nicht
verandert. Auch die Linge der B-C(Mes) Bindung bleibt von der Verdnderung der
Mesitylsubstituenten unbeeinflusst. Die Absorptions- und Emissionsspektren von 22, 25 und

24 sind in Abbildung 50 gezeigt.
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Abbildung 50: Absorptions- und Emissionsspektren von 22,

Der elektronenschiebende Effekt der substituierten Mesitylgruppen schlagt sich in einer
bathochromen Verschiebung der Emissionswellenlange wieder. Fir 24 wird mit einem

Emissionsmaximum bei 375 nm eine bathochrome Verschiebung von 15 nm im Vergleich zu
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22 beobachtet. Die Halbhohenbreite der Fluoreszenz betrdagt 45 nm und ist damit 14 nm
breiter als in 22. Die Quantenausbeute betrdgt 8%. Fiir 25 betragt die bathochrome
Verschiebung 20 nm. Das Emissionsmaximum liegt bei 380 nm. Die Die Halbhéhenbreite der
Fluoreszenz verandert sich um Vergleich zu 24 nicht. Die Quantenausbeute betragt 26%.
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3.3.3 Untersuchung des Einflusses der Stickstoff gebundenen

Substituenten auf die optoelektronische Eigenschaften des

BNB-Systems

Als ndchstes wurden der Einfluss der Substituenten am Stickstoffatom untersucht. Dafur
wurde das Amin variiert. Der Einsatz von 1,4-Diaminobenzol liefert die beiden N-erweiterten
BNB-Phenalene 26 und 27. Eine optimierte Synthese liefert Ausbeuten von 24% (26) und 36%
(27) fur die beiden Derivate. Dazu wurde 18 10 h mit 12 Aquivalenten 1,4-Diaminobenzol in
einer n-Hexan/THF Mischung zum Sieden erhitzt. Die Synthese ist in Abbildung 51 gezeigt. In

Abbildung 51A ist die Struktur von 27 gezeigt.

H. _H

N M

H

Mes. /~ \ _Mes 1,4-Diaminobenzol

N (12 equiv)

H > +

OO n-Hexane/THF, 60 °C Mes_ __N___Mes M
26

24%

18

b

es” "N° "Mes

a2V

N Mes

Ny o VN . o

es

27
36%

Abbildung 51: Synthese von 26 und 27 durch Reaktion von 18 mit 12 Aquivalenten 1,4-

Diaminobenzol in n-Hexan/THF bei 60°C fiir 10h.

C28

27

Abbildung 51A: Struktur von 27.
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Die Bindungslangen in 27 betragen B(1)-N(1) = 1.445(8) A, B(1)-C(1) = 1.557(8) A, B(1)-C(21) =
1.596(9) A und N(1)-C(11) = 1.465(10) A.

Die Substitution am Stickstoffatom verandert die optischen Eigenschaften der beiden neuen
Derivate. Die Absorptions- und Emissionsspektren sind in Abbildung 52 gezeigt.
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Abbildung 52: Absorptions- und Emissionsspektren von 22, 26 und 27.

Die Substitution an den Stickstoffatomen fihrt zu einer bathochromen Verschiebung der
Fluoreszenzmaxima von 26 und 27. 26 fluoresziert bei einem Maximum von 470 nm. Die
Halbhohenbreite der Fluoreszenz betragt 95 nm. Dies entspricht einer bathochromen
Verschiebung des Fluoreszenzmaximums von 110 nm im Vergleich zum Stammsystem 22. Die
Quantenausbeute fir 26 betragt 21%.

27 zeigt ein Fluoreszenzmaximum bei 398 nm mit einer Halbhdhenbreite der Fluoreszenz von
69 nm. Dies entspricht einer bathochromen Verschiebung des Fluoreszenzmaximums von 38
nm im Vergleich zum Stammsystem 22. Die Quantenausbeute betragt 27%. Eine weitere
denkbare Variation der elektronischen Eigenschaften des BNB-Phenalens ist eine inverse NBN-
Dotierung mit zwei Stickstoffatomen und einem Boratom.
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3.3.4 Synthese von NBN-dotierten Phenalenen

Die Gegenlberstellung der optoelektronischen Eigenschaften von BNB-Phenalen und NBN-
Phenalen ist von grundlegendem wissenschaftlichem Interesse. Abbildung 53 zeigt die Struktur
von 22 und die inverse Struktur des NBN-dotierten Phenalens 28.

| | Mes
M N M |
es.__N__ _Mes | ~N-ENT
22 28

Abbildung 53: Struktur von BNB 22 und NBN 28.

28 wurde retrosynthetisch analysiert. N,N -Dimethyl-1,8-diaminonaphthalin (29, Abb. 54)
konnte analog zu Arbeiten von Alder dargestellt werden.*® Durch die Umsetzung mit MesBCl,
konnte die Zielstruktur 28 in 73% Ausbeute synthetisiert werden. Die Synthese ist in Abbildung
54 gezeigt.

“NHHNS  1-MesEC; (1.5 equiv) Mes
2. NEt3 (1.5 equiv) SNOONT
OO Toluene, -78 °C bis RT OO
29 28
73%

Abbildung 54: Synthese von 28 durch Umsetzung von N,N -Dimethyl-1,8-Diaminonaphthalin
(29) mit Dichlormesitylboran und Triethylamin in Toluol bei -78 °C.

Durch Abdampfen einer Losung von 28 in n-Hexan konnten Einkristalle erhalten werden. Es
kann festgehalten werden, dass Kristallisationsansatze aus n-Hexan haufig gute Ergebnisse fir
die bisher gezeigten Verbindungen lieferten. Dazu wurden etwa 0,7 mL einer konzentrierten
Losung in einem Glaszylinder (V = 1 mlL) gefillt. Der befillte Zylinder wurde in einem
Schraubdeckelglas platziert. Um ein langsames Abdampfen zu gewahrleisten wurde das
Schraubdeckelglas leicht verschlossen. Fiir den Kristallisationsprozess wurde der Ansatz an
einem ruhigen Platz flir einige Tage gelagert. Die Struktur von 28 ist in Abbildung 55 gezeigt.
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Abbildung 55: Struktur von 28.

Die B-N-Bindungsldngen betragen 1.419(6) A (vgl. 22 1.431(2) A). Die B-C-Bindungslinge
betragt 1.575(1) A (Vgl. 22 1.575(1) A). Der Torsionswinkel der Mesitylgruppen betragt
86.87(3). Das Boratom zeigt eine breite Resonanz bei 32 ppm im 'B-NMR. Das *H-NMR ist in
Abbildung 56 gezeigt.
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Abbildung 56: *H-NMR (CsDs, 500.2 MHz) von 28.

Die sechs Protonen des Naphthalinriickgrats zeigen Resonanzen bei 7.31 ppm und 6.36 ppm.
Die beiden aromatischen Protonen der Mesitylgruppen zeigen ein Singulett bei 6.82 ppm. Die
aliphatischen Protonen zeigen drei Resonanzen bei 2.62 (6H, N-CHs), 2.22 (3H, Mes-CHs-p) und
2.08 (6H, Mes-CHs-0) ppm.
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Abbildung 57 zeigt die Absorptions- und Emissionsspektren von 28 und 22. Das
Emissionsmaximum von 28 liegt bei 381 nm mit einer Halbhohenbreite der Fluoreszenz von 29
nm. Das entspricht einer bathochromen Verschiebung von 21 nm im Vergleich zu 22. Die

Quantenausbeute betragt 60%.
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Abbildung 57: Absorptions- und Emissionsspektren von 22 und 28.

Von der neuen NBN-Phenalen Struktur wurden zwei weitere Derivate synthetisiert. Dazu
wurde in einem ersten Schritt 30, analog zu Arbeiten von Lee'!” und Iwadate’®, dargestellt
(Abb. 58). 30 kann in hohen Ausbeuten ausgehend von der literaturbekannten Verbindung
N,N -Dimethyl-1,8-Diaminonaphthalin (29) dargestellt werden (Abb. 58). 30 zeigt eine
Emissionsmaximum bei 465 nm. Die Quantenausbeute betragt lediglich 1%. Ausgehend von 30
koénnen substituierte NBN-Phenalene realisiert werden. Durch den Einsatz eines substituierten
Mesitylgringards und TMS-Cl konnte 31 dargestellt werden. Die Synthese und die Struktur von

31 sind in Abbildung 58 gezeigt.
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SMe,-EH; (2 equiv) SN N

OO DCM, -78 °C bis RT OO

29 30
91%

“NHHN"

Nmez

| 1. p-Me,NMesMgBr (1.5 equiv)
N N~ 2. TMS-CI (5 equiv)

OO THF, -78 °C bis RT

30

NSNS
31

Abbildung 58: Zweistufige Synthese von 31.

Die Fluoreszenzquantenausbeute von 31 liegt bei 50%. Die Absorptions- und
Emissionsspektren von 28 und 31 sind in Abbildung 59 zu sehen.
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Abbildung 59: Absorptions- und Emissionsspektren von 31 und 28.
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Die Absorptions- und Emissionsspektren von 31 (Emax = 382 nm, FWHM = 31 nm) und 28 (Emax
= 381 nm, FWHM = 29) verdeutlichen den geringen Einfluss der NMe,-Gruppe in der para-
Position der Mesitylgruppe auf die Fluoreszenzeigenschaften. Letztlich ist dies die maximal
mogliche bathochrome Verschiebung der Fluoreszenz bei zugleich schmaler Halbwertbreite,
die im neuen BNB/NBN-System realisiert werden konnte.
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3.4 Optoelektronische Daten und Untersuchung des

Reduktionsverhaltens

Mit den in Kapitel 3.4 gezeigten Verbindungen ist die Familie der Heteroatom-dotierten

Aromaten um elf Verbindungen reicher. Zehn stabile Derivate wurden optoelektronisch

vermessen. Die gemessenen Werte sind in Tabelle 2 zusammengefasst.

Tabelle 2: Photophysikalische und elektrochemische Daten der in dieser Arbeit dargestellten

BNB- und NBN Phenalene.
elektrochemischen in THF durchgefihrt.

Die optischen

Messungen wurden

in n-Hexane,

die

Aabs [nm] (@l Aonset Aex Aem ®pL [%]l] Stokes shift  FWHM  Euomo/ELumo E12[V]  Ecort[eV]le]
[cm-1]ldl [nm]te]

(e[M1cm™])  [nm]b! [nm]  [nm][ [eV]if]
21 339 (14920) 349 340 353 25 1126 38 -6.20/-2.65 -2.15 3.55
22 339(11138) 347 307 360 40 1721 31 -6.01/-2.44 -2.36 3.57
23 296 (17908) 304 276 362 50 6103 39 -6.34/-2.26 -2.54 4.08
26 340 (15749) 348 412 470 21 8135 95 -5.95/-2.39 -2.41 3.56
27 341 (21096) 351 353 398 27 4200 69 -6.03/-2.50 -2.30 3.53
24 320 (12568) 349 344 375 8 4583 45 -5.94/-2.39 -2.41 3.55
25 293 (744929 349 359 380 26 7814 45 -6.08/-2.53 -2.27 3.55
28 329 (9300) 365 356 381 60 4148 29 +0.11 3.40
31 330 (22900) 365 366 382 60 4125 31 +0.22 3.40
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30

310 (3600) 369 360 386 50 6351 31 irrever 3.36
sible

[a] Resolved vibrational fine structure. [b] Each onset wavelength (Aonset) was determined by constructing a tangent on the
point of inflection of the bathochromic slope of the most red-shifted absorption maximum. [c] Quantum yields were
determined by using a calibrated integrating sphere. [d] Stokes shifts represent the difference between each longest
wavelength absorption maximum and the corresponding shortest wavelength emission maximum. [e] full-width at half-
maximum; measured in c-hexane. [f] Enomo = ELumo— EoPt, ELumo = —4.8 eV-E1/2Rd! (FcH/FcH* = -4.8 eV vs vacuum level). [g]
Optical band gap EcoPt = 1240/ Aonset.

Die BNB- bzw. NBN-Phenalene weisen Absorptionsmaxima im Bereich von 293 nm bis 341 nm
auf. Die kurzwelligsten Absorptionsmaxima wurden fir 23 (296 nm) und 25 (293 nm)
beobachtet. Die langwelligsten Absorptionsmaxima wurden fiir 26 (340 nm) und 27 (341 nm)
beobachtet. Die Emissionsmaxima liegen im Bereich von 470 nm bis 353 nm. Die kurzwelligsten
Emissionsmaxima wurde fir 21 (353 nm), 22 (360 nm) und 23 (362 nm) beobachtet. Die
langwelligsten Absorptionsmaxima wurden fir 27 (398 nm) und 26 (470 nm) beobachtet.
Verglichen mit dem Stammsystems 22 geht flir 27 und 26 die bathochrome Verschiebung des
Emissionsmaximums mit einer deutlichen Verbreitung der Emissionsbande einher. Die
Halbhohenbreiten der Fluoreszenz liegen zwischen 29 nm fiir 28 und 95 nm fiir 26. Die
Quantenausbeuten reichen von 8% fiir 24 bis zu 60% fir 28.

Alle sieben BOB- und BNB-Phenalene zeigen in einer Cyclovoltammetrie reversible
Reduktionsereignisse. Die gemessenen Halbstufenpotentiale reichen von -2.15 V fiir 21 und
-2.27 V fiir 25 bis -2.54 V fiir 23. Dem entgegen steht das Redoxverhalten der NBN-Phenalene.
Diese zeigen reversible Oxidationsereignisse bei +0.11 V fiir 28 und +0.22 V fir 31. Die
Cyclovoltammogramme von 22 und 28 sind in Abbildung 60 gezeigt.

Mes.__N_._ _Mes
NN 22
28
1.0 0.5 0.0 05 -10 -1.0 1.5 2.0 25 -3.0
E (V) vs. FcH/FcH* E (V) vs. FcH/FcH*

Abbildung 60: Cyclovoltammogramme von 22 und 28.

Die beiden Cyclovoltammogramme von 22 und 28 verdeutlichen den Einfluss der Heteroatome
auf die elektronischen Eigenschaften der dotierten PAKs. 28 ist isoelektronisch zum
Phenalenylanion und kann reversibel oxidiert werden. 22 hingegen ist isoelektronisch zum
Phenalenylkation und kann reversibel reduziert werden.

Die elektronischen Eigenschaften und das Reduktionsverhalten von 22 wurde tiefergehend
untersucht. Coulometrische Messungen lieferten Werte von 1.3 bis 1.8 Elektronen/Molekdl
fur die reversible Reduktion bei E1,%¢ = 2.36 V. Zeitgleich zur Coulometrie wurde die Reaktion
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spektroskopisch durch Absorptionsmessungen verfolgt. Abbildung 61 zeigt die UV/Vis-
Absorptionsspektren wahrend der elektrochemischen Reduktion.
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Abbildung 61: Elektrochemische Reduktion von 22.

Mit fortlaufender Reaktionsdauer verliert das Absorptionssignal von 22 bei 339 nm an
Intensitat, wahrend mehrere breite Absorptionsbanden bei 293 nm und 415 nm auftauchen.
AulRerdem werden zwei isosbestische Punkte bei 301 nm und 347 nm beobachtet. Das spricht
flr eine sauber Umsetzung von 22 in eine einzelne neue Spezies. Im Anschluss wurde dieselbe
Probe elektrochemisch oxidiert. Der Reaktionsverlauf wurde ebenfalls durch
Absorptionsspektroskopie verfolgt. In Abbildung 62 ist zu sehen wie im Verlauf der Oxidation
die Absorptionsbanden der reduzierten Spezies verschwinden und 22 zurlickgewonnen wird.

IR

— 10 Minuten
—— 14 Minuten
12 Minuten

26 Minuten

e 50 Winuten

15

Intensitat

05

51 351 451 551 651 751
A [nm]

Abbildung 62: Elektrochemische Oxidation der zuvor aus 22 dargestellten reduzierten Spezies.

Nach diesen ermutigenden Ergebnissen sollte die reduzierte Spezies praparativ dargestellt
werden.
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3.4.1 Untersuchung des Reduktionsverhaltens von BNB im
praparativen Malstab

Um die unbekannte reduzierte Spezies praparativ darzustellen, wurde 22 mit einem
Uberschuss Kalium in THF reduziert. Die dunkle Losung zeigte sowohl Resonanzen in NMR-
Experimenten als auch in EPR-Experimenten. Samtliche EPR-Messung sowie deren Auswertung
wurden von unserem Kooperationspartner Thilo Hetzke (Goethe-Universitat Frankfurt am
Main/Deutschland) durchgefiihrt. Kristallisationsversuche lieferten bedauerlicherweise nur
mikrokristallines Material von unzureichender Qualitat far eine
Einkristallrontgenstrukturanalyse. Das teilkristalline Material wurde mit einer supraleitenden
Quanteninterferenzeinheit (superconducting quantum interference device, SQUID) untersucht.
Durchgefiihrt und ausgewertet wurden die SQUID-Messungen von unserem
Kooperationspartner Dr. Bernd Wolf (Goethe-Universitat Frankfurt am Main/Deutschland).
Dazu wurden zwei unabhdngige mikrokristalline Proben des Reduktionsprodukts von 22
untersucht. Beide Proben wurden in einer mit Argon betriebenen Glovebox in Quartzrohren
abgefillt und anschlieBend abgeschmolzen. Die Proben wurden bei einem Magnetfeld von B
= 0.1 T in einem Temperaturbereich von 2 K bis 300 K vermessen. Die Magnetisierung wurde
bei T =2 Kund B <3 T bestimmt. Die Messungen ergaben, dass es sich bei lediglich 5 + 1% des
Materials um radikalische Verbindungen mit einem Elektronenspin von S = 1/2 handelt (fur
Details siehe experimentellen Teil dieser Arbeit).

H-NMR-, 1*B-NMR-, 3C-NMR- und 2D-NMR-Experimente legen nahe, dass es sich bei den 95%
+ 1% closed shell Material um das Anion K[33] handelt (Abb. 63). Im !B-NMR werden zwei
Resonanzen bei 40.9 ppm und 36.8 ppm beobachtet. Das Naphthalinriickgrat zeigt finf
Resonanzen mit einer Intensitdt von 1 und eine Resonanz bei 3.97 ppm mit einer Intensitat
von zwei. Fiir die Mesitylgruppen werden ebenfalls zwei Signalsdtze beobachtet.
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Abbildung 63: *H-NMR Spektrum (CsDs, 500.2 MHz) von K[33].
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Durch Zugabe eines Tritylkations kann K[33] wieder in 22 iberfihrt werden. Abbildung 64 zeigt
(i) die Reduktion von 22 zum Radikal K[32], (ii) die Folgereaktion des Radikals zu K[33] und (iii)
die Rickfiihrung in 22 durch Hydridabstraktion mit einem Tritylkation.

K
| |
Mes.__N___Mes K (20 equiv) Mes.__N___Mes
DO NN OO
22 K[32]
A
Ph;CH .\ THF, RT
13d
\- Ph,C*
| K
Mes.__N___Mes
|

C
H,

K[33]

Abbildung 64: Durch Reduktion mit elementarem Kalium in THF kann 22 zum
Phenalenylradikalanion K[32] reduziert werden. In THF reagiert K[32] zu K[33]. Durch Zugabe
eines Tritylkations kann K[33] wieder in 22 iberfihrt werden.

Abbildung 65 zeigt die *H-NMR Spektren von einer Reaktionslésung von K[33] und PhsC* (oben)
und die beiden unabhéngigen Spektren von Triphenylmethan (mitte) und 22 (unten).

| K

£ |}
Cc

PhsCH

T | 1 22

8.S 8.0 7.5 7.0 6.5 6.0 5.5 5.0 “ ?.5 < 4.0 3.5 3.0 2.5 2.0 1.5 1.0 0.

Abbildung 65: 'H-NMR Spektren von der Reaktionslésung von K[33] und PhsC* (oben), PhsCH
(mitte) und 22 (unten) in C¢De.
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Zur Untersuchung des Radikals K[32] wurde 22 in THF mit Kalium reduziert und eine verdiinnte
Losung in einer abgeschmolzenen Quarzrohre mit einem CW-EPR Spektrometer vermessen.

Abbildung 66 zeigt das gemessene EPR-Spektrum von K[32], die verwendeten
Kopplungskonstanten und das berechnete, einfach besetzte Molekilorbital (single occupied
molecular Orbital, SOMO) (gauge-independent atomic orbital (GIAO) PBEQ/def2-
TZVP(CPCM(THF))//PBEh-3c(COSMO(THF))). Die quantenchemische Berechnung des SOMOs
wurde von unserem Kooperationspartner Markus Bursch (Rheinische Friedrich-Wilhelms-
Universitat Bonn/Deutschland) durchgefiihrt.

=

experiment
simulation

Nl

3280 3300 3320 3340 3360

B,/ G
A‘\H,CH]
NAMN
Ap Ag
B B
Aqan =15G
Ag =23G
At Aang AtHcHs =1.2G
A Aoy =496G Pczr =18.3%
H3 Amg Ampae =106 Pcae =3.8%
A g Aqns A1H,4,~y‘, =42G Pcars =15.7%

Abbildung 66: EPR Spektrum von K[32] (Iw = 0.0959 mT (Gaussian) / 0.0235 mT (Lorentzian),
RMSD = 0.0168), Kopplungskonstanten (A), Aufenthaltswahrscheinlichkeiten (p) und das
berechnete SOMO.

Die bestens Simulationsergebnisse lieferte ein Voigtian line broadening model (Gaussian: 0.39
G, Lorentzian: 0.75 G). Damit wurde ein G-Wert von gso = 2.0022 bestimmt. Die
Kopplungskonstanten sind Aian=1.5G, As =2.3 G, Ain,ci3=1.2 G, A1n2/7=4.9G, A1n356=1.0G,
Ain,a5 = 4.2 G. GemaR der McConell Gleichung sind die Kopplungskonstanten proportional zur
Aufenthaltswahrscheinlichkeit des ungepaarten Elektrons.*® Fur die
Proportionalititskonstante wurde ein Wert von Q = -27 G angenommen.'? Daraus ergeben
sich Aufenthaltswahrscheinlichkeiten von pc,/7= 18.3%, pc3/s= 3.8% und pc2/7 = 15.7%. Damit
ist die Aufenthaltswahrscheinlichkeit des ungepaarten Elektrons deutlich héher in den para-
und den ortho-Positionen. Diese Beobachtung deckt sich mit der beobachteten Reaktivitat des
Radikals (vgl. Abbildung 64).
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4 Zusammenfassung

Elektronische Gerate sind fester Bestandteil der Welt des 21. Jahrhunderts. Die systematische
Darstellung und Charakterisierung neuer Materialien fihrt zu einem kontinuierlichen
Wissenszuwachs. Fir Anwendungen im Bereich der Leistungselektronik haben sich organische
Verbindung als besonders geeignet erwiesen. Der Einsatz von organischen Verbindungen
ermoglicht die Darstellung komplexer, mehrschichtiger, organischer Leuchtdioden (organic
light emitting diode, OLED). Diese zeigen hervorragende Eigenschaften fiir Anwendungen im
Bereich der Display- und Beleuchtungstechnik.

Die bestimmenden Eigenschaften der organischen Komponenten sind ihre Stabilitdt und ihr
optoelektronisches Verhalten. Aus diesem Grund stehen Heteroatom-dotierte, polyzyklischen
aromatischen Kohlenwasserstoffe (PAK) im Fokus der Forschung. Durch mehrfache Dotierung
mit Donor- und Akzeptoratomen konnten besonders effiziente Fluoreszenzfarbstoffe flir OLED
Anwendungen dargestellt werden.

Als neutrale Akzeptoratome eigen sich Boratome. Als erstes Element der flinften Hauptgruppe
sind die neutralen Derivate des Bors Elektronenmangelverbindungen. Durch sterische oder
elektronische Stabilisierung konnen stabile, neutrale Derivate erzeugt werden.

Fiir eine anwendungsorientierte Synthese organischer Fluoreszenzfarbstoffe wird ein
grundlegendes Verstdandnis der realisierbaren Synthesewege sowie der Struktur-
Eigenschaftsbeziehungen der potenziellen Verbindungsklassen benétigt.

In dieser Arbeit wurde 1,8-Diboranaphthalin (11) als bislang unbekanntes zweifach boryliertes
PAK identifiziert. Durch den Einsatz von LiAlHs und Trimethylchlorsilan konnte 11 in guten
Ausbeuten und exzellenten Reinheiten aus der bekannten Boronsdure 9 dargestellt werden.
Die Aufreinigung erfolgte durch Sublimation bei vermindertem Druck und lieferte bis zu
500 mg kristallinem Material pro Reaktionsansatz. Durch den Einsatz eines Mesitylgrignards
und der anschlieffenden Zugabe von Trimethylchlorsilan konnten die beiden terminalen Bor-
gebundenen Wasserstoffatome durch Mesitylgruppen substituiert werden (Abb. 67).

1. LiAlH, (3.3 equiv)
Et,0, 0 °C bis RT

. : H H
Ho. o on ZWeSIZ(IeUN) —y TN H 1. MesMgBr (4 equiv) Mes. 0\ Mes
20, - is P, 2. Me,SiCl (10 equiv) Ny
= H
OO THF OC@
9 1 18
65% 96%

Abbildung 67: Synthese von 18 durch die Reduktion von 9 mit LiAH4/TMS-Cl und anschlieBende
Umsetzung von 11 mit MesMgBr/TMS-CI.

Die in Abbildung 67 gezeigte zweistufige Syntheseroute liefert das mesitylierte Diboran 18 in
62% Ausbeute. Die Stabilisierung durch die beiden Mesitylgruppen ermdoglicht eine reduktive
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Bor-Bor Bindungskniipfung durch Umsetzung von 18 mit elementarem Kalium in THF. Die
Synthese ist in Abbildung 68 gezeigt.

H H 2K
Mes. - \__Mes K (20 equiv) Mes ! '_Mes
N THF, RT -
9¢ -
18 K,[19]

Abbildung 68: Reduktive Bor-Bor-Bindungskniipfung in 18 durch Reduktion mit elementarem
Kalium in THF.

Die Reduktion von 18 mit elementarem Kalium ist eines der seltenen Beispiele fir eine
intramolekulare Bor-Bor-Bindungskniipfung durch die Reduktion von Diboranen. Es
verdeutlicht besonders anschaulich die besondere elektronische Situation von Boranen. Die
drei Strukturen von NaphBB-H, 15, NaphBB-Mes, 22 und [K]NaphBB-Mes,;* 23 sind in
Abbildung 69 gezeigt.

A
\/

11 18 K,[19]

Abbildung 69: Strukturen von 11, 18 und 19.

Neben dem rein bindungstheoretischem Interesse an elektronenarmen Diboranen kann der
Elektronenmangel in 11 und 18 genutzt werden, um eine Reihe strukturverwandter BOB bzw.
BNB-dotierter Phenalene darzustellen. Das auf diese Weise zugdngliche, dotierte BNB-
Phenalengerdiist ist in Abbildung 70 gezeigt.

E45

Abbildung 70: Grundstruktur der in dieser Arbeit dargestellten ENB-Phenalene (E45).
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Durch die Umsetzung von 18 mit Wasser kann das BOB-Phenalen 21 realisiert werden. Der
Einsatz von Aminen ermoglicht die Synthese einer Reihe von BNB-Derivaten. Uber die Wahl
des Amins kann der Rest am Stickstoffatomen variiert werden (Abb. 71).

H Ry
Mes. ~ \__Mes N
Ry-NH, s._.N.
B “
18
Mes. _O.__Mes
Mes”™ "N~ "Mes
21
H |
Mes. N. Mes Mes.__N__ _Mes Mes._ Mes. _N___Mes
23 22 26 27

Abbildung 71: Synthese und Strukturen der in dieser Arbeit dargestellte und charakterisierten
O~ /ENt-Phenalene.

Darliber hinaus konnten in Eintopf-Synthesen die Reste an den beiden Boratomen variiert
werden. Abbildung 72 zeigt die Synthese der beiden am Boratom substituierten BNB-
Phenalene 24 und 25. Die Synthese erfolgte ausgehend von 11 mit einem substituierten
Mesitylgrignard, Trimethylsilylchlorid und Methylamin (Abb. 72).
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1. RgMgBr (3.5 equiv)

H 2. Me;SiCl (10 euqiv) |
H. /™, .H 3. CH3-NH, (4 equiv) Rg.,-N._.Re
N4 >
H
THF/"Hexan OO
11 35

RedR s g@g
99

24 25

Abbildung 72: Eintopf-Synthese von 24 und 25 aus 11 durch Umsetzung mit einem
substituierten Mesitylgrignard, Trimethylsilylchlorid und Methylamin.

Um ein moglichst vollstandiges Bild der Eigenschaften dieser neuen Stoffklasse zu erhalten,
wurden zusatzlich drei NBN-Phenalene dargestellt und charakterisiert. Die drei Strukturen und
die analoge BNB-Phenalen 22 sind in Abbildung 73 zu sehen.
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Abbildung 73: Strukturen von drei dargestellten NBN-Phenalene und der Strukturvergleich von
NBN und BNB.

Die drei NBN-Phenalene 28, 30 und 31 ermdglichen den direkten Vergleich einer BNB-
Dotierung mit einer NBN-Dotierung.

AbschlieBend wurde das Reduktionsverhalten von 22 im Detail untersucht. Durch Reduktion
mit elementarem Kalium konnte 22 zum Radikal K[32] reduziert werden. K[32] wurde durch
EPR-Messungen charakterisiert. In THF reagiert es unter formaler Addition eines
Wasserstoffradikals zum Anion K[33]. Durch Zugabe eines Tritylkations kann K[33] wieder in
22 Uberfihrt werden. In Abbildung 74 ist die Reduktion von 22, die Addition des
Wasserstoffradikals zu K[33] und die Rickfiihrung durch Hydridabstraktion mit einem
Tritylkation, sowie das EPR-Spektrum von K[32] gezeigt.

K
| |
M N M . Mes. _N___Mes A
es.g-N.g-Mes K (20 equiv) experiment
> simulation
mee )
22 K[32]
Ph3;CH ,\ THF, RT
13d
N~ Phyc*
|
Mes_.__N___Mes
|
0
Cc

Ha 3280 3300 3320 3340 3360
K[33] B,/ G

Abbildung 74: Reduktion von 22 mit elementarem Kalium zu K[32]. Die Folgereaktion des
Radikals K[32] lieferte K[33]. Mit einem Tritylkation konnte K[33] in 22 Uberflihrt werden
(links), EPR-Spektrum und Simulation von K[32] (rechts).
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Fir die Aufklarung des Reduktionsverhaltens von 22 wurde auf Cyclovoltammetrie,
Coulometrie, EPR-Messungen, SQUID-Messungen, NMR-Experimente und quantenchemische
Berechnungen zuriickgegriffen.

In dieser Arbeit konnte 1,8-Diborylnaphthalin (11) praparativ in einer Stufe und 65% Ausbeute
aus dem literaturbekannten Boronsdureanhydrid 9 dargestellt werden. 11 ist das zweite
bekannte, aromatisch verbrickte Derivat des Diborans B,Hes. 11 kann als Startverbindung fiir
eine Reihe strukturverwandter BNB-dotierter Phenalenderivate verwendet werden. Dazu
werden zwei der vier Bor-gebundenen Protonen durch die Umsetzung mit einem
Mesitylgrignard und Trimethylsilylchlorid substituiert. Die Umsetzung mit Wasser bzw. Aminen
liefert BOB- bzw. BNB-Phenalene unter Freisetzung von elementarem Wasserstoff. Alle, auf
diese Weise dargestellten Verbindungen, zeigen reversible Redoxeigenschaften und
Photolumineszenz mit zum Teil besonders scharfen Emissionssignalen mit Halbhéhenbreiten
von bis zu 31 nm. Zusatzlich wurden drei analoge Vertreter einer NBN-Phenalen Spezies
dargestellt und charakterisiert. Die entgegengesetzte Dotierung &duBert sich in einem
grundlegend verschiedenem Redoxverhalten. AbschlieBend wurde die Reduktion des BNB-
Phenalens 22 untersucht. Dabei gelang es das Radikal K[32] zu charakterisieren und seine
Abbaureaktion in THF aufzuklaren.
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5 Experimenteller Teil

Alle Experimente wurden mittels Schlenk-Technik unter einer Stickstoffatmosphare oder in
einer Glovebox mit inerter Argonatmosphare durchgefiihrt. Et,O, THF und Benzol wurden (iber
Natrium/Benzophenon getrocknet und anschlieRend destilliert. n-Pentan und n-Hexan wurden
Gber Natrium getrocknet und anschlieRend destilliert. DCM und Acetonitril wurde tiber CaH,
getrocknet und anschlieffend destilliert. TMS-Cl wurde (iber CaH, getrocknet und anschliefSend
destilliert. B(OMe)s; wurde Gber Na getrocknet und anschlieRend destilliert. CsDe wurde (iber
Molsieb (3 A) getrocknet. 1,8-Diiodnaphthalin’?' und Mes,Zn'?> wurden nach bekannten
Literaturvorschriften dargestellt. Eine Methylamin-Lésung (TCl), (2-Bromphenyl)boronsaure
(Fluorochem), Trityl(tetrapentafluorphenyl)borat (ABCR) und eine LiAlHs;-LOsung (Sigma-
Aldrich) wurden kommerziell bezogen und ohne weitere Aufreinigung verwendet. Die NMR-
Spektren wurden bei 298K auf folgenden Spektrometern aufgenommen: Bruker DPX-250,
Avance-300, Avance-500. Die chemische Verschiebung wurde auf die Restsignale des
verwendeten, deuterierten Losungsmittels (*H/*3C{*H}; CDCls: 6 = 7.26/77.16 ppm, CeDs: 6 =
7.16/128.06 ppm) oder auf BFs-Et,0 (*'B: 0.00 ppm) kalibriert. Die Multiplizitit der Signale
wurde wie folgt abgekiirzt: s = Singulett, d = Dublett, dd = Dublett von Dubletts, vt = virtuelles
Triplett, m = Multiplett, br. = breit, n.b. = nicht beobachtet. Signale von borgebundenen
Kohlenstoffatomen sind typischerweise verbreitert und konnten aufgrund des
Quadrupolmoments des Boratoms nicht beobachtet werden. Zur Strukturaufklarung wurden
HHCOSY, "HSQC und ""“HMBC Spektren aufgenommen.

UV/Vis Absorptionsspektroskopie wurde mit einem Varian Cary 50 Scan oder einem Varian
Cary 60 Scan UV/Vis Spektrometer aufgenommen. Die Photolumineszenz (PL) wurde mit
einem Jasco FP-8300 Spektrometer mit einer kalibrierten Jasco ILF-835 100 mm Ulbricht Kugel
gemessen. Die Daten wurden mit dem Jasco FWQE-880 Programm ausgewertet. Die PL
Quantenausbeute wurde wie folgt bestimmt: Jede Probe wurde in einer Cuvette mit Septum
mit Argon entgast. Als Fluoreszenzstandard wurde 9,10-Diphenyldihydrroanthracen
verwendet. Die Quantenausbeute fiir den Fluoreszenzstandard betrug 96% (lit.: 97%).'2*'%* Fur
alle @p. Messungen wurden Losungen mit drei verschiedenen Konzentrationen vermessen
(zwischen 10° und 107 mol/L). Aufgrund von Selbstabsorption wurden bei hdéheren
Konzentrationen geringer Quantenausbeuten beobachtet. Cyclovoltammetrie (CV)
Messungen  wurden in  einer Glovebox bei  Raumtemperatur in  einer
Einkammerdreielektrodenzelle mit einem EG&G Princeton Applied Research 263A
Potentiostaten gemessen. Eine Platin Disk Elektrode (2.00 mm) fungierte als Arbeits-Elektrode.
Als Gegen-Elektrode fungierte ein Platinnetz. Ein Silbernetz diente als Referenz-Elektrode.
Diese war, durch ein Bad in HCI/HNOs (3:1), mit AgCl beschichtet worden. THF wurde Gber Na
getrocknet, destilliert und entgast (dreimal freeze-pump). [nBusN][PFs] (Sigma Aldrich) wurde
zugegeben (0.1 mol L). Die Werte wurden gegen das FcH/FcH* Redoxpaar (FcH = Ferrocen;
Ei= 0 V) kalibriert. Es wurde mit Scanraten zwischen 100 und 400 mV s gemessen.
Hochaufgel6ste Massenspektrometrie (high resolution mass spectrometry, HRMS) wurde im
positiven Modus auf einem Thermo Fisher Scientific MALDI LTQ Orbitrap XL Spektrometer
vermessen. Es wurde eine a-Cyano-4-hydroxyzimtsdure Matrix (HCCA) oder eine 6-Aza-2-
thiothymine (ATT) Matrix verwendet.
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CW-EPR Spektren wurden bei Raumtemperatur auf einem Bruker Elexsys E500 Spektrometer
bei X-Band Frequenzen von 9.338 GHz mit einem Bruker ER 4122 SHQE Resonator
aufgenommen. Die Messungen wurden mit einer Amplitudenmodulation von 0.3 G, einer
Modulationsfrequenz von 100 kHz, einer Zeitkonstante von 5.12 ms und einer
Konvertierungszeit von 10.24 ms aufgenommen. Entlang der X-Achse wurden 2048
Datenpunkte mit einer sweep with von 100 G zentriert auf 3322 G aufgenommen. Es wurde
eine Mikrowellenleistung von 2 mW genutzt. Die Akkumulationszeit der Messungen betrug
etwa dreiRig Minuten.

Fir die EPR Messungen wurde ein Volumen von 20 pL einer Lésung der Reduktion von 22 mit
Kalium in THF oder mikrokristallines Material aus einem Kristallisationsansatz in ein
Quartzréhre (1.8 mm Innendurchmesser) Gberfihrt und mit THF auf circa 500 pL verdiinnt.
AnschlieBend wurde die Quartzrohre mit einem Sauerstoffbrenner abgeschmolzen. CW-EPR
Spektren wurden mit garlic und esfit Funktionen von Matlab toolbox EasySpin simuliert.}®
Ein Voigtian line broadening model (Gaussian: 0.39 G, Lorentzian: 0.75 G) lieferte die besten
Simulationsergebnisse. Basierend auf den Ergebnissen der Simulationen wurde der G-Wert auf
giso = 2.00218 beziffert. Fur die Bestimmung des G-Werts wurde das magnetische Feld zuerst

mit Mn?*-dotierten MgO Pulver (giso =2.00101, aiso = -87.10 G) kalibriert.?®

DC-SQUID Messungen wurden auf einem kommerziell erhdltlichen Quantum Design MPMS-
SQUID Magnetometer gemessen. Zwei mikrokristalline Proben des Reduktionsprodukts von 22
wurden untersucht. Probe 1 (9.0 mg) und Probe 2 (4.0 mg) wurden in einer Glovebox in
Quartzréhren eingefillt und anschlieRend abgeschmolzen. Die abgeschmolzenen
Quartzréhren wurden in einem Standard MPMS Probenhalter angebracht. Messungen als
Funktion der Temperatur im Bereich von 2 K< T <300 K wurden in einem Magnetfeld von B =
0.1 T gemessen. Um den Hintergrund herauszurechnen, wurde die Messung mit und ohne
Probensample durchgefiihrt. Die Magnetisierung wurde bei T =2 K und B < 3 T bestimmt.
Korrekturen fiir den diamagnetischen Beitrag der Proben 1 und 2 wurden mit der Pascal

Konstante durchgefiihrt.127:128129

Zur Bestimmung der elektronischen Struktur des Radikals wurden die G-Werte und HFCs
berechnet (gauge-independent atomic orbital (GIAO) PBEO/def2-TZVP(CPCM(THF))//PBEh-
3c(COSMO(THF))).
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5.1 Nomenclature

Zuordnung der NMR Signale fir alle Verbindungen.
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5.2 Synthese, Aufreinigung und analytische Daten
5.2.1 Synthese von Naphtho(1,8-cd][1,2,6]oxadiborinin-1,3-diol (9):

1. 2.5 equiv "BulLi
2. 4.5 equiv B(OMe); HO.__O.__OH
3. H+/H20 B 8

el mnils e

S$1 9

S1 (16 g, 42 mmol) wurde in einem Schlenkkolben mit zwei Tropftrichtern in Et;0 (250 mL)
gelost. Bei 0 °C wurde eine "Buli-Lésung (1.5 M; 70.20 mL, 105.3 mmol) zugetropft. Die Losung
wurde 20 Minuten bei RT geriihrt. Bei -78 °C wurde Trimethylboronsdureester (21.1 mL, 190
mmol) zugetropft. Die Losung wurde iber Nacht gertihrt. Dabei erreichte sie RT. AnschlieRend
wurde wassrige HCI-Losung (2M; 75 mL) zugegeben. Die Mischung wurde 2 h bei RT gerihrt.
Die Phasen wurden getrennt. Die wassrige Phase wurde mit DCM extrahiert. Die vereinigten
organischen Phasen wurde mit wassriger KOH (2M) extrahiert. AnschlieRend wurde die
wassrige Phase mit DCM gewaschen. Als ndchstes wurde konzentrierte, wassrige HCI-LOsung
zugegeben. Dabei fiel ein farbloser Niederschlag aus. Die Loésung wurde Uber eine Glasfritte
filtriert und mehrmals mit Wasser gewaschen. Der Riickstand wurde in EE gel6st. Die Losung
wurde iber MgS04 getrocknet und filtriert. AnschlieRend wurden alle fliichtigen Bestandteile
im Vakuum entfernt. Zuriick blieb ein farbloser Feststoff. Ausbeute 6.00 g (30.3 mmol, 72%).

1H NMR (500.2 MHz, CDCls): & = 8.20 (dd, 3J(H,H) = 6.8 Hz, 4J(H,H) = 1.0 Hz, 2H; H-2,7), 8.06
(dd, 3J(H,H) = 8.3 Hz, “J(H,H) = 1.1 Hz, 2H; H-4,5), 7.60 (dd, *J(H,H) = 8.3 Hz, *J(H,H) = 6.8 Hz, 2H;
H-3,6).

13c{'H} NMR (125.8 MHz, CDCl3): 6 = 134.8 (C-2,7), 132.6 (C-4,5), 125.9 (C-3,6).

118 NMR (160.5 MHz, CDCl3): 6 = 29.9 ppm.
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5.2.2 Synthese von 1,8-Diborylnaphthalin (11):

H
HO. 0. __OH 1. 3.3 equiv LiAlH, Ho . _H
2. 10 equiv Me;SiCl B_B
- H
e L
9 11

9 (0.500g, 2.53 mmol) wurde in einem 100 mL Schlenkkolben mit einem Tropftrichter in Et,0
(50 mL) gelost. Bei 0 °C wurde eine LiAlHs-Losung (1 M; 8.4 mL, 8.4 mmol) in Et,0 zugetropft.
Dabei fiel ein farbloser Feststoff aus und es entstand ein farbloses Gas. Die Suspension wurde
30 Minuten bei 0 °C gerihrt und anschlieBend Gber Nacht bei RT. Anschliefend wurde TMS-CI
(3.22 mL, 25.3 mmol) bei -78 °C zugetropft. Dabei fiel ein farbloser Feststoff aus. Alle fliichtigen
Bestandteile wurden im Vakuum entfernt. Zuriick blieb ein grauer Feststoff. Das Rohprodukt
wurde im OV bei 80 °C sublimiert. Ausbeute: 250 mg (1.65 mmol, 65%).

'H NMR (500.2 MHz, CsD¢): 6 = 7.87 (d, 3J(H,H) = 6.6 Hz, 2H; H-2,7), 7.72 (dd, 3J(H,H) = 8.3 Hz,
4J(H,H) = 0.6 Hz, 2H; H-4,5), 7.39 (dd, %J(H,H) = 8.2 Hz, 3J(H,H) = 6.7 Hz, 2H; H-3,6), 4.78 (q,
IJ(H,B) = 151 HZ, ZH; BHtermina|), 1.62 (S, Very broad, 2H; BHbridging).

13C{'H} NMR (125.8 MHz, CsDq): & = 144.8 (C-4a,8a), 138.7 (br.; C-1,8), 133.5 (C-2,7), 130.1 (C-
4,5), 126.9 (C-3,6).

118 NMR (160.5 MHz, CsDs): 6 = 13.80 ppm (d, LJ(H,B) = 132 Hz)

EA (%): Calculated for CioH10B, [151.81]: C 79.12, H 6.64; found: C 79.32, H 6.67.
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5.2.3 Synthese von 1,8-Bis(mesitylboryl)naphthalin (18):

H H
H.~—~ H 1. 4 equiv MesMgBr Mes\B/—\B,Mes
B_B 2. 10 equiv Me;SiCl N
H >
OC“ THF OCI
11 18

a): 11 (100 mg, 0.66 mmol) wurde in einem Schlenkkolben vorgelegt. Eine MesMgBr-Losung in
THF (0.87 M; 3.00 mL, 2.63 mmol) wurde zugegeben und die Losung wurde {iber Nacht gerihrt.
TMS-CI (0.84 mL, 6.59 mmol) wurde zugegeben und die Losung wurde tber Nacht geriihrt. Ein
grauer Feststoff hatte sich gebildet. Alle fliichtigen Bestandteile wurden im Vakuum entfernt.
Zurick blieb ein grauer Feststoff. Das Rohprodukt wurde in n-Hexane (20 mL) suspendiert und
anschlieRend tber eine Schlenk-Fritte filtriert. Alle fliichtigen Bestandteile wurden im Vakuum
entfernt. Zuriick blieb ein farbloser Feststoff. Das Rohprodukt wurde im OV bei 80 °C
getrocknet. Ausbeute: 248 mg (0.64 mmol, 96%).

H H
H. /N _H Mes\B/’\B/Mes
B\\H/B 2.3 equiv Mes,Zn - \H/
OO Benzol/THF OO
11 18

b): 11 (31 mg, 0.20 mmol) und Mes,Zn (137 mg, 0.45 mmol) wurden in einem Schlenkkolben
vorgelegt. Benzol (2.5 mL) and THF (0.1 mL) wurden zugegeben und die Losung fiir 6 d bei RT
geruhrt. Alle flichtigen Bestandteile wurden im Vakuum entfernt. Zurilick blieb ein grauer
Feststoff. Das Rohprodukt wurde in n-Hexan (15 mL) suspendiert und tber eine Schlenkfritte
filtriert. Alle flichtigen Bestandteile wurden im Vakuum entfernt. Zurlick blieb ein farbloser
Feststoff. Das Rohprodukt wurde {iber Nacht im OV bei 95 °C getrocknet. Ausbeute: 54 mg
(0.20 mmol, 68%).

1H NMR (500.2 MHz, C¢Ds): 6 = 7.78 (dd, *J(H,H) = 8.2 Hz, J(H,H) = 0.8 Hz, 2H; H-4,5), 7.71 (dd,
3J(H,H) = 6.7 Hz, “J(H,H) = 0.7 Hz, 2H; H-2,7), 7.38 (dd, 3J(H,H) = 6.7 Hz, 3J(H,H) = 8.2 Hz, 2H; H-
3,6), 6.82 (s, 4H; Mes-CH), 4.61 (s, 2H; BH), 2.25 (s, 12 H, Mes-CHs-0), 2.19 (s, 6H, Mes-CHs-p).

13C{'H} NMR (125.8 MHz, CsDs): 6 = 143.5 (C-4a,8a), 141.0 (Mes-C-p), 138.05 (Mes-C-0), 132.4
(C-4,5),130.8 (C-2,7), 130.10 (Mes-C-i), 128.4 (Mes-CH), 127.1 (C-3,6), 23.4 (Mes-CHs-0), 21.26
(Mes-CHs-p).

1B NMR (160.5 MHz, CsD¢): 6 =21.5 ppm (hy, = 528 Hz)

HRMS: Calculated m/z for [CagH29B2]*: 387.24554, found: 387.24480.
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5.2.4 Synthese von 1,3-Dimesityl-1,3-dihydronaphtho[1,8-
cd][1,2,6]oxadiborinine (21):

H
Mes. /~ \__Mes

1. 1.1 equiv H,0 Mes.__O___Mes
B_B 2. 1.1 equiv H,0 B B
H >
O
18 21

Destilliertes Wasser (220 mg, 12.2 mmol) wurde in trockenem THF (45 ml) in einem

Schlenkkolben gelost. 18 (150 mg, 0.39 mmol) wurde in einem zweiten Schlenkkolben

vorgelegt. AnschlieRend wurde die THF/Wasser- Mischung (1.6 mL) zugegeben. Die Losung

wurde drei Tage bei RT geriihrt. Weitere THF/Wasser-Mischung (1.6 mL) wurde zugegeben.

Die Losung wurde einen weiteren Tag bei RT gerihrt. AnschlieBend wurden alle flichtigen

Bestandteile im Vakuum entfernt. Zuriick blieb ein farbloser Feststoff. Das Rohprodukt wurde

per Flash Chromatographie (Kieselgel, c-Hexane:EE = 20:1) aufgereinigt. Ausbeute: 43 mg (0.11

mmol, 30 %). Einkristalle wurden durch Abdampfen einer Lésung von BOB 25 in n-Hexan

erhalten.

1H NMR (500.2 MHz, CDCls): & = 8.10 (dd, 3J(H,H) = 8.1 Hz, J(H,H) = 1.1 Hz, 2H; H-2,7), 7.75
(dd, 2J(H,H) = 8.2 Hz, “J(H,H) = 1.1 Hz, 2H; H-4,5), 7.26 (dd, 3J(H,H) = 8.1 Hz, *J(H,H) = 6.9 Hz, 2H;

H-3,6), 6.90 (s, 4H; Mes-CH), 2.29 (s, 18H; Mes-CHs-0, Mes-CHs-p).

13c{'"H} NMR (125.8 MHz, CDCl3): § = 141.6 (C-2,7), 139.6 (Mes), 139.23 (C-8a), 137.9 (Mes),

134.3 (C-4,5), 132.1 (C-4a), 127.7 (Mes-CH), 126.7 (C-3,6), 22.7 (Mes-CHs), 21.4 (Mes-CHs).

118 NMR (96.3 MHz, CDCls): 6 = 52 ppm (h2 = 912 Hz)

HRMS: Calculated m/z for [CagH25B>0]: 402.23263, found: 402.23177
UV/Vis (c-hexane): Amax (€) = 339 nm (14920 moltdm3cm™)
Fluorescence (c-hexane, Aix = 340 nm): Arax = 353 nm; @pL = 25%

FWHM: 38 nm

Cyclic voltammetry (THF, [nBusN][PFs] 0.1 M, 200 mV s2, vs. FcH/FcH*): E1 =-2.15V
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5.2.5 Synthesis von 1,3-Dimesityl-2-methyl-2,3-dihydro-1H-
naphtho[1,8-cd][1,2,6]azadiborinin(22):

H I
Mes. /~ \__Mes Mes.__N___Mes
BVB 4 equiv CH3;-NH, B~ B
H >
OO "Hexan/THF OO
18 22

18 (330 mg, 0.85 mmol) wurde in einem Schlenkkolben vorgelegt und in n-Hexan (10 mL)
gelost. Eine Losung von Methylamine in THF (2M; 1.7 mL, 3.4 mmol) wurde zugegeben und die
Losung wurde Uiber Nacht bei RT gertihrt. Anschlieend wurden alle fliichtigen Bestandteile
wurden im Vakuum entfernt. Zurick blieb ein farbloser Feststoff. Das Rohprodukt wurde per
Flash Chromatographie (Kieselgel, c-Hexane) aufgereinigt. Ausbeute: 300 mg (0.85 mmaol,
85%). Einkristalle wurden durch Abdampfen einer Losung von BNB 26 in n-Hexan erhalten.

1H NMR (500.2 MHz, C¢Ds): 6 = 7.98 (dd, 3J(H,H) = 6.8 Hz, J(H,H) = 1.1 Hz, 2H; H-2,7), 7.77 (dd,
3J(H,H) = 8.2 Hz, “J(H,H) = 1.1 Hz, 2H; H-4,5), 7.29 (dd, 3J(H,H) = 8.1 Hz, *J(H,H) = 7.0 Hz, 2H; H-
3,6), 6.93 (s, 4H; Mes-CH), 3.03 (s, 3H, N-CHs), 2.32 (s, 6H, Mes-CHs-p), 2.19 (Mes-CHs-0)

13C{'H} NMR (125.8 MHz, CsDq): & = 140.4 (C-2,7), 138.6 (Mes), 137.8 (C-4a,8a), 137.2 (Mes),
134.9 (C-1,8), 133.4 (C-4,5), 132.1 (C-4a,8a), 127.7 (Mes-CH), 126.4 (C-3,6), 36.9 (N-CHs), 22.4
(Mes-CHs-0), 21.4 (Mes-CHs-p).

118 NMR (96.3 MHz, C¢D¢): 6 = 51.1 ppm (h1» = 970 Hz)

HRMS: Calculated m/z for [CaoH31B2N]: 415.26426, found: 415.26172
UV/Vis (c-hexane): Amax (€) = 339 nm (11138 moltdm3cm™)
Fluorescence (c-hexane, Aex = 307 nm): Aoy = 360 nm; @p. = 40%
FWHM: 31 nm

Cyclic voltammetry (THF, [nBusN][PFs] 0.1 M, 200 mV s2, vs. FcH/FcH*): 1, =-2.36 V
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5.2.6 Synthese von 1,3-Dimesityl-2,3-dihydro-1H-naphtho[1,8-
cd][1,2,6]azadiborinine (23):

H
H I
Mes. / \__Mes Mes.___N___Mes
B\_/B exc. NH3 B B
H _ =
SO RN G¢
18 23

18 (106 mg, 0.27 mmol) wurde in einem Schlenkkolben vorgelegt und anschlieRend in THF (3
mL) geldst. Die Losung wurde in flissigem Stickstoff ausgefroren und anschlieend evakuiert.
Anschlieend wurde trockenes Ammoniakgas aufkondensiert. Die Losung wurde anschlieRend
einen Tag bei =78 °C und einen Tag bei RT geriihrt. Alle fllichtigen Bestandteile wurden im
Vakuum entfernt. Zuriick blieb ein farbloser Feststoff. Das Rohprodukt wurde an Kieselgel (c-
Hexan) aufgereinigt. Ausbeute: 45 mg (0.1 mmol, 41 %). Einkristalle wurden durch Abdampfen
einer Lésung von 23 in n-Hexane erhalten.

1H NMR (500.2 MHz, C¢D¢): & = 8.03 (dd, 3J(H,H) = 6.8 Hz, “J(H,H) = 1.3 Hz, 2H; H-2,7), 7.77 (dd,
3J(H,H) = 8.2 Hz, J(H,H) = 1.2 Hz, 2H; H-4,5), 7.28 (dd, 3J(H,H) = 8.1 Hz, 4J(H,H) = 6.8 Hz, 2H; H-
3,6), 6.92 (s, 4H; Mes-CH), 2.34 (s, 6H; Mes-CHs-p), 2.17 (s, 12H, Mes-CHs-0).

B3C{*H} NMR (125.8 MHz, CsDe): & = 141.4 (C-2,7), 139.2 (Mes), 138.6 (C-4a,8a), 137.2 (Mes),
133.7 (C-4,5), 132.5 (C-4a,8a), 127.4 (Mes-CH), 126.2 (C-3,6)22.8 (Mes-CHs-0), 21.4 (Mes-CHs-
p).

118 NMR (96.3 MHz, C¢D¢): 6 = 48 ppm (h1» = 1468 Hz)

HRMS: Calculated m/z for [CagH29B2N]: 401.24861, found: 401.24753
UV/Vis (c-hexane): Amax (€) = 296 nm (17908 mol*dm3cm™?)
Fluorescence (c-hexane, Aix = 276 nm): Anax = 362 nm; @p. = 50%
FWHM: 39 nm

Cyclic voltammetry (THF, [nBusN][PF¢] 0.1 M, 200 mV s2, vs. FcH/FcH*): E1/ = —2.54 V
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5.2.7 Synthese von 1,3-Bis(4-methoxy-2,6-dimemethylphenyl)-2-
methyl-2,3-dihydro-1H-naphthol[1,8-cd][1,2,6]azadiborinin

(24)
H 1. 3.2 equiv RMgBr _O o
H\B/\B/H 2. 10 equiv CH3SiCl |
_ 3. 4 equiv CH3-NH, B/N‘B
H .
OO THF/"Hexan
11 R= o 24

In einem Schlenkkolben wurde 11 (224 mg, 1.48 mmol) vorgelegt. AnschlieRend wurde eine
Losung von (4-Methoxy-2,6-dimethylphenyl)magnesiumbromid in THF (0.27 M; 17.5 mL, 4.72
mmol) zugegeben. Die Losung wurde 1.5 h bei RT geriihrt. Anschliefend wurde TMS-CI (1.80
mL, 14.8 mmol) zugegeben. Die Losung wurde 2 h bei RT gerlhrt. AnschlieBend wurden alle
fliichtigen Bestandteile im Vakuum entfernt. Zurtick blieb ein farbloser Feststoff. Der farbloser
Feststoff wurde in n-Hexan (20 mL) aufgenommen und {iber eine Schlenkfritte filtriert. Alle
flichtigen Bestandteile wurden im Vakuum bei 60 °C entfernt. Zuriick blieb ein lila Feststoff.
Der lila Feststoff wurde in n-Hexan (5 mL) aufgenommen. AnschlieRend wurde ein
Methylamin-Lésung in THF (2M; 3.00 mL, 6.00 mmol) zugegeben. Dabei entfarbte sich die
Losung unmittelbar. Das Rohprodukt wurde an Kieselgel aufgereinigt (c-Hexan). Zurlick blieb
ein farbloser Feststoff (12 mg). Das Rohprodukt wurde 12 h b ei 80 °C im Vakuum getrocknet.
24 konnte als farbloser erhalten werden. Ausbeute: 2.000 mg (0.2%, 0.004 mmol).

H NMR (500.2 MHz, CsD¢): & = 8.02 (dd, *J(H,H) = 6.8 Hz, “J(H,H) = 1.2 Hz, 2H; H-2,7), 7.79 (dd,
3J(H,H) = 8.2 Hz, “J(H,H) = 1.1 Hz, 2H; H-4,5), 7.32 (dd, *J(H,H) = 8.1 Hz, *J(H,H) = 7.0 Hz, 2H; H-
3,6), 6.81 (s, 4H; Mes-H), 3.51 (s, 12H; Mes-0-CHs), 3.06 (s, 3H, N-CHs), 2.17 (s, 12H, Mes-CHs-
o)

3C{'H} NMR (125.8 MHz, CsDe): & = 160.4, 140.5, 140.2 (C-2,7), 137.9, 133.4 (C-4,5), 132.1,
126.4 (C-3,6), 112.7 (Mes-H), 54.7 (Mes-O-CHs), 36.9 (N-CHs), 22.6 (Mes-O-CHs).

1B NMR (96.3 MHz, C¢D¢): & = 52 ppm (h12 = 1141 Hz)

HRMS: Calculated m/z for [Ca9H31B2NO;]: 447.25409, found: 447.25508
UV/Vis (c-hexane): Amax (€) = 320 nm (12568 moltdm3cm™)
Fluorescence (c-hexane, Aix = 342 nm): Amax = 375 nm; @p. = 8%
FWHM: 45 nm

Cyclic voltammetry (THF, [nBusN][PFs] 0.1 M, 200 mV s2, vs. FcH/FcH*): 1, = -2.41V
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5.2.8 Synthese von 1,3-Bis(4-(9H-carbazol-9-yl)-2,6-
dimethylphenyl)-2-methyl-2,3-dihydro-1H-naptho[1,8-
cd][1,2,6]azadiborinin (25)

H 1. 3.9 equiv RMgBr Q O
Mes._. / \__Mes 2. 10 equiv CH,SiCl
B_B 3. 4 equiv CH3-NH, O N | N Q
> /N\
B” B

H
OO THF/"Hexan
7
6
11 O 4 25
1

In einem Schlenkkolben wurde 18 (90 mg, 0.6 mmol) vorgelegt. AnschlieRend wurde eine
Losung von (4-(9H-Carbazol-9-yl)-2,6-dimethylphenyl)magnesiumbromid in THF (0.08 M; 30
mL, 2.37 mmol) zugegeben. Die Lésung wurde Uiber Nacht geriihrt. AnschlieRend wurde TMS-
Cl (0.75 mL, 5.93 mmol) zugegeben. Die Losung wurde (iber Nacht gerihrt. Alle flichtigen
Bestandteile wurden im Vakuum entfernt. Der Rickstand wurde in n-Hexan (6 mL)
aufgenommen und eine Losung von Methylamin in THF (1M, 1.2 mL, 1.2 mmol) wurde
zugegeben. Die Losung wurde Uber Nacht gerihrt. Alle fliichtigen Bestandteile wurden im
Vakuum entfernt. Zurick blieb ein Feststoff. Das Rohprodukt wurde an Kieselgel (c-Hexan)
aufgereinigt. Alle fliichtigen Bestandteile wurden im Vakuum entfernt. Zuriick blieb ein
Feststoff. Das Rohprodukt wurde erneut an Kieselgel aufgereinigt. Alle fliichtigen Bestandteile
wurden im Vakuum entfernt. Das Rohprodukt wurde in siedendem MeOH (17 mL)
umkristallisiert. Die (berstehende Losung wurde abdekantiert. Zuriick blieb ein farbloser
Feststoff. Das Rohprodukt wurde aus Methanol umkristallisiert. Nach 1 d hatten sich gelbe
Kristalle gebildet. Ausbeute: 15.0 mg (4%, 0.02 mmol).

H NMR (500.2 MHz, CcDs): 6 = 8.17 (d, 3J(H,H) = 7.9 Hz, 4H; Carb-4,5), 8.02 (dd, 3J(H,H) = 6.8
Hz, 4J(H,H) = 1.0 Hz, 2H; H-2,7), 7.81 (dd, 3J(H,H) = 8.1 Hz, 4J(H,H) = 0.8 Hz, 2H; H-4,5), 7.64 (d,
3J(H,H) = 8.2 Hz, 4H; Carb-1,8), 7.41 (vt, *J(H,H) = 8.0 Hz, 4H; Carb-2,7), 7.36 (dd, 3J(H,H) = 7.9
Hz, “J(H,H) = 7.0 Hz, 2H; H-3,6), 7.32 (vt, 3J(H,H) = 7.5 Hz, 4H; Carb-3,6), 7.14 (s, 4H; Mes-CH),
3.03 (s, 3H; N-CHs), 2.16 (s, 12H, Mes-CHs-0).

13C{'H} NMR (125.8 MHz, CsD¢): & = 141.8, 140.6, 140.55 (C-2,7), 137.9, 137.75, 134.0 (C-4,5),
132.2,126.6 (C-3,6) 126.3 (Carb-2,7), 125.4 (Mes-H), 124.1, 120.9 (Carb-4,5), 120.4 (Carb-3,6),
110.5 (Carb-1,8), 36.9 (N-CHs), 22.3 (Mes-CHs-0)

1B NMR (96.3 MHz, C¢D¢): 54 ppm (h12 = 2334 Hz)
HRMS: Calculated m/z for [Cs1H41B2Ns]: 717.44866, found: 717.34852

UV/Vis (c-hexane): Amax (€) = 293 nm (74.492 mol*dm3cm™)
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Fluorescence (c-hexane, Aix = 341 nm): Aoy = 380 nm; @pL = 26%
FWHM: 45 nm

Cyclic voltammetry (THF, [nBusN][PFs] 0.1 M, 200 mV s2, vs. FcH/FcH*): £y, = —2.27 V



5.2.9 Synthese von 4-(1,3-Dimesityl-1H-naptho(1,8-
cd][1,2,6]azadiborinin-2(3H)-yl)anilin (26) und 1,4-Bis(1,3-
dimesityl-1H-naptho[1,8-cd][1,2,6]azadiborinin-2(3H)-
yl)benzol (27):

H
H NH
Mes. ~ \__Mes 2
B B~

°N
_N

H
- Me
H + 12 > +
Mes.__N.__M
OO "Hexan/THF ~ Mes-g-N.g-Mes eS-g--g-es
NH,
6

18 2 27

18 (78 mg, 0.2 mmol) wurde in einem Schlenkkolben vorgelegt und in n-Hexan suspendiert.
AnschlieBend wurde 1,4-Diaminobenzol (260 mg, 2.41 mmol) zugegeben und die Suspension
Uber Nacht gerihrt. AnschlieRend wurde n-Hexan (3 mL) und THF (0.5 mL) zugegeben und die
Suspension flr 4 h auf 60 °C erhitzt. AnschlieRend wurde die Suspension Gber Nacht bei RT
gerihrt. AnschlieBRend wurde die Suspension fir 8 h auf 60 °C erhitzt. Alle fllichtigen
Bestandteile wurden im Vakuum entfernt. Zuriick blieb ein farbloser Feststoff. Das Rohprodukt
wurde an Kieselgel aufgereinigt (c-Hexan:EE = 5:1).

26 konnte als farbloser Feststoff erhalten werden (Re = 0.3). Ausbeute fiir 26: 24 mg (24%, 0.05
mmol).

27 konnte als farbloser Feststoff erhalten werden (Re = 0.8). Ausbeute fiir 27: 32 mg (36%, 0.04
mmol).

Analytik fur 26:

1H NMR (500.2 MHz, CsDe): & = 8.06 (dd, 3J(H,H) = 6.9 Hz, “J(H,H) = 1.3 Hz, 2H; H-2,7), 7.81 (dd,
3J(H,H) = 8.3 Hz, “J(H,H) = 1.2 Hz, 2H; H-4,5), 7.32 (dd, 3J(H,H) = 8.1 Hz, “J(H,H) = 6.9 Hz, 2H; H-
3,6), 6.98 (m, 2H; Ph-H-0), 6.74 (s, 4H; Mes-CH), 5.91 (m, 2H; Ph-H-m), 2.29 (s, 12H; Mes-CHs-
0), 2.13 (s, 6H, Mes-CHs-p).

13C{*H} NMR (125.8 MHz, CsD¢): & = 144.0 (Ph-i), 141.2 (C-2,7), 139.3 (Ph-C-p), 139.1 (Mes-C-
i), 138.4 (Mes-C-p), 137.9 (C-8a), 136.8 (Mes-C-p), 134.9 (C-1,8), 133.6 (C-4,5), 132.2 (C-4a),
127.44 (Mes-CH), 126.5 (C-3,6), 126.3 (Ph-H-0), 114.3 (Ph-H-m), 23.4 (Mes-CHs-0), 21.3 (Mes-
CHs-p).

118 NMR (96.3 MHz, CcDe): 6 = 50 ppm (h1» = 1141 Hz)
HRMS: Calculated m/z for [C34H34B2N,]: 492.29081, found: 492.29047

UV/Vis (c-hexane): Amax (€) = 340 nm (15749 mol*dm3cm™?)
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Fluorescence (c-hexane, Aex = 340 nm): Aoy = 472 nm; OpL = 21%

FWHM: 95 nm

Cyclic voltammetry (THF, [nBusN][PFs] 0.1 M, 200 mV s2, vs. FcH/FcH*): 1, = —2.41V
Analytik fur 27:

'H NMR (500.2 MHz, CsD¢): 6 = 8.03 (dd, 3J(H,H) = 6.9 Hz, *J(H,H) = 1.2 Hz, 4H; H-2,7), 7.74 (dd,
3J(H,H) = 8.1 Hz, “J(H,H) = 1.0 Hz, 4H; H-4,5), 7.25 (dd, 3J(H,H) = 8.1 Hz, J(H,H) = 7.0 Hz, 4H; H-
3,6), 6.86 (s, 8H; Mes-H), 6.72 (s, 4H; Ph-H), 2.36 (s, 12H; Mes-CHs-p), 2.01 (s, 24H, Mes-CHs-
o).

13C{*H} NMR (125.8 MHz, C¢D¢): & = 144.6 (Ph-N-C), 141.4 (C-2,7), 138.7 (Mes-C-0), 137.7 (C-
8a), 136.4 (Mes-C-p), 133.7 (C-4,5), 132.1 (C-4a), 127.6 (Mes-H), 126.4 (C-3,6), 125.6 (Ph-H),
23.0 (Mes-CHs-0), 21.5 (Mes-CHs-p).

118 NMR (96.3 MHz, C¢D¢): 51 ppm (h1, = 2124 Hz)

HRMS: Calculated m/z for [Cs2HeoB4N2]: 876.51287, found: 876.51256
UV/Vis (c-hexane): Amax (€) = 341.5 nm (21096 mol*dm3cm™)
Fluorescence (c-hexane, Agx = 342 nm): Amax = 398.5 nm; @p. = 27%
FWHM: 69 nm

Cyclic voltammetry (THF, [nBusN][PFs] 0.1 M, 200 mV s™%, vs. FcH/FcH*): E1/ =—2.36 V
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5.2.10 Synthese von 2-Mesityl-1,3-dimethyl-2,3-dihydro-1H-
naphtho[1,8-de][1,3,2]diazabrinin (28)

~N 7
NH HN 1.5 equiv MesBCl,

- B.
OO Toluol SNOONT

29 28

In einem Schlenkkolben wurde 29 (50 mg, 0.27 mmol) in Toluol (2 mL) geldst. Die Lésung wurde
auf -78 °C gekiihlt. AnschlieBRend wurde eine Losung von Dichlormesitylboran (0.75 mL, 0.41
mmol) in Toluol (2 mL) zugetropft. Die braune Losung entfarbte sich wahrenddessen. Die
Losung wurde (iber Nacht geriihrt. Anschlielend wurde wassrige, gesattigte NaHCOs-Losung
(10 mL) zugegeben. AnschlieBend wurden die Phasen getrennt. Die wassrige Phase wurde mit
n-Hexan (3 x 15 mL) extrahiert. Die vereinten organischen Phasen wurden tber MgSO,
getrocknet und filtriert. Alle flichtigen Bestandteile wurden im Vakuum entfernt. Das
Rohprodukt wurde an Kieselgel adsorbiert und aufgereinigt (c-Hexan). 28 konnte als farbloser
Feststoff erhalten werden. Ausbeute: 62 mg (73%, 0.2 mmol). Einkristalle konnten durch
Abdampfen einer Losung von 28 in n-Hexan erhalten werden.

'H NMR (500.2 MHz, CsD¢): & = 7.33-7.28 (m, 4H; H-3,6,4,5), 6.82 (s, 2H; Mes-H), 6.36 (dd,
3J(H,H) = 7.1 Hz, “(H,H) = 1.5 Hz, 2H; H-2.7), 2.62 (s, 6H; N-CHs), 2.22 (s, 3H, Mes-CHs-p), 2.08
(s, 6H; Mes-CHs-0).

13C{!H} NMR (125.8 MHz, CsDq): & = 143.2 (C-2,7), 139.5 (Mes-C-0), 137.9 (Mes-C-p), 136.7 (C-
4a), 127.7 (C-3,6), 121.3 (C-8a), 118.8 (C-4,5), 104.2 (C-2,7), 34.2 (N-CHs), 21.4 (Mes-CHs-p).

118 NMR (96.3 MHz, C¢D¢): 6 = 32 ppm

HRMS: Calculated m/z for [C21H23BN,]: 314.19488, found: 314.19530
UV/Vis (c-hexane): Amax (€) = 329 nm (9300 mol*dm3cm™)
Fluorescence (c-hexane, Aix = 328 nm): Amax = 381 nm; @p. = 60%
FWHM: 32 nm

Cyclic voltammetry (THF, [nBusN][PF¢] 0.1 M, 200 mV s2, vs. FcH/FcH*): £1, =0.11V
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5.2.11 Synthese von 1,3-Dimethyl-2,3-1H-naphtho[1,8-
de][1,3,2]diazaborinin (30)

H

|
2 equiv Me,S-BH,  “N-By—

SORETERNS S

29 30

SNHHN"

In einem Schlenkkolben wurde 29 (100 mg, 0.54 mmol) in DCM (5 mL) gel6st. Die braune
Losung wurde auf -78 °C gekihlt. AnschlieBend wurde eine Lésung von Me,S-BH; in DCM (1M;
1.1 ml, 1.1 mmol) zugetropft. Die Losung wurde Uber Nacht geriihrt. Dabei entfarbte sich die
Losung. Alle fliichtigen Bestandteile wurden bei 50 °C im Vakuum entfernt. Zuriick blieb ein
farbloser Feststoff. Ausbeute: 94 mg (91%, 0.48 mmol).

H NMR (500.2 MHz, CsD¢): & = 7.24 (m, 4H; H-3,6,4,5), 6.21 (m, 2H; H-2,7), 2.65 (s, 6H; N-CHs).

3C{'H} NMR (125.8 MHz, CeDs): 6 = 143.1 (C-1,8), 136.8 (C-4a), 127.6 (C-3,6), 121.5 (C-8a),
118.8 (C-4,5), 103.5 (C-2,7), 36.6 (N-CHs).

118 NMR (96.3 MHz, CsDe): & = 29 ppm (d, Ysy = 139 Hz).
HRMS: Calculated m/z for [C12H13BN,]: 196.11663, found: 196.11635
UV/Vis (c-hexane): Amax (€) = 310 nm (3600 mol™tdm3cm™)

Fluorescence (c-hexane, Ag, = 330 nm): Aoy = 386 Nnm; @p. = 50%
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5.2.12 Synthese von 4-(1,3-Dimethyl-1H-naphtho[1,8-
del[1,3,2]diazaborinin-2(3H)-yl)-N,N,3,5-tetramethylanilin
(31)

. 1.1.5 equiv RMgBr
\N’B\N/ 2. 5 equiv CH,SiCl

B
OO THF \N, \N/

30 3

In einem Schlenkkolben wurde 30 (57 mg, 0.29 mmol) in THF (3 mL) gel6st. Die Lésung wurde
auf -78 °C gekiihlt. AnschlieBend wurde eine Loésung von (4-(Dimethylamino)-2,6-
dimethylphenyl)magnesiumbromid in THF (0.762 M; 0.57 mL, 0.44 mmol) zugetropft. Die
Losung wurde (ber Nacht gerihrt. AnschlieBRend wurde TMS-Cl (0.18 mL, 1.45 mmol)
zugegeben. Die Losung wurde Uber Nacht geriihrt. AnschlieBend wurden Wasser (10 mL)
zugegeben. Die Phasen wurden getrennt und die wéssrige Phase wurde mit n-Hexan (3 x 15
mL) extrahiert. Das Rohprodukt wurde an Kieselgel (c-Hexan/EE 20:1) aufgereinigt. Alle
flichtigen Bestandteile wurden im Vakuum entfernt. Das Rohprodukt wurde liber Nacht bei
80 °C im Vakuum getrocknet. Durch langsames Abdampfen einer Losung von 31 in n-Hexan
konnten Einkristalle erhalten werden.

4 NMR (500.2 MHz, C¢D¢): & = 7.34-7.27 (m, 4H; H-3,6,4,5), 6.51 (s, 2H; Mes-H), 6.39 (dd,
3J(H,H) = 6.7 Hz, “)(H,H) = 2.0 Hz, 2H; H-2.7), 2.73 (s, 6H; N-CHs), 2.64 (s, 6H, -NMe3), 2.16 (s,
6H; Mes-CHs-0).

13C{*H} NMR (125.8 MHz, C¢D¢): 6 = 151.3 (Mes-C-p), 143.5 (C-2,7), 140.4 (Mes-C-0), 136.8 (C-
43)127.7 (C-3,6),121.3 (C-8a), 118.7 (C-4,5), 111.7 (Mes-C-m), 104.1 (C-2,7), 40.3 (N-CHs), 34.4
(-NMe,), 22.4 (Mes-CHs-p).

1B NMR (160.5 MHz, CsD¢): 6 = 33 ppm (s)

HRMS: Calculated m/z for [C2H26BNs]: 343.22143, found: 343.22063.
UV/Vis (c-hexane): Amax (€) = 330 nm (22900 mol~*dm3cm™?)
Fluorescence (c-hexane, Aix = 330 nm): Aax = 382 nm; @p. = 60%
FWHM: 31 nm

Cyclic voltammetry (THF, [nBusN][PF¢] 0.1 M, 200 mV s2, vs. FcH/FcH*): £1, =0.22 V
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5.2.13 Synthese von Naphthlin-1,8-diylbis((1,3-diisopropyl-1H-
imidazol-3-ium-2-yl)dihydroborat) (12)

H . Pr Pr_
H. ~__H Pr (N N
< - / / H H /\>
B N A i
H vo2s] yi o———= N BN
OO N THF ipr Pr
99
11 12

In einem Schlenkkolben wurde 1,3-Diisopropyl-1H-imidazol-3-ium Bromid (383 mg, 1.65
mmol) in THF (10 mL) suspendiert. AnschlieBend wurde bei -78 °C eine Losung von NaHMDS
(2M; 0.80 mL, 1.60 mmol) zugegeben und die Suspension 0.5 h bei RT gerihrt. Die Suspension
wurde anschlieRend zu 11 (100 mg, 0.66 mmol) zugegeben. Die Suspension wurde {iber Nacht
bei RT gerihrt. Alle fliichtigen Bestandteile wurden im Vakuum entfernt. Der Riickstand wurde
in Benzol aufgenommen und anschlieBend filtriert. Alle fliichtigen Bestandteile wurden im
Vakuum entfernt. Zuriick blieb ein farbloser Feststoff. Ausbeute: 213 mg (0.467 mmol, 71%).
Einkristalle konnten durch langsame Diffusion von n-Hexan in eine Losung von 12 in Benzol (3
mL) erhalten werden.

H NMR (500.2 MHz, CsD¢): 6 = 7.84 (dd, 3J(H,H) = 7.9 Hz, 4J(H,H) = 1.2 Hz, 2H; H-4,5), 7.58 (d,
3J(H,H) = 6.8 Hz, 2H; H-2,7), 7.42 (dd, 3J(H,H) = 7.9 Hz, 3J(H,H) = 6.8 Hz, 2H; H-3,6), 6.23 (s, 4H,
HC=CH-1iPr), 5.21 (sept, 3J(H,H) = 6.8 Hz, 4H, CH-i-Pr), 3.66 (q, 2J(H,B) = 84 Hz, 4H, BH), 0.87 (d,
3J(H,H) = 6.8 Hz, 24H, Me-i-Pr).

13C{1H} NMR (125.8 MHz, CsD¢): & = 173.9 (B--C-liPr), 157.4 (C-1,8), 146.2 (C-4a), 136.0 (C-
8a), 134.1(C-2,7), 126.4 (C-4,5), 124.0 (C-3,6), 114.5 (HC=CH-IiPr), 48.8 (CH-i-Pr), 22.7 (Me-i-
Pr).

118 NMR (160.5 MHz, C¢D¢): & = —22.1 (t, Y(H,B) = 85 Hz).

HRMS: Calculated m/z for [CagH41B2N4]+: 455.34909, found: 455.35118.
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5.2.14 Synthese von Kalium 1,3-Dimesityl-2-methyl-2,6-dihydro-
1H-naphthol1,8-cd][1,2,6]azadiborinin-3-uide (33):

| I K
Mes\B,N\B,Mes 20 equiv K Mes\B,N\é,Mes
> |
99 C@
22 33

Kalium (50 mg, 1.3 mmol) wurde zu einer Losung von 22 (27 mg, 65 umol) in THF (1 mL)
zugegeben und Uber Nacht bei RT geriihrt. Dabei entstand eine dunkle Losung. Die dunkle
Losung wurde in ein GlasgefalR Uberfiihrt. Das GlasgefalR wurde in ein groReres Glasgefals,
welches mit n-Hexan (3 mL) gefillt war, gestellt. Das Glasgefall wurde verschlossen und 13
Tage stehen gelassen. Dabei bildete sich ein dunkler Feststoff. Die Mutterlésung wurde
entfernt. Zuriick blieb ein dunkler Feststoff. Ausbeute: 12 mg (0.26 umol, 40%).

H NMR (500.2 MHz, [Ds]THF): & = 6.85 (dd, 3J(H,H) = 7.5 Hz, *J(H,H) = 1.0 Hz, 1H; H-2), 6.72 (s,
2H; Mes-CH), 6.69 (s, 2H; Mes-CH), 6.62 (m, 1H; H-4), 6.21 (vt, 3J(H,H) = 7.1 Hz; H-3), 5.93 (m,
1H; H-7), 4.34 (dt, 3J(H,H) = 9.4 Hz, 4)(H,H) = 3.5 Hz, 1H; H-6), 3.98 (m, 2H), 2.68 (s, 3H), 2.24
(s, 3H), 2.21 (s, 3H), 2.15 (s, 6H), 2.04 (s, 6H).

13C NMR (125.8 MHz, [Ds]THF): & = 21.3 (Mes-CHs-p), 22.7(Mes-CHs-0), 23.1 (Mes-CHs-0), 34.4
(C-5), 37.0 (N-CHs), 101.1 (C-6), 115.3 (C-3), 126.6 (Mes-CH), 126.8 (Mes-CH), 127.0 (C-4a),
128.1 (C-4), 133.8 (Mes-C-p), 134.6 (Mes-C-0), 135.4 (C-2), 137.3 (C-7), 139.4 (Mes-C-0), 139.8
(Mes-C-0), 148.3 (C-8a).

118 NMR (160.5 MHz, [Ds]THF): § = 40.9 , 36.8.
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5.2.15 Synthese von 19

Mes\B/H\B,Mes _ Mes H H_ Mes 2K
\H/ 20 equiv K - “B—B~
LI " 99
18 19

In einem Schraubdeckelglas wurde Kalium (40.0 mg, 1.03 mmol) vorgelegt. Anschliefend
wurde 18 (20.0 mg, 51.3 mmol) in THF (1 mL) zugegeben. Die Losung farbte sich rot. Die Losung
wurde Uber Nacht geriihrt. Die Losung wurde abgenommen und vom Kalium getrennt. Kristalle
konnten durch Diffusion von n-Hexan in die Lésung von 19 in THF (1 mL) erhalten werden.

'H NMR (500.2 MHz, [Dg]THF): 6§ = 7.16 (d, 3J(H,H) = 6.5 Hz, 1H; H-4), 7.08 (d, 1H; H-2), 6.94
(dd, 3J(H,H) =7.9 Hz, 3J(H,H) =6.7 Hz; H-3), 6.88 (m, 2H), 6.75 (s, 1H), 6.47 (s, 1H; Mes-H), 6.44
(s, 2H; Mes-H), 6.28 (s, 1H; Mes-H), 2.60 (s, 3H; Mes-CHs), 2.36 (br. s, 6H; Mes-CHs), 2.22 (s,
3H; Mes-CHs), 2.00 (s, 3H; Mes-CHs), 1.80 (s, 3H; Mes-CHs).

Impurities:
6 =6.43 (s, 3H), 2.10 (s, 9H); Mesitylen
6 =6.88 (m, 4H), 6.74 (s, 4H); Naphthalin

13C NMR (125.8 MHz, [Ds]THF): 6 = 178.6*, 167.6%, 151.7*, 141.5%, 141.4*, 134.2* 127.9 (C-
4),127.4 (Mes-C), 127.1 (Mes-C), 126.9 (Mes-C), 125.0 (Naph-C), 124.7 (C-3), 123.4 (Naph-C),
119.4 (C-2), 116.9 (Naph-C), 26.8 (Mes-CHs), 26.4 (Mes-CHs), 21.1 (Mes-CHs), 20.6 (Mes-CHs).

118 NMR (160.5 MHz, [Ds]THF): 6 = —13.8 (d,Ys1 = 66 Hz), —14.6 (d, Ysn = 68 Hz).
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5.2.16 Synthese von Bis(4-(tert-butyl))-2-(4,4,5,5-tetramethyl-
1,3,2-dioxaborolan-2-yl)phenylmethan (13)

1. 2.4 equiv "BuLi
2. 4.5 equiv 'PrOBpin

Br Br
OR® W
Bu Bu 'Bu Bu

S2 13

Bpin Bpin

Diphenmeth-Br, S2 (11.25 g, 25.7 mmol) wurde in THF (200 mL) geldst. Bei -78 °C wurde eine
"Buli-Losung (1.51 M in n-Hexan, 40.8 mL, 61.6 mmol) innerhalb von 15 Minuten zugetropft.
Die Suspension wurde 1.5 h bei -78 °C geriihrt. AnschlieRend wurde bei -78 °C 'PrOBpin (23.6
mL, 116 mmol) zugetropft. Die Losung wurde Uber Nacht gerihrt. AnschlieRend wurde eine
wassrige, gesattigte NaHCOs-Losung zugegeben und die Phasen wurden getrennt. Die wassrige
Phase wurde dreimal mit Ethylacetat extrahiert. Die vereinten organischen Phasen wurden
iber MgS0, getrocknet und filtriert. Alle fliichtigen Bestandteile wurden bei 75 °C im OV
entfernt. Zurick blieb ein gelber Feststoff. Das Rohprodukt wurde aus Methanol
umbkristallisiert. Ausbeute: 8.14 g (15.3 mmol, 60%).

!H NMR (500.2 MHz, CDCI3): 6§ = 7.76 (d, 4J(H,H) = 2.2 Hz, 2H, H-3,3’), 7.30 (dd, 3J(H,H) =8.1
Hz, *J(H,H) =2.2 Hz, 2H, H-5,5’), 6.92 (d, 3J(H,H) = 8.1 Hz, 2H, H-6,6’), 4.55 (s, 2H, -CH,-), 1.30 (s,
18H, -'Bu), 1.23 (s, 24H, -Bpin) ppm.

13C{!H} NMR (125.8 MHz, CDCI3): 147.2, 146.2, 132.1 (C-3,3),129.4 (C-6,6'), 128.0 (C-5,5),
83.4, 40.0 (-CH,-), 34.4 (-Bu-C), 31.6 (-~'Bu-CHs), 24.9 (-Bpin-CHs)

118 NMR (160.5 MHz, CDCI3): 6 = 31.5 (s) ppm.

EA (%): Fiir C33Hs0B204(532.39) berechnet: C 74.45, H 9.47, gefunden: C 74.53, H 9.44.
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5.2.17 Synthese von Lithium(methylenbis(3-(tert-butyl))-6,1-
phenylen)ditrihydroborat (14)

+

Bpin Bpin BHa." BH.  2Li
3.3 equiv LiAlH, 3 3
‘Bu ‘Bu ‘Bu ‘Bu
13 14

13 (1.73 g, 3.24 mmol) wurde in Diethylether (60 mL) gelost. AnschlieRend wurde bei 0 °C eine
Lithiumaluminiumhydrid-Losung (1 M in THF, 10.7 mL, 10.71 mmol) zugetropft. Nach Riihren
Uber Nacht bei Raumtemperatur wurden alle flichtigen Bestandteile im Vakuum entfernt. Der
Rickstand wurde in Diethylether (60 mL) suspendiert und anschlieend filtriert. Das Filtrat
wurde bei -34 °C gelagert. Dabei bildeten sich farblose Kristalle. Die (iberstehende Losung
wurde mit einer Spritze entfernt. Zurick blieb ein farbloser kristalliner Feststoff. Ausbeute:
1.27 g (3.97 mmol, 57%).

H NMR (500.2 MHz, CsD¢): & = 7.96 (s, 2H, H-3,3’), 7.32 (d, 3J(H,H) = 7.8 Hz, 2H, H-6,6), 7.18
(dd, 3J(H,H) = 7.8 Hz, %(H,H) = 2.4 Hz, 2H, H-5,5’), 4.60 (s, 2H, -CH,-), 1.46 (s, 18H, -'Bu) ppm.

13C{'H} NMR (125.8 MHz, CsDs): 145.1, 144.9, 134.2 (C-3,3°), 128.5 (C-6,6'), 120.9 (C-5,5), 42.4
(-CHy-), 34.4 (-'Bu-C), 32.2 ((-'Bu-CHs) ppm.

118 NMR (160.5 MHz, CsDs): 6 = -28.0 (9, Ysn= 76 Hz) ppm.
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5.2.18 Synthese von Methylenbis(3-(tert-butyl)-6,1-
phenylen)bis(1,3-di-iso-propyl-1Himidazol-3-ium-2-
yl)dihydroborat (16)

. Pr iPr_
BH.- BH.- 2 Lt 1. 2 equiv 'Pr-Imd / N N \
3 3 2. 2.6 equiv CH,SiCl - -
q . ’1)+\BH2 HZB/LN
O O Toluol/Et,0 ipr ipr
t t .
Bu Bu ipr O O
N ‘Bu Bu
Pramd =: (]
14 N 16
ipf

Di-iso-propyl-1H-imidazol-3-iumbromid (678 mg, 2.91 mmol) wurde in Diethylether (5 mL)
suspendiert. Anschliefend wurde bei -78 °C eine NaHMDS-L6ésung (2 M in THF, 1.45 mL, 2.91
mmol) zugegeben. Die Lésung wurde 30 Minuten bei -78 °C und weitere 1.5 h bei
Raumtemperatur geriihrt. AnschlieBend wurde die Losung zu einer Suspension von 14 (465
mg, 1.45 mmol) in Toluol (20 mL) gegeben und 30 Minuten bei Raumtemperatur gerihrt.
AnschlieBend wurde TMS-CI (0.49 mL, 3.84 mmol) zugegeben. Die Reaktionslésung wurde iber
Nacht gerihrt. Alle fllichtigen Bestandteile wurden im Vakuum entfernt. Der Riickstand wurde
in Benzol (25 mL) aufgenommen und filtriert. Durch Gasdiffusion von n-Hexan in die
Benzollésung des Rohprodukts konnte ein farbloser kristalliner Feststoff erhalten werden.
Ausbeute: 174 mg (0.29 mmol, 20%).

'H NMR (500.2 MHz, CDCI3): § = 7.34 (d, *Jun, 2H, H-6,6"), 7.14 (d, *Jun = 8.1, “Jun = 2.0 Hz, 2H,
H-5,5’), 7.03 (dd, *Jun =2.0 Hz, 2H, H-3,3’), 6.27 (s, 4H, HC=CH 'Pr-Imd) 5.25 (sept, >/un = 6.8 Hz,
4H, -CH(CHs),), 4.97 (s, 2H, -CH»-), 3.19 (br. S, 4H, -BH,), 1.38 (s, 18H, -‘Bu), 0.94 (d, 3Ju = 6.8
Hz, 24H, -CH(CHs),) ppm.

13C{*H} NMR (125.8 MHz, CDCI3): 145.4, 144.9, 130.8 (C-3,3), 128.8, 128.5 (C-6,6), 120.8 (C-
5,5, 115.0 (HC=CH 'Pr-Imd), 49.2 (-CH(CHs),), 41.1 (-CHy-), 34.3 (-Bu-C), 32.2 (-'Bu-CHs), 22.8
(-CH(CHs); ppm.

118 NMR (160.5 MHz, CDCI3): 6 = -25.5 (t, gn = 82 Hz) ppm.
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5.2.19 Synthese von 1,2-Phenylenbis((1,3-diisopropyl-1H-
imidazol-3-ium-2-yl)dihydroborat) (8)

1. 3 equiv 'Pr-Imd

BH, 2Li 2. 5 equiv TMS-CI ©:BH2
i:: B_H3 Toluol/Et,0 BH,

Di-iso-propyl-1H-imidazol-3-iumbromid (1.8 g, 2.58 mmol) wurde in THF (20 mL) suspendiert.
AnschlieBend wurde bei -78 °C eine NaHMDS-Lésung (2 M in THF, 3.9 mL, 7.7 mmol)
zugegeben. Die Losung wurde Uber Nacht bei Raumtemperatur geriihrt. AnschliefRend wurde
die Lésung zu einer Suspension von 6 (494 mg, 2.58 mmol) in Toluol (10 mL) gegeben und 30
Minuten bei Raumtemperatur geriihrt. Anschliefend wurde TMS-Cl (1.7 mL, 12.9 mmol)
zugegeben. Die Reaktionslosung wurde 2h bei RT geriihrt. Alle fliichtigen Bestandteile wurden
im Vakuum entfernt. Das Rohprodukt wurde dreimal in Benzol (20 mL) aufgenommen und
filtriert. Das Filtrat wurde getrocknet. Anschliefend wurde das Filtrat in n-Hexan (50 mL)
aufgenommen und Uber Nacht im Ultraschallbad bestrahlt. AnschlieBend wurde die
Uberstehende Losung mit einer Spritze abgenommen. Alle fliichtigen Bestandteile wurden im
Vakuum entfernt. Zuriick blieb ein farbloser Feststoff. Ausbeute: 420 mg (1.03 mmol, 40%).
Durch Gasdiffusion von n-Pentan in eine gesattigte Losung von 8 in Benzol (3 mL) konnten
Einkristalle erhalten werden.

'H NMR (500.2 MHz, C¢Ds): & = 7.43 (m, 2H), 7.32 (m, 2H), 6.28 (s, 4H, HC=CH 'Pr-Imd), 5.48
(sept, 3J(H,H) = 6.8 Hz, 4H, -CH(CH)2), 3.10 (q, YJ(B,H) = 89 Hz, 4H, -BH), 1.00 (d, 3J(H,H) = 6.8
Hz, 24H, -CH(CH),).

13C{'H} NMR (125.7 MHz, CsD¢): 6 = 134.5, 123.2, 114.5 (HC=CH 'Pr-Imd), 49.0 (-CH(CH:),), 22.8
(-CH(CHs),.

118 NMR (160.5 MHz, C¢Ds): 6 = -23.8 (t, Ysn= 88 Hz) ppm.

HRMS: Calculated m/z for [Ca4H39B2N4]*: 405.33553, found: 405.33283.
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7 Anhang
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Abbildung A1: *H NMR Spektrum von 11 (C¢Ds, 500.2 MHz).
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Abbildung A3: B MR Spektrum von 11 (C¢Ds, 160.5 MHz).
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Abbildung A6: 1B NMR Spektrum von 18 (C¢De, 160.5 MHz).
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7.1.3 NMR Spektren von 21
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Abbildung A8:
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93



—51.9

T T T T T T T T T T T T T T T T T T
00 95 9 8 8 75 70 65 60 55 50 45 40 35 30 25 20 15 10
f1 (ppm)

Abbildung A9: B NMR Spektrum von 21 (CsDe, 96.3 MHz).
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7.1.4 NMR Spektren von 22
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Abbildung A11: 3C{*H} NMR Spektrum von 22 (C¢D¢, 125.8 MHz).
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Abbildung A12: B NMR Spektrum von 22 (CsDs, 96.3 MHz).
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Abbildung A15: B NMR Spektrum von 23 (CsDs, 96.3 MHz).
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7.1.6 NMR Spektren von 24
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Abbildung A17: *C{*H} NMR Spektrum von 24 (CsDs, 125.8 MHz).
99



—50.30

T T T T T T T
160 150 140 130 120 110 100 90 80 70 60 50 40 30 20

Abbildung A18: !B NMR Spektrum von 24 (CsDs, 96.3 MHz).
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7.1.7 NMR Spektren von 25
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Abbildung A21:'B-NMR Spektrum von 25 (CsDs, 96.3 MHz).
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7.1.8 NMR Spektren von 26
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Abbildung A24: 1B NMR Spektrum von 26 (CsDs, 96.3 MHz).
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7.1.9 NMR Spektren von 27
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Abbildung A25: *H NMR Spektrum von 27 (CsDs, 500.2 MHz).
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Abbildung A26: 1*C{*H} NMR Spektrum von 27 (CsDs, 125.8 MHz).
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Abbildung A27:1'B NMR Spektrum von 27 (CsDs, 96.3 MHz).
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NMR Spektren von 28
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Abbildung A28: 'H NMR Spektrum von 28 (C¢Ds, 500.2 MHz).
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Abbildung A29: *C{*H}-NMR Spektrum von 28 (CsDs, 125.8 MHz).

107



—32.68

Abbildung A30: !B NMR Spektrum von 28 (CsDs, 96.3 MHz).
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7.1.11 NMR Spektren von 30
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Abbildung A32: 1*C{*H} NMR Spektrum von 30 (CsDs, 125.8 MHz).
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Abbildung A33: 1B NMR Spektrum von 30 (CsDs, 96.3 MHz).
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7.1.12 NMR Spektren von 31
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Abbildung A34: *H NMR Spektrum von 31 (CsDe, 500.2 MHz).
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Abbildung A35: 1*C{*H} NMR Spektrum von 31 (CsDs, 125.8 MHz).
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Abbildung A36: B NMR Spektrum von 31 (CsDs, 160.5 MHz).
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7.1.13 NMR Spektren von 12
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Abbildung A37: 'H NMR Spektrum von 12 (C¢Ds, 500.2 MHz).
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Abbildung A38: B NMR Spektrum von 12 (CsDs, 160.5 MHz).
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Abbildung A39: 13C{*H} NMR Spektrum von 12 (CsDs, 125.8 MHz).
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NMR Spektren von 33
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NMR Spektren von 19
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Abbildung A45:'B NMR Spektrum von 19 (CsDs, 160.5 MHz).
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7.1.16 NMR Spektren von 13

™ .
o L
T o
] =
O N —HO W M- n jl=] om
NN mad a9 n AN
NS NN OO < — —
~ ~ N | [N

2.00 = -
19 13\[E 4

2.09 =
2.09 =
2.09 =

1 25.05°

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
86 84 82 80 78 76 74 72 7.0 68 66 64 62 60 58 56 54 52 50 48 46 44 42 40 38 36 34 32 30 28 26 24 22 20 18 16 14 12 10 08 06 04 02
f1 (ppm)

Abbildung A46: 'H NMR Spektrum von 13 (CDCls, 500.2 MHz).
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Abbildung A47: *C{*H} NMR Spektrum von 13 (CDCls, 125.8 MHz).
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Abbildung A48: 1B NMR Spektrum von 13 (CDCls, 160.5 MHz).
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7.1.17 NMR Spektren von 14
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Abbildung A49: 'H NMR Spektrum von 14 (C¢Ds, 500.2 MHz).
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Abbildung A50: 3C{*H} NMR Spektrum von 14 (C¢De, 125.8 MHz).
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Abbildung A51: 1B NMR Spektrum von 14 (CsDs, 160.5 MHz).
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7.1.18 NMR Spektren von 16
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Abbildung A52: *H NMR Spektrum von 16 (CsDe, 500.2 MHz).
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Abbildung A53: 1*C{*H} NMR Spektrum von 16 (CsDs, 125.8 MHz).
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Abbildung A54: 1B NMR Spektrum von 16 (CsDs, 160.5 MHz).
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7.1.19 NMR Spektren von 8
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Abbildung A55: 'H NMR Spektrum von 8 (CsDs, 500.2 MHz).
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Abbildung A56: 1*C{*H} NMR Spektrum von 8 (CsDs, 125.8 MHz).
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Abbildung A57:1'B NMR Spektrum von 8 (CsDs, 160.5 MHz).
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7.2 HRMS:
7.2.1 HRMS von 18

JM459_G11 #1207 RT: 0.01-1.167 AV: 20 NL: 2.67ES
T: FTMS + p MALDI Full ms [300.00-500.00]
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Abbildung A58: Massenspektrum von 18.

7.2.2 HRMS von 21

JM 379_F9 #1-167 RT: 0.01-1.27 AV: 16~ NL: 2.12E5
T: FTMS + p MALDI Full ms [300.00-550.00]
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Abbildung A59: Massenspektrum von 21.

127



7.2.3 HRMS von 22

JM507_E11#1-10° RT: 0.00-0.98° AV: 10 NL: 8.47E4
T: FTMS + p MALDI Full ms [350.00-500.00]
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Abbildung A60: Massenspektrum von 22.

7.2.4 HRMS von 23

JM519_F5 #1-137 RT: 0.01-0.92" AV: 137 NL: 1.39E5
T: FTMS + p MALDI Full ms [300.00-550.00]
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Abbildung A61: Massenspektrum von 23.
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7.2.5 HRMS von 24

JM 550_Ad #1-27 RT: 0.00-0.147 AV: 27 NL: 2.89E5
T: FTMS + p MALDI Full ms [300.00-600.00]
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Abbildung A62: Massenspektrum von 24.

7.2.6 HRMS von 25

JM 562_A5#1-5 RT: 0.00-0.47 AV: 5 NL: 8.85E5
T: FTMS + p MALDI Full ms [600.00-800.00]
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Abbildung A63: Massenspektrum von 25.
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JM496_E12 #1-6 RT: 0.01-0.48 AV: 6 NL: 2.24E7

7.2.7 HRMS von 26

T: FTMS + p MALDI Full ms [350.00-600.00]
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Abbildung A64: Massenspektrum von 26.

JM 498b_F4 #1-4 RT: 0.00-0.35 AV: 4 NL: 6.89E5

7.2.8 HRMS von 27

T: FTMS + p MALDI Full ms [800.00-950.00]
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Abbildung A65: Massenspektrum von 27.
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7.2.9 HRMS von 28

LS15#1-27 RT: 0.00-0.07 AV: 2 NL: 5.83E6
T: FTMS + p MALDI Full ms [200.00-400.00]
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Abbildung A66: Massenspektrum von 28.

7.2.10 HRMS von 30

LS32 D9 #1-6 RT: 0.00-0.55 AV: 6 NL: 1.02E7
T: FTMS + p MALDI Full ms [150.00-250.00]
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Abbildung A67: Massenspektrum von 30.
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LS33_C7 #1-3 RT: 0.00-0.22 AV: 3 NL: 3.16E8

7.2.11

HRMS von 31

T. FTMS + p MALDI Full ms [300.00-500.00]
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Abbildung A68: Massenspektrum von 31.
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Abbildung A69: Massenspektrum von 8.
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7.3 Optoelektronische Daten: Cyclovoltammetrie, Absorptions- und

Emissionsspektren

Tabelle S1: Quantenausbeuten von 21, 22, 23, 28, 31 in c-Hexan unter atmosphérischen Bedingungen

QYatmospheric un d saue rstofffrei QYSauerstoffrei .

QYatomospheric [%]

Q Y sauerstofffrei [ % ]

21

22

23

28

31

32

41

64

31

24

37

46

68

60

50

Tabelle S2: Absorptions- und Emissionsmaxima von 21, 22, 23, 26, 27, 24, 25, 28, 31 in c-Hexan und

THF.

Aabs,cHex[nm] Aabs,THF [nm] Aem,c—Hex[nm] Aem,THF[nm]
21 339 331 353 367
22 339 341 360 364
23 296 340 362 365
26 340 340 470 515
27 341 326 398 425
24 320 322 375 451
25 293 293 380 491
28 329 330 381 385
31 330 330 382 386
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7.3.1 Cyclovoltammetrie, Absorptions- und Emissionsspektren von
21

I (HA)

-10 T T T T 1
0.0 -0.5 -1.0 -1.5 -2.0 -2.5 -3.0

E (V) vs. FcH/FcH*

Abbildung A71: Cyclovoltammogramm von 21 in THF. E1/> =-2.15 V gegen FcH/FcH*.
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Abbildung A72: Absorptions- und Emissionsspektrum von 21.
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7.3.2 Cyclovoltammetrie, Absorptions- und Emissionsspektren von
22

-1.0 -1.5 -2.0 -2.5 -3.0
E (V) vs. FcH/FcH*

Abbildung A70: Cyclovoltammogramm von 22 in THF. E1/> =-2.36 V gegen FcH/FcH*.
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Abbildung A71: Absorptions- und Emissionsspektrum von 22.
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7.3.3 Cyclovoltammetrie, Absorptions- und Emissionsspektren von
23

o0 -05 -10 -15 -20 -25 -30 -35
E(V) vs. FcH/FcH*

Abbildung A73: Cyclovoltammogramm von 23 in THF. E1/> = -2.54 V gegen FcH/FcH*.
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Abbildung A74: Absorptions- und Emissionsspektrum von 23.
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7.3.4 Cyclovoltammetrie, Absorptions- und Emissionsspektren von
24

I(pA)

-1.0 -1.5 -2.0 -2.5 -3.0

E (V) vs. FcH/FcH*

Abbildung A78: Cyclovoltammogramm von 24 in THF. Ey;2 = -2.41 V gegen FcH/FcH".

1.2
——— Absorption ~———Emission

normalized intensities

263 313 363 413 463

A [nm] c-Hexane, A, = 320 nm

Abbildung A79: Absorptions- und Emissionsspektrum von 24.
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7.3.5 Cyclovoltammetrie, Absorptions- und Emissionsspektren von
25

I (1A)

2 : : .
-1.0 -1.5 -2.0 -2.5 -3.0

E(V) vs. FcH/FcH*

Abbildung A80: Cyclovoltammogramm von 25 in THF. E;>=-2.27 V gegen FcH/FcH*.
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Abbildung A81: Absorptions- und Emissionsspektrum von 25.
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7.3.6 Cyclovoltammetrie, Absorptions- und Emissionsspektren von

26

1.0 -1.5 -2.0 -2.5 -3.0
E (V) vs. FcH/FcH?*

Abbildung A76:

normalized intensities

Cyclovoltammogramm von 26 in THF. Ey; = -2.41 V gegen FcH/FcH*.
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A [nm] c-Hexane, A, = 320 nm

Abbildung A77:

Absorptions- und Emissionsspektren von 26.
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7.3.7 Cyclovoltammetrie, Absorptions- und Emissionsspektren von
27
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Abbildung A74: Cyclovoltammogramm von 27 in THF. Ey/» = -2.30 V gegen FcH/FcH".
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Abbildung A75: Absorptions- und Emissionsspektrum von 27.
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7.3.8 Cyclovoltammetrie, Absorptions- und Emissionsspektren von
28

I{pA)

E V) vs. FcH/FcH™

Abbildung A82: Cyclovoltammogramm von 28 in THF. E1/> = 0.11V gegen FcH/FcH*.
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Abbildung A83: Absorptions- und Emissionsspektrum von 28.
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7.3.9 Cyclovoltammetrie, Absorptions- und Emissionsspektren von
30
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Abbildung A84: Absorptions- Emissionsspektren von 30.
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7.3.10 Cyclovoltammetrie, Absorptions- und Emissionsspektren
von 31
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Abbildung A85: Cyclovoltammogramm von 31 in THF. E;/2= 0.22V gegen FcH/FcH*.
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Abbildung A86: Absorptions- und Emissionsspektrum von 31.
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7.4 Strukturen:

7.4.1 Struktur von 9

H2 H1
01w
02 03 o1
S L
B2 B1

C3

o]

Cc2

C1
C10

Cc8

Abbildung A87: Struktur von 9.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2410.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2410

C10 H9 B2 03.50
206.79

173(2) K

0.71073 A
Monoclinic

C2/c

a = 23.444(3) A o= 90°.
B=110.288(8)°.
v =90°.

b =5.0630(7) A

¢ =16.9070(18) A
1882.3(4) A3

8

1.459 Mg/m3

0.105 mm!

856

0.240 x 0.060 x 0.040 mm?3
3.652 to 25.617°.

-28<=h<=28, -6<=k<=6, -20<=1<=20

7855

1767 [R(int) = 0.0562]

99.8 %

Semi-empirical from equivalents
1.000 and 0.613

Full-matrix least-squares on F2
1767/0/154

0.962

R1 =0.0477, wR2 = 0.0959
R1=0.0862, wR2 = 0.1072
0.0018(6)

0.246 and -0.169 e. A3
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)
for wa2410. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized U’ tensor.

X y z U(eq)
B(1) 4415(1) 6949(5) 5084(2) 19(1)
B(2) 4230(1) 5859(5) 3612(2) 21(1)
0(1) 4722(1) 8401(3) 5770(1) 24(1)
0(2) 4338(1) 6269(3) 2890(1) 28(1)
0(@3) 4517(1) 7387(3) 4329(1) 20(1)
C() 3969(1) 4744(4) 5145(1) 20(1)
C(2) 3666(1) 3167(4) 4418(1) 19(1)
C(3) 3781(1) 3617(4) 3647(1) 20(2)
C(4) 3484(1) 2065(4) 2959(1) 23(1)
C(5) 3071(1) 74(5) 2995(2) 26(1)
C(6) 2959(1) -370(5) 3727(2) 25(1)
C(7) 3253(1) 1154(4) 4458(2) 22(1)
C(8) 3152(1) 767(5) 5233(2) 28(1)
C(9) 3445(1) 2265(5) 5922(2) 28(1)
C(10) 3852(1) 4260(5) 5876(2) 23(1)
o(w) 5000 9707(5) 7500 29(1)
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Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2410.

B(1)-O(1) 1.352(3)
B(1)-0(3) 1.394(3)
B(1)-C(1) 1.558(3)
B(2)-0(2) 1.346(3)
B(2)-0(3) 1.397(3)
B(2)-C(3) 1.564(3)
O(1)-H(1) 0.93(3)
0(2)-H(2) 0.90(3)
C(1)-C(10) 1.378(3)
C(1)-C(2) 1.430(3)
C(2)-C(7) 1.422(3)
C(2)-C(3) 1.438(3)
C(3)-C(4) 1.376(3)
C(4)-C(5) 1.413(3)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.369(4)
C(5)-H(5) 0.9500
C(6)-C(7) 1.417(3)
C(6)-H(6) 0.9500
C(7)-C(8) 1.425(3)
C(8)-C(9) 1.359(4)
C(8)-H(8) 0.9500
C(9)-C(10) 1.408(3)
C(9)-H(9) 0.9500
C(10)-H(10) 0.9500
O(IW)-H(IW) 0.90(3)
O(IW)-H(IW)#1 0.90(3)
0(1)-B(1)-0(3) 119.4(2)
0(1)-B(1)-C(1) 120.2(2)
0(3)-B(1)-C(1) 120.4(2)
0(2)-B(2)-0(3) 121.1(2)
0(2)-B(2)-C(3) 119.1(2)
0(3)-B(2)-C(3) 119.8(2)
B(1)-O(1)-H(1) 116.5(18)
B(2)-0(2)-H(2) 119.1(19)
B(1)-0(3)-B(2) 121.49(18)
C(10)-C(1)-C(2) 118.5(2)
C(10)-C(1)-B(1) 122.3(2)
C(2)-C(1)-B(1) 119.22(19)
C(7)-C(2)-C(1) 120.2(2)
C(7)-C(2)-C(3) 120.1(2)
C(1)-C(2)-C(3) 119.8(2)
C(4)-C(3)-C(2) 118.5(2)
C(4)-C(3)-B(2) 122.2(2)
C(2)-C(3)-B(2) 119.3(2)
C(3)-C(4)-C(5) 121.6(2)
C(3)-C(4)-H(4) 119.2
C(5)-C(4)-H(4) 119.2
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C(6)-C(5)-C(4) 120.3(2)
C(6)-C(5)-H(5) 119.9
C(4)-C(5)-H(5) 119.9
C(5)-C(6)-C(7) 120.7(2)
C(5)-C(6)-H(6) 1196
C(7)-C(6)-H(6) 1196
C(6)-C(7)-C(2) 118.8(2)
C(6)-C(7)-C(8) 122.8(2)
C(2)-C(7)-C(8) 118.4(2)
C(9)-C(8)-C(7) 121.0(2)
C(9)-C(8)-H(8) 1195
C(7)-C(8)-H(8) 1195
C(8)-C(9)-C(10) 120.3(2)
C(8)-C(9)-H(9) 119.9
C(10)-C(9)-H(9) 119.9
C(1)-C(10)-C(9) 121.7(2)
C(1)-C(10)-H(10) 119.2
C(9)-C(10)-H(10) 119.2
H(IW)-O(IW)-H(IW)#1 | 106(4)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:

#1 -x+1,y,-z+3/2
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Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2410. The anisotropic

displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h2 a*2Ul + ... + 2 hka* b* U1?]

Ull U22 U33 U23 U13 U12
B(1) 22(1) 18(1) 18(1) 0(1) 7(1) 2(1)
B(2) 25(2) 19(1) 18(1) 0(1) 7(1) 3(1)
o@) 31(1) 24(1) 18(1) -2(1) 10(1) -8(1)
0(2) 39(1) 28(1) 18(1) -2(1) 13(1) -9(1)
0@3) 23(1) 20(1) 18(1) 0(1) 8(1) -2(1)
c(1) 21(1) 20(1) 18(1) 2(1) 6(1) 1(1)
C(2) 21(1) 16(1) 20(1) 2(1) 6(1) 4(2)
C(3) 20(1) 18(1) 20(1) 0(1) 6(1) 3(1)
C(4) 28(1) 24(1) 18(1) -1(1) 8(1) 1(1)
C(5) 24(1) 22(1) 28(1) -7(1) 5(1) -2(1)
C(6) 24(1) 19(1) 33(1) -2(1) 8(1) -3(1)
c(7) 20(1) 20(1) 24(1) 1(1) 6(1) 2(1)
C(8) 27(1) 27(1) 34(1) 6(1) 14(1) -5(1)
C(9) 32(1) 33(1) 22(1) 3(1) 14(1) -2(1)
C(10) 26(1) 26(1) 18(1) 1(1) 8(1) -1(1)
oawW)  45(2) 25(1) 22(1) 0 17(1) 0
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)
for wa2410.

X y z U(eq)
H(1) 4955(14) 9780(60) 5687(18) 40(8)
H(2) 4551(15) 7700(60) 2844(19) 48(9)
H(4) 3558 2338 2448 28
H(5) 2870 -960 2509 31
H(6) 2681 -1716 3745 30
H(8) 2875 -558 5270 34
H(9) 3376 1966 6436 34
H(10) 4050 5298 6362 28
H(1W) 4862(15) 8640(60) 7050(19) 51(10)
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2410.

0(1)-B(1)-0(3)-B(2) 177.2(2)
C(1)-B(1)-0(3)-B(2) -0.8(3)
0(2)-B(2)-0(3)-B(1) -179.0(2)
C(3)-B(2)-0(3)-B(1) 0.6(3)
0(1)-B(1)-C(1)-C(10) 2.6(4)
0(3)-B(1)-C(1)-C(10) -179.5(2)
0(1)-B(1)-C(1)-C(2) 177.7(2)
0(3)-B(1)-C(1)-C(2) 0.23)
C(10)-C(1)-C(2)-C(7) 0.13)
B(1)-C(1)-C(2)-C(7) -179.6(2)
C(10)-C(1)-C(2)-C(3) -179.7(2)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) 0.6(3)
C(7)-C(2)-C(3)-C(4) 0.13)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 179.8(2)
C(7)-C(2)-C(3)-B(2) 179.4(2)
C(1)-C(2)-C(3)-B(2) -0.9(3)
0(2)-B(2)-C(3)-C(4) -0.8(3)
0(3)-B(2)-C(3)-C(4) 179.6(2)
0(2)-B(2)-C(3)-C(2) 179.9(2)
0(3)-B(2)-C(3)-C(2) 0.3(3)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) 0.4(3)
B(2)-C(3)-C(4)-C(5) -178.9(2)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) -0.5(4)
C(4)-C(5)-C(6)-C(7) 0.1(4)
C(5)-C(6)-C(7)-C(2) 0.3(3)
C(5)-C(6)-C(7)-C(8) 180.0(3)
C(1)-C(2)-C(7)-C(6) 179.8(2)
C(3)-C(2)-C(7)-C(6) -0.4(3)
C(1)-C(2)-C(7)-C(8) 0.13)
C(3)-C(2)-C(7)-C(8) 179.9(2)
C(6)-C(7)-C(8)-C(9) 179.7(3)
C(2)-C(7)-C(8)-C(9) -0.6(4)
C(7)-C(8)-C(9)-C(10) 0.8(4)
C(2)-C(1)-C(10)-C(9) 0.1(4)
B(1)-C(1)-C(10)-C(9) 179.8(2)
C(8)-C(9)-C(10)-C(1) -0.5(4)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
#1 -x+1,y,-z+3/2

Table 7. Hydrogen bonds for wa2410 [A and °].

D-H..A d(D-H) d(H...A) d(D...A) <(DHA)
O(1)-H(1)...0(3)#2 0.93(3) 1.90(3) 2.823(2) 173(3)
0(2)-H(2)...0(1W)#2 0.90(3) 1.89(3) 2.776(3) 166(3)
O(1W)-H(1W)...0(1) 0.90(3) 2.08(3) 2.8450(17) 143(3)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
#1 -x+1)y,-z+3/2  #2 -x+1,-y+2,-7+1
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7.4.2 Struktur von 11

Abbildung A88: Struktur von 11.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2446.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

Z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2446
C10 H10B2
151.80
173(2) K
0.71073 A
Triclinic
pP-1

a=7.0969(5) A a=91.182(6)°.
b = 8.5411(6) A B=103.436(6)°.
¢ =14.8555(11) A y = 97.147(6)°.

867.87(11) A3

4

1.162 Mg/m3

0.062 mm-!

320

0.290 x 0.290 x 0.270 mm3
3.572 to 29.581°.

-9<=h<=9, -11<=k<=11, -20<=1<=20

19290

4841 [R(int) = 0.0267]

99.7 %

Semi-empirical from equivalents
1.000 and 0.526

Full-matrix least-squares on F2
4841/0/249

1.056

R1 =0.0475, wR2 = 0.1302
R1=0.0547, wR2 = 0.1351
n/a

0.286 and -0.198 e.A-3
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)
for wa2446. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized U’ tensor.

X y z U(eq)
B(1) 6945(2) 6709(1) 6033(1) 28(1)
B(2) 7506(2) 8524(1) 6723(1) 28(1)
C() 7099(1) 5460(1) 6802(1) 23(1)
C(2) 7599(1) 6222(1) 7705(1) 22(1)
C(3) 7848(1) 7909(1) 7731(1) 24(1)
C(4) 8316(2) 8712(1) 8584(1) 31(1)
C(5) 8530(2) 7874(1) 9409(1) 35(1)
C(6) 8287(2) 6252(1) 9383(1) 32(1)
C(7) 7813(1) 5364(1) 8520(1) 25(1)
C(8) 7529(2) 3688(1) 8412(1) 31(1)
C(9) 7047(2) 2947(1) 7543(1) 32(1)
C(10) 6824(1) 3822(1) 6732(1) 29(1)
B(1A) 2660(2) 5049(1) 8081(1) 28(1)
B(2A) 2039(2) 4624(1) 6854(1) 26(1)
C(1A) 2887(1) 6908(1) 8133(1) 25(1)
C(2A) 2539(1) 7503(1) 7226(1) 22(1)
C(3A) 2071(2) 6336(1) 6481(1) 22(1)
C(4A) 1735(1) 6834(1) 5584(1) 28(1)
C(5A) 1856(2) 8470(1) 5420(1) 34(1)
C(6A) 2304(2) 9594(1) 6140(1) 34(1)
C(7A) 2651(1) 9140(1) 7074(1) 28(1)
C(8A) 3095(2) 10197(1) 7872(1) 36(1)
C(9A) 3428(2) 9626(1) 8745(1) 40(1)
C(10A) 3336(2) 7981(1) 8882(1) 34(1)
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Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2446.

B(1)-C(1) 1.5741(14)
B(1)-B(2) 1.7897(17)
B(1)-H(1) 1.301(14)
B(1)-H(2) 1.310(14)
B(1)-H(1B) 1.099(14)
B(2)-C(3) 1.5728(14)
B(2)-H(1) 1.290(14)
B(2)-H(2) 1.280(13)
B(2)-H(2B) 1.089(15)
C(1)-C(10) 1.3867(13)
C(1)-C(2) 1.4263(12)
C(2)-C(7) 1.4153(12)
C(2)-C(3) 1.4282(12)
C(3)-C(4) 1.3783(13)
C(4)-C(5) 1.4192(15)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.3738(16)
C(5)-H(5) 0.9500
C(6)-C(7) 1.4246(13)
C(6)-H(6) 0.9500
C(7)-C(8) 1.4211(14)
C(8)-C(9) 1.3756(15)
C(8)-H(8) 0.9500
C(9)-C(10) 1.4183(15)
C(9)-H(9) 0.9500
C(10)-H(10) 0.9500
B(1A)-C(1A) 1.5747(15)
B(1A)-B(2A) 1.7914(16)
B(1A)-H(1A) 1.281(13)
B(1A)-H(2A) 1.323(13)
B(1A)-H(1C) 1.113(14)
B(2A)-C(3A) 1.5736(14)
B(2A)-H(1A) 1.309(13)
B(2A)-H(2A) 1.267(14)
B(2A)-H(2C) 1.100(12)
C(LA)-C(10A) 1.3779(13)
C(1A)-C(2A) 1.4288(12)
C(2A)-C(7A) 1.4156(12)
C(2A)-C(3A) 1.4242(12)
C(3A)-C(4A) 1.3847(12)
C(4A)-C(5A) 1.4187(15)
C(4A)-H(4A) 0.9500
C(5A)-C(6A) 1.3753(16)
C(5A)-H(5A) 0.9500
C(6A)-C(7A) 1.4233(15)
C(6A)-H(6A) 0.9500
C(7A)-C(8A) 1.4249(14)
C(8A)-C(9A) 1.3745(18)
C(8A)-H(8A) 0.9500
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C(9A)-C(10A) 1.4190(17)
C(9A)-H(9A) 0.9500
C(10A)-H(10A) 0.9500
C(1)-B(1)-B(2) 101.32(7)
C(1)-B(1)-H(1) 108.8(6)
B(2)-B(1)-H(1) 46.1(6)
C(1)-B)-H(2) 108.9(6)
B(2)-B(1)-H(2) 45.6(6)
H(1)-B(1)-H(2) 87.5(8)
C(1)-B(1)-H(1B) 127.7(7)
B(2)-B(1)-H(1B) 131.0(7)
H(1)-B(1)-H(1B) 107.7(9)
H(2)-B(1)-H(1B) 108.9(9)
C(3)-B(2)-B(1) 101.54(7)
C(3)-B(2)-H(1) 108.9(6)
B(1)-B(2)-H(1) 46.6(6)
C(3)-B(2)-H(2) 109.2(6)
B(1)-B(2)-H(2) 47.0(6)
H(1)-B(2)-H(2) 89.3(8)
C(3)-B(2)-H(2B) 127.9(8)
B(1)-B(2)-H(2B) 130.5(8)
H(1)-B(2)-H(2B) 108.3(10)
H(2)-B(2)-H(2B) 106.4(10)
C(10)-C(1)-C(2) 118.12(8)
C(10)-C(1)-B(1) 130.95(9)
C(2)-C(1)-B(1) 110.92(8)
C(7)-C(2)-C(1) 122.25(8)
C(7)-C(2)-C(3) 122.30(8)
C(1)-C(2)-C(3) 115.44(8)
C(4)-C(3)-C(2) 118.12(9)
C(4)-C(3)-B(2) 131.10(9)
C(2)-C(3)-B(2) 110.77(8)
C(3)-C(4)-C(5) 120.46(9)
C(3)-C(4)-H(4) 119.8
C(5)-C(4)-H(4) 119.8
C(6)-C(5)-C(4) 121.35(9)
C(6)-C(5)-H(5) 119.3
C(4)-C(5)-H(5) 119.3
C(5)-C(6)-C(7) 120.45(9)
C(5)-C(6)-H(6) 119.8
C(7)-C(6)-H(6) 119.8
C(2)-C(7)-C(8) 117.51(8)
C(2)-C(7)-C(6) 117.31(9)
C(8)-C(7)-C(6) 125.17(9)
C(9)-C(8)-C(7) 120.47(9)
C(9)-C(8)-H(8) 119.8
C(7)-C(8)-H(8) 119.8
C(8)-C(9)-C(10) 121.41(9)
C(8)-C(9)-H(9) 119.3
C(10)-C(9)-H(9) 119.3
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C(1)-C(10)-C(9) 120.23(9)
C(1)-C(10)-H(10) 119.9
C(9)-C(10)-H(10) 119.9
C(1A)-B(1A)-B(2A) 101.38(7)
C(1A)-B(1A)-H(1A) | 108.7(6)
B(2A)-B(LA)-H(1A) | 46.9(6)
C(1A)-B(1A)-H(2A) | 108.2(6)
B(2A)-B(LA)-H(2A) | 44.9(6)
H(LA)-B(IA)-H(2A) | 88.0(8)
C(1A)-B(1A)-H(1C) 129.0(7)
B(2A)-B(1A)-H(1C) 129.7(7)
H(LA)-B(1A)-H(1C) | 107.3(9)
H(2A)-B(1A)-H(1C) | 108.0(9)
C(3A)-B(2A)-B(1A) | 101.33(7)
C(3A)-B(2A)-H(1A) | 109.0(6)
B(1A)-B(2A)-H(1A) | 45.6(6)
C(3A)-B(2A)-H(2A) | 107.8(6)
B(1A)-B(2A)-H(2A) | 47.6(6)
H(1A)-BA)-H(2A) | 89.2(8)
C(3A)-B(2A)-H(2C) | 127.6(7)
B(1A)-B(2A)-H(2C) | 131.1(7)
H(LA)-B(2A)-H(2C) | 107.8(9)
H(2A)-B(2A)-H(2C) | 108.7(9)
C(10A)-C(1A)-C(2A) | 118.07(9)
C(10A)-C(1A)-B(1A) | 131.09(9)
C(2A)-C(1A)-B(IA) | 110.84(8)
C(7TA)-C(2A)-C(3A) | 122.17(8)
C(7TA)-C(2A)-C(1A) | 122.43(9)
C(3A)-C(2A)-C(1IA) | 115.40(8)
C(4A)-C(3A)-C2A) | 118.33(8)
C(4A)-C(3A)-B(2A) | 130.62(9)
C(2A)-C(3A)-B(2A) | 111.05(8)
C(3A)-C(4A)-C(5A) | 120.23(9)
C(3A)-C(4A)-H(4A) | 119.9
C(5A)-C(4A)-H(4A) | 119.9
C(6A)-C(5A)-C(4A) | 121.31(9)
C(6A)-C(5A)-H(BA) | 119.3
C(4A)-CA)-H(5A) | 119.3
C(5A)-C(6A)-C(TA) | 120.52(9)
C(5A)-C(6A)-H(6A) | 119.7
C(7A)-C(6A)-H(6A) | 119.7
C(2A)-C(7TA)-C(6A) | 117.43(9)
C(2A)-C(7TA)-C(8A) | 117.20(9)
C(6A)-C(TA)-C(8A) | 125.36(9)
C(9A)-C(8A)-C(TA) | 120.41(10)
C(9A)-C(8A)-H(BA) | 119.8
C(7A)-C(8A)-H(8A) | 119.8
C(8A)-C(9A)-C(10A) | 121.46(10)
C(8A)-C(9A)-H(9A) | 119.3
C(10A)-C(9A)-H(9A) | 119.3
C(LA)-C(10A)-C(9A) | 120.42(10)
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C(LA)-C(10A)-H(10A)

119.8

C(9A)-C(10A)-H(10A)

119.8

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:

Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2446. The anisotropic

displacement factor exponent takes the form: -2r2[ h2 a*2Ull + ... + 2 hk a* b* U12]

Ull U22 U33 U23 U13 U12
B(1) 26(1) 36(1) 24(1) 5(1) 6(1) 7(1)
B(2) 28(1) 28(1) 32(1) 8(1) 10(1) 7(1)
C(1) 20(1) 28(1) 23(1) 0(1) 6(1) 4(2)
C(2) 19(1) 25(1) 21(1) 2(1) 5(1) 4(2)
C(3) 21(1) 25(1) 27(1) 1(1) 6(1) 4(2)
C(4) 28(1) 30(1) 34(1) -6(1) 5(1) 6(1)
C(5) 31(1) 47(2) 25(1) -8(1) 3(1) 10(1)
C(6) 30(1) 47(2) 21(1) 4(1) 6(1) 11(1)
c(7) 22(1) 31(1) 24(1) 5(1) 6(1) 7(1)
C(8) 29(1) 31(1) 36(1) 12(1) 12(1) 8(1)
C(9) 30(1) 23(1) 45(1) 4(1) 13(1) 5(1)
C(10) 26(1) 28(1) 32(1) -4(1) 8(1) 3(1)
B(1A)  26(1) 32(1) 26(1) 8(1) 8(1) 6(1)
B(2A)  26(1) 24(1) 30(1) 2(1) 7(1) 4(2)
C(1A)  20(1) 31(1) 24(1) 1(1) 6(1) 3(1)
C(2A)  19(1) 22(1) 26(1) 2(1) 6(1) 3(1)
C(3A)  20(1) 24(1) 24(1) 2(1) 6(1) 4(2)
C(4A)  26(1) 35(1) 24(1) 4(1) 7(1) 6(1)
C(5A)  31(1) 41(1) 32(1) 17(1) 10(1) 10(1)
C(6A)  29(1) 27(1) 48(1) 14(1) 12(1) 7(2)
C(7TA)  22(1) 23(1) 39(1) 2(1) 8(1) 3(1)
C(8A)  28(1) 26(1) 54(1) -8(1) 10(1) 1(1)
C(9A)  30(1) 41(1) 44(1) -18(1) 6(1) 0(1)
C(10A)  27(1) 46(1) 27(1) -6(1) 6(1) 4(2)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)

for wa2446.

X y z U(eq)
H(1) 5910(20) 7768(16) 6222(9) 36(3)
H(2) 8470(20) 7797(16) 6259(9) 37(3)
H(1B) 6570(20) 6481(16) 5278(10) 39(4)
H(2B) 7620(20) 9743(17) 6519(10) 42(4)
H(4) 8495 9835 8620 37
H(5) 8849 8447 9991 42
H(6) 8436 5718 9945 39
H(8) 7674 3075 8944 37
H(9) 6860 1826 7484 38
H(10) 6484 3284 6139 34
H(1A) 1057(19) 4523(16) 7500(9) 34(3)
H(2A) 3600(20) 4595(16) 7470(9) 36(3)
H(1C) 2860(20) 4227(16) 8657(9) 37(3)
H(2C) 1691(18) 3493(15) 6445(9) 29(3)
H(4A) 1421 6078 5076 33
H(5A) 1625 8795 4800 40
H(6A) 2381 10683 6013 40
H(8A) 3161 11304 7800 44
H(9A) 3725 10348 9269 47
H(10A) 3587 7618 9493 40
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2446.

C(1)-B(1)-B(2)-C(3) -0.17(9)
B(2)-B(1)-C(1)-C(10) 179.62(10)
B(2)-B(1)-C(1)-C(2) 0.07(9)
C(10)-C(1)-C(2)-C(7) -0.13(13)
B(1)-C(1)-C(2)-C(7) 179.48(8)
C(10)-C(1)-C(2)-C(3) -179.55(8)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) 0.07(11)
C(7)-C(2)-C(3)-C(4) 0.05(14)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 179.46(8)
C(7)-C(2)-C(3)-B(2) -179.61(8)
C(1)-C(2)-C(3)-B(2) -0.20(11)
B(1)-B(2)-C(3)-C(4) -179.38(10)
B(1)-B(2)-C(3)-C(2) 0.22(10)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) -0.27(14)
B(2)-C(3)-C(4)-C(5) 179.31(10)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) 0.18(16)
C(4)-C(5)-C(6)-C(7) 0.14(16)
C(1)-C(2)-C(7)-C(8) 0.58(13)
C(3)-C(2)-C(7)-C(8) 179.95(8)
C(1)-C(2)-C(7)-C(6) -179.11(8)
C(3)-C(2)-C(7)-C(6) 0.26(13)
C(5)-C(6)-C(7)-C(2) -0.35(14)
C(5)-C(6)-C(7)-C(8) 179.98(10)
C(2)-C(7)-C(8)-C(9) -0.59(14)
C(6)-C(7)-C(8)-C(9) 179.08(9)
C(7)-C(8)-C(9)-C(10) 0.17(15)
C(2)-C(1)-C(10)-C(9) -0.32(14)
B(1)-C(1)-C(10)-C(9) -179.84(9)
C(8)-C(9)-C(10)-C(1) 0.31(15)
C(1A)-B(1A)-B(2A)-C(3A) 0.53(9)
B(2A)-B(LA)-C(1A)-C(10A) 179.27(10)
B(2A)-B(1A)-C(1A)-C(2A) -0.36(10)
C(10A)-C(1A)-C(2A)-C(7A) 0.36(14)
B(1A)-C(1A)-C(2A)-C(7A) -179.96(8)
C(10A)-C(1A)-C(2A)-C(3A) -179.66(8)
B(1A)-C(LA)-C(2A)-C(3A) 0.03(11)
C(7A)-C(2A)-C(3A)-C(4A) 0.58(13)
C(LA)-C(2A)-C(3A)-C(4A) -179.40(8)
C(7A)-C(2A)-C(3A)-B(2A) -179.63(8)
C(1A)-C(2A)-C(3A)-B(2A) 0.39(11)
B(1A)-B(2A)-C(3A)-C(4A) 179.20(9)
B(1A)-B(2A)-C(3A)-C(2A) -0.56(9)
C(2A)-C(3A)-C(4A)-C(5A) -0.05(14)
B(2A)-C(3A)-C(4A)-C(5A) -179.79(9)
C(3A)-C(4A)-C(5A)-C(6A) -0.12(15)
C(4A)-C(5A)-C(6A)-C(7A) -0.23(16)
C(3A)-C(2A)-C(7A)-C(6A) -0.91(14)
C(LA)-C(2A)-C(7TA)-C(6A) 179.07(8)
C(3A)-C(2A)-C(7TA)-C(8A) 178.85(8)
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C(1A)-C(2A)-C(7A)-C(8A) -1.17(14)
C(5A)-C(6A)-C(7A)-C(2A) 0.72(15)
C(5A)-C(6A)-C(7A)-C(8A) -179.01(10)
C(2A)-C(7A)-C(8A)-C(9A) 1.06(15)
C(6A)-C(7A)-C(8A)-C(9A) -179.21(10)
C(7A)-C(8A)-C(9A)-C(10A) -0.16(17)
C(2A)-C(1A)-C(10A)-C(9A) 0.59(15)
B(1A)-C(LA)-C(10A)-C(9A) -179.02(10)
C(8A)-C(9A)-C(10A)-C(1A) -0.70(17)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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7.4.3 Struktur von 17

H2 H1A
AN
B2 P
H1B
C4 3 =
c10
C5
Cg9
c7
Ca [0}

Abbildung A89: Struktur von 17.

Table 8. Crystal data and structure refinement for wa2648.

Identification code wa2648

Empirical formula C19 H20 B2

Formula weight 269.97

Temperature 173(2) K

Wavelength 0.71073 A

Crystal system Monoclinic

Space group P 21/c

Unit cell dimensions a=18.6842(6) A a=90°.
b = 8.3756(7) A B=95.402(5)°.
¢ =21.9318(13) A y =90°,

Volume 1588.1(2) A3

Z 4

Density (calculated) 1.129 Mg/m3

Absorption coefficient 0.062 mm-!

F(000) 576

Crystal size 0.180 x 0.150 x 0.070 mm?

Theta range for data collection 2.356 to 25.486°.

Index ranges
Reflections collected
Independent reflections

-10<=h<=10, -10<=k<=10, -26<=I<=26
16756
2921 [R(int) = 0.0380]

Completeness to theta = 25.000° 99.7 %

Absorption correction Semi-empirical from equivalents
Max. and min. transmission 1.000 and 0.601

Refinement method Full-matrix least-squares on F2
Data / restraints / parameters 2921/0/ 205

Goodness-of-fit on F2 1.053

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)
Extinction coefficient
Largest diff. peak and hole

R1 =0.0505, wR2 = 0.1146
R1 =0.0786, wR2 = 0.1255
n/a

0.137 and -0.128 e.A-3
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Table 9. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)
for wa2648. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized U’ tensor.

X y z U(eq)
B(1) 4495(2) 7044(2) 1273(1) 50(1)
B(2) 4122(3) 9094(3) 1031(1) 61(1)
C() 6249(2) 6928(2) 1166(1) 47(1)
C(2) 6834(2) 8387(2) 952(1) 50(2)
C(3) 5751(2) 9647(2) 862(1) 56(1)
C(4) 6265(3) 11093(3) 667(1) 74(1)
C(5) 7820(3) 11305(3) 562(1) 80(2)
C(6) 8865(3) 10093(3) 646(1) 75(1)
C(7) 8403(2) 8570(2) 845(1) 59(1)
C(8) 9379(2) 7235(3) 956(1) 74(1)
C(9) 8818(2) 5837(3) 1154(1) 72(1)
C(10) 7248(2) 5667(2) 1265(1) 58(1)
C(11) 3478(2) 5681(2) 1516(1) 48(1)
C(12) 2908(2) 4454(2) 1118(1) 49(1)
C(13) 2100(2) 3191(2) 1339(1) 53(2)
C(14) 1807(2) 3086(2) 1947(1) 56(1)
C(15) 2368(2) 4300(2) 2338(1) 57(1)
C(16) 3189(2) 5583(2) 2135(1) 54(1)
C(@7) 3130(3) 4514(2) 445(1) 66(1)
C(18) 906(3) 1698(3) 2173(1) 81(1)
C(19) 3758(3) 6870(3) 2587(1) 80(1)
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Table 10. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2648.

B(1)-C(1) 1.566(3)
B(1)-C(11) 1.568(3)
B(1)-B(2) 1.817(3)
B(1)-H(LA) 1.275(18)
B(1)-H(1B) 1.333(17)
B(2)-C(3) 1.565(3)
B(2)-H(1A) 1.272(18)
B(2)-H(1B) 1.226(17)
B(2)-H(2) 1.11(2)
C(1)-C(10) 1.371(2)
C(1)-C(2) 1.421(2)
C(2)-C(7) 1.413(3)
C(2)-C(3) 1.415(2)
C(3)-C(4) 1.373(3)
C(4)-C(5) 1.402(3)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.362(3)
C(5)-H(5) 0.9500
C(6)-C(7) 1.418(3)
C(6)-H(6) 0.9500
C(7)-C(8) 1.410(3)
C(8)-C(9) 1.356(3)
C(8)-H(8) 0.9500
C(9)-C(10) 1.414(3)
C(9)-H(9) 0.9500
C(10)-H(10) 0.9500
C(11)-C(16) 1.406(2)
C(11)-C(12) 1.408(2)
C(12)-C(13) 1.382(2)
C(12)-C(17) 1.507(2)
C(13)-C(14) 1.384(2)
C(13)-H(13) 0.9500
C(14)-C(15) 1.388(3)
C(14)-C(18) 1.511(3)
C(15)-C(16) 1.386(3)
C(15)-H(15) 0.9500
C(16)-C(19) 1.514(3)
C(17)-H(17A) 0.9800
C(17)-H(17B) 0.9800
C(17)-H(17C) 0.9800
C(18)-H(18A) 0.9800
C(18)-H(18B) 0.9800
C(18)-H(18C) 0.9800
C(19)-H(19A) 0.9800
C(19)-H(19B) 0.9800
C(19)-H(19C) 0.9800
C(1)-B(1)-C(11) 126.33(15)
C(1)-B(1)-B(2) 99.46(14)
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C(11)-B(1)-B(2) 134.21(16)
C(1)-B(1)-H(1A) 107.8(8)
C(11)-B(1)-H(1A) 111.4(8)
B(2)-B(1)-H(1A) 44.4(8)
C(1)-B(1)-H(1B) 108.5(8)
C(11)-B(1)-H(1B) 111.6(8)
B(2)-B(1)-H(1B) 42.4(8)
H(1A)-B(1)-H(1B) 82.5(11)
C(3)-B(2)-B(1) 102.02(15)
C(3)-B(2)-H(1A) 108.7(8)
B(1)-B(2)-H(1A) 44.6(8)
C(3)-B(2)-H(1B) 111.5(8)
B(1)-B(2)-H(1B) 47.2(8)
H(1A)-B(2)-H(1B) 87.0(11)
C(3)-B(2)-H(2) 128.9(11)
B(1)-B(2)-H(2) 128.9(11)
H(1A)-B(2)-H(2) 105.8(13)
H(1B)-B(2)-H(2) 106.8(13)
C(10)-C(1)-C(2) 118.29(16)
C(10)-C(1)-B(1) 129.41(16)
C(2)-C(1)-B(1) 112.28(14)
C(7)-C(2)-C(3) 122.33(17)
C(7)-C(2)-C(1) 121.96(17)
C(3)-C(2)-C(1) 115.70(16)
C(4)-C(3)-C(2) 118.01(19)
C(4)-C(3)-B(2) 131.45(19)
C(2)-C(3)-B(2) 110.52(15)
C(3)-C(4)-C(5) 120.6(2)
C(3)-C(4)-H(4) 119.7
C(5)-C(4)-H(4) 119.7
C(6)-C(5)-C(4) 121.6(2)
C(6)-C(5)-H(5) 119.2
C(4)-C(5)-H(5) 119.2
C(5)-C(6)-C(7) 120.5(2)
C(5)-C(6)-H(6) 119.7
C(7)-C(6)-H(6) 119.7
C(8)-C(7)-C(2) 117.26(19)
C(8)-C(7)-C(6) 125.7(2)
C(2)-C(7)-C(6) 116.99(19)
C(9)-C(8)-C(7) 120.82(19)
C(9)-C(8)-H(8) 119.6
C(7)-C(8)-H(8) 119.6
C(8)-C(9)-C(10) 121.55(19)
C(8)-C(9)-H(9) 119.2
C(10)-C(9)-H(9) 119.2
C(1)-C(10)-C(9) 120.12(19)
C(1)-C(10)-H(10) 119.9
C(9)-C(10)-H(10) 119.9
C(16)-C(11)-C(12) 118.19(16)
C(16)-C(11)-B(1) 121.96(15)
C(12)-C(11)-B(1) 119.74(15)
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C(13)-C(12)-C(11) 120.10(15)
C(13)-C(12)-C(17) 118.98(16)
C(11)-C(12)-C(17) 120.90(16)
C(12)-C(13)-C(14) 122.12(17)
C(12)-C(13)-H(13) 1189

C(14)-C(13)-H(13) 118.9

C(13)-C(14)-C(15) 117.57(16)
C(13)-C(14)-C(18) 120.84(18)
C(15)-C(14)-C(18) 121.59(17)
C(16)-C(15)-C(14) 122.12(16)
C(16)-C(15)-H(15) 118.9

C(14)-C(15)-H(15) 118.9

C(15)-C(16)-C(11) 119.89(16)
C(15)-C(16)-C(19) 119.26(16)
C(11)-C(16)-C(19) 120.85(17)

C(12)-C(17)-H(17A) | 1095
C(12)-C(17)-H(17B) | 1095
H(17A)-C(17)-H(17B) | 109.5
C(12)-C(17)-H(17C) | 1095
H(17A)-C(17)-H(17C) | 109.5
H(17B)-C(17)-H(17C) | 109.5
C(14)-C(18)-H(18A) | 1095
C(14)-C(18)-H(18B) | 1095
H(18A)-C(18)-H(18B) | 109.5
C(14)-C(18)-H(18C) | 1095
H(18A)-C(18)-H(18C) | 109.5
H(18B)-C(18)-H(18C) | 109.5
C(16)-C(19)-H(19A) | 1095
C(16)-C(19)-H(19B) | 109.5
H(19A)-C(19)-H(19B) | 109.5
C(16)-C(19)-H(19C) | 1095
H(19A)-C(19)-H(19C) | 109.5
H(19B)-C(19)-H(19C) | 109.5

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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Table 11. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2648. The anisotropic

displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h2 a*2Ul + ... + 2 hka* b* U1?]

Ull U22 U33 U23 U13 U12
B(1) 53(1) 55(1) 41(1) -2(1) 3(1) 8(1)
B(2) 61(1) 55(1) 66(1) 3(1) 4(2) 12(1)
C(1) 47(1) 57(1) 36(1) -1(1) 1(1) 5(1)
C(2) 52(1) 62(1) 35(1) -4(1) 1(1) -4(1)
C(3) 65(1) 54(1) 47(2) 1(1) -2(1) -1(1)
C(4) 89(2) 64(1) 66(1) 8(1) -2(1) 7(1)
C(5) 99(2) 79(2) 59(1) 7(1) 0(1) -30(1)
C(6) 71(1) 101(2) 53(1) -2(1) 7(1) -32(1)
c(7) 51(1) 84(1) 43(1) -5(1) 2(1) -10(1)
C(8) 45(1) 113(2) 64(1) -2(1) 5(1) 2(1)
C(9) 53(1) 94(2) 68(1) 3(1) -1(1) 23(1)
C(10) 57(1) 67(1) 51(1) 3(1) 2(1) 10(1)
C(11) 43(1) 56(1) 46(1) 2(1) 5(1) 8(1)
C(12) 45(1) 55(1) 46(1) 0(1) 6(1) 7(1)
C(13) 49(1) 54(1) 54(1) 2(1) 2(1) 5(1)
C(14) 49(1) 61(1) 58(1) 15(1) 3(1) 4(2)
C(15) 57(1) 73(1) 43(1) 10(1) 8(1) 8(1)
C(16) 52(1) 64(1) 44(1) 1(1) 5(1) 6(1)
C(17) 82(1) 69(1) 48(1) -6(1) 13(1) -4(1)
C(18) 84(2) 87(2) 74(1) 22(1) 8(1) -15(1)
C(19)  101(2) 90(2) 48(1) -8(1) 8(1) -16(1)
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Table 12. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)
for wa2648.

X y z U(eq)
H(1A) 4290(20) 8370(20) 1542(8) 62(5)
H(1B) 3760(20) 7800(20) 797(8) 58(5)
H(2) 3040(20) 9800(20) 1036(9) 76(6)
H(4) 5561 11958 603 88
H(5) 8153 12317 430 96
H(6) 9910 10270 570 90
H(8) 10442 7315 890 89
H(9) 9495 4950 1220 86
H(10) 6885 4678 1408 70
H(13) 1734 2368 1064 63
H(15) 2184 4249 2757 69
H(17A) 2425 5306 243 99
H(17B) 2909 3462 262 99
H(17C) 4201 4813 393 99
H(18A) 98 1379 1854 122
H(18B) 429 2016 2542 122
H(18C) 1607 797 2269 122
H(19A) 3274 7891 2462 119
H(19B) 4884 6966 2594 119
H(19C) 3483 6585 2996 119
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Table 13. Torsion angles [°] for wa2648.

C(1)-B(1)-B(2)-C(3) -1.26(17)
C(11)-B(1)-B(2)-C(3) 179.22(18)
C(11)-B(1)-C(1)-C(10) -0.8(3)
B(2)-B(1)-C(1)-C(10) 179.66(17)
C(11)-B(1)-C(1)-C(2) -178.94(15)
B(2)-B(1)-C(1)-C(2) 1.48(17)
C(10)-C(1)-C(2)-C(7) -0.6(2)
B(1)-C(1)-C(2)-C(7) 177.84(15)
C(10)-C(1)-C(2)-C(3) -179.64(15)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) -12(2)
C(7)-C(2)-C(3)-C(4) -0.4(3)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 178.72(16)
C(7)-C(2)-C(3)-B(2) -178.85(16)
C(1)-C(2)-C(3)-B(2) 0.2(2)
B(1)-B(2)-C(3)-C(4) -177.53(19)
B(1)-B(2)-C(3)-C(2) 0.70(19)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) -0.1(3)
B(2)-C(3)-C(4)-C(5) 178.0(2)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) 0.4(3)
C(4)-C(5)-C(6)-C(7) -0.2(3)
C(3)-C(2)-C(7)-C(8) 179.44(16)
C(1)-C(2)-C(7)-C(8) 0.4(2)
C(3)-C(2)-C(7)-C(6) 0.5(2)
C(1)-C(2)-C(7)-C(6) -178.49(16)
C(5)-C(6)-C(7)-C(8) -179.03(19)
C(5)-C(6)-C(7)-C(2) -0.2(3)
C(2)-C(7)-C(8)-C(9) 0.33)
C(6)-C(7)-C(8)-C(9) 179.06(19)
C(7)-C(8)-C(9)-C(10) -0.8(3)
C(2)-C(1)-C(10)-C(9) 0.0(2)
B(1)-C(1)-C(10)-C(9) -178.05(17)
C(8)-C(9)-C(10)-C(1) 0.6(3)
C(1)-B(1)-C(11)-C(16) 97.7(2)
B(2)-B(1)-C(11)-C(16) -82.9(2)
C(1)-B(1)-C(11)-C(12) -78.3(2)
B(2)-B(1)-C(11)-C(12) 101.1(2)
C(16)-C(11)-C(12)-C(13) -0.5(2)
B(1)-C(11)-C(12)-C(13) 175.60(15)
C(16)-C(11)-C(12)-C(17) 177.91(16)
B(1)-C(11)-C(12)-C(17) -6.0(2)
C(11)-C(12)-C(13)-C(14) 0.7(2)
C(17)-C(12)-C(13)-C(14) 177.77(17)
C(12)-C(13)-C(14)-C(15) -0.6(2)
C(12)-C(13)-C(14)-C(18) 179.39(17)
C(13)-C(14)-C(15)-C(16) 0.3(3)
C(18)-C(14)-C(15)-C(16) -179.67(18)
C(14)-C(15)-C(16)-C(11) -0.13)
C(14)-C(15)-C(16)-C(19) 179.61(18)
C(12)-C(11)-C(16)-C(15) 0.3(2)
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B(1)-C(11)-C(16)-C(15) -175.78(16)
C(12)-C(11)-C(16)-C(19) -179.49(17)
B(1)-C(11)-C(16)-C(19) 45(3)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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7.4.4 Struktur von 18

C1 3
c4
[&]
c8 c6
Abbildung A90: Struktur 18.
Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2729.
Identification code wa2729
Empirical formula C28 H30 B2
Formula weight 388.14
Temperature 173(2) K
Wavelength 0.71073 A
Crystal system Monoclinic
Space group P21/n
Unit cell dimensions a=28.0114(4) A a=90°.
b =20.4702(10) A B=102.299(4)°.
¢ =14.6659(7) A y =90°.
Volume 2349.9(2) A3
z 4
Density (calculated) 1.097 Mg/m3
Absorption coefficient 0.060 mm-!
F(000) 832
Crystal size 0.240 x 0.210 x 0.110 mm3

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

2.786 to 25.027°.

-9<=h<=9, -24<=k<=24, -17<=I<=17

20881

4144 [R(int) = 0.0435]

99.8 %

Semi-empirical from equivalents
1.000 and 0.669

Full-matrix least-squares on F2
414410/ 285

1.146

R1=0.0571, wR2 =0.1248
R1 =0.0686, wR2 = 0.1302
n/a

0.219 and -0.179 e.A-3
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)
for wa2729. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized U’ tensor.

X y z U(eq)
B(1) 5908(3) 2662(1) 5910(1) 27(1)
B(2) 6605(3) 1808(1) 5834(1) 25(1)
C() 4949(2) 2603(1) 6741(1) 27(1)
C(2) 5009(2) 1958(1) 7099(1) 25(1)
C(3) 5884(2) 1495(1) 6652(1) 25(1)
C(4) 6018(2) 865(1) 6982(1) 31(1)
C(5) 5287(3) 687(1) 7740(2) 38(1)
C(6) 4438(3) 1133(1) 8171(1) 38(1)
C(7) 4262(2) 1788(1) 7856(1) 30(1)
C(8) 3393(3) 2286(1) 8241(1) 38(1)
C(9) 3309(3) 2906(1) 7883(2) 39(1)
C(10) 4086(3) 3069(1) 7139(1) 35(1)
C(11) 6194(2) 3310(1) 5384(1) 28(1)
C(12) 7438(3) 3762(1) 5820(1) 35(1)
C(13) 7612(3) 4357(1) 5389(1) 39(1)
C(14) 6579(3) 4532(1) 4542(1) 35(1)
C(15) 5362(3) 4084(1) 4116(1) 36(1)
C(16) 5162(2) 3479(1) 4515(1) 31(1)
C(@7) 8579(4) 3618(1) 6762(2) 58(1)
C(18) 6783(3) 5186(1) 4106(2) 50(1)
C(19) 3816(3) 3012(1) 4007(2) 51(1)
C(21) 7568(2) 1417(1) 5176(1) 24(1)
C(22) 9341(2) 1466(1) 5241(1) 34(1)
C(23) 10140(2) 1054(1) 4712(2) 38(1)
C(24) 9256(3) 591(1) 4111(1) 34(1)
C(25) 7504(2) 549(1) 4036(1) 30(1)
C(26) 6650(2) 954(1) 4550(1) 24(1)
C(27) 10401(3) 1960(1) 5880(2) 61(1)
C(28) 10177(3) 148(1) 3560(2) 46(1)
C(29) 4739(2) 887(1) 4427(1) 33(1)
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Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2729.

B(1)-C(11) 1.576(3)
B(1)-C(1) 1.578(3)
B(1)-B(2) 1.847(3)
B(1)-H(1) 1.32(2)
B(1)-H(2) 1.27(2)
B(2)-C(3) 1.574(3)
B(2)-C(21) 1.576(3)
B(2)-H(1) 1.28(2)
B(2)-H(2) 1.28(2)
C(1)-C(10) 1.379(3)
C(1)-C(2) 1.418(2)
C(2)-C(7) 1.412(3)
C(2)-C(3) 1.421(2)
C(3)-C(4) 1.374(3)
C(4)-C(5) 1.411(3)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.371(3)
C(5)-H(5) 0.9500
C(6)-C(7) 1.415(3)
C(6)-H(6) 0.9500
C(7)-C(8) 1.418(3)
C(8)-C(9) 1.370(3)
C(8)-H(8) 0.9500
C(9)-C(10) 1.407(3)
C(9)-H(9) 0.9500
C(10)-H(10) 0.9500
C(11)-C(16) 1.406(3)
C(11)-C(12) 1.409(3)
C(12)-C(13) 1.393(3)
C(12)-C(17) 1.514(3)
C(13)-C(14) 1.385(3)
C(13)-H(13) 0.9500
C(14)-C(15) 1.387(3)
C(14)-C(18) 1.507(3)
C(15)-C(16) 1.394(3)
C(15)-H(15) 0.9500
C(16)-C(19) 1.514(3)
C(17)-H(17A) 0.9800
C(17)-H(17B) 0.9800
C(17)-H(17C) 0.9800
C(18)-H(18A) 0.9800
C(18)-H(18B) 0.9800
C(18)-H(18C) 0.9800
C(19)-H(19A) 0.9800
C(19)-H(19B) 0.9800
C(19)-H(19C) 0.9800
C(21)-C(22) 1.407(3)
C(21)-C(26) 1.412(2)
C(22)-C(23) 1.391(3)
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C(22)-C(27) 1.511(3)
C(23)-C(24) 1.383(3)
C(23)-H(23) 0.9500
C(24)-C(25) 1.388(3)
C(24)-C(28) 1.508(3)
C(25)-C(26) 1.394(3)
C(25)-H(25) 0.9500
C(26)-C(29) 1.509(2)
C(27)-H(27A) 0.9800
C(27)-H(27B) 0.9800
C(27)-H(27C) 0.9800
C(28)-H(28A) 0.9800
C(28)-H(28B) 0.9800
C(28)-H(28C) 0.9800
C(29)-H(29A) 0.9800
C(29)-H(29B) 0.9800
C(29)-H(29C) 0.9800
C(11)-B(1)-C(1) 126.05(16)
C(11)-B(1)-B(2) 133.67(16)
C(1)-B(1)-B(2) 100.20(14)
C(11)-B(1)-H(1) 110.1(9)
C(1)-B(1)-H(1) 107.4(9)
B(2)-B(1)-H(1) 43.9(9)
C(11)-B(1)-H(2) 115.3(9)
C(1)-B()-H(2) 105.4(9)
B(2)-B(1)-H(2) 43.7(9)
H(1)-B(1)-H(2) 84.8(12)
C(3)-B(2)-C(21) 124.57(15)
C(3)-B(2)-B(1) 100.04(14)
C(21)-B(2)-B(1) 135.36(16)
C(3)-B(2)-H(1) 106.7(9)
C(21)-B(2)-H(1) 113.6(9)
B(1)-B(2)-H(1) 455(9)
C(3)-B(2)-H(2) 105.9(9)
C(21)-B(2)-H(2) 113.2(9)
B(1)-B(2)-H(2) 43.3(9)
H(1)-B(2)-H(2) 85.9(13)
C(10)-C(1)-C(2) 117.88(17)
C(10)-C(1)-B(1) 130.11(17)
C(2)-C(1)-B(1) 112.00(15)
C(7)-C(2)-C(1) 122.31(17)
C(7)-C(2)-C(3) 122.16(16)
C(1)-C(2)-C(3) 115.52(16)
C(4)-C(3)-C(2) 118.25(17)
C(4)-C(3)-B(2) 129.52(17)
C(2)-C(3)-B(2) 112.23(15)
C(3)-C(4)-C(5) 120.35(18)
C(3)-C(4)-H(4) 119.8
C(5)-C(4)-H(4) 119.8
C(6)-C(5)-C(4) 121.45(18)
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C(6)-C(5)-H(5)

119.3

C(4)-C(5)-H(5) 119.3
C(5)-C(6)-C(7) 120.37(18)
C(5)-C(6)-H(6) 119.8
C(7)-C(6)-H(6) 119.8
C(2)-C(7)-C(6) 117.42(18)
C(2)-C(7)-C(8) 117.51(18)
C(6)-C(7)-C(8) 125.07(18)
C(9)-C(8)-C(7) 120.12(19)
C(9)-C(8)-H(8) 119.9
C(7)-C(8)-H(8) 119.9
C(8)-C(9)-C(10) 121.53(18)
C(8)-C(9)-H(9) 119.2
C(10)-C(9)-H(9) 119.2
C(1)-C(10)-C(9) 120.61(19)
C(1)-C(10)-H(10) 119.7
C(9)-C(10)-H(10) 119.7
C(16)-C(11)-C(12) 118.22(17)
C(16)-C(11)-B(1) 122.13(17)
C(12)-C(11)-B(1) 119.49(16)
C(13)-C(12)-C(11) 119.79(18)
C(13)-C(12)-C(17) 119.04(18)
C(11)-C(12)-C(17) 121.16(18)
C(14)-C(13)-C(12) 122.37(19)
C(14)-C(13)-H(13) 1188
C(12)-C(13)-H(13) 118.8
C(13)-C(14)-C(15) 117.48(18)
C(13)-C(14)-C(18) 120.8(2)
C(15)-C(14)-C(18) 121.7(2)
C(14)-C(15)-C(16) 122.06(19)
C(14)-C(15)-H(15) 119.0
C(16)-C(15)-H(15) 119.0
C(15)-C(16)-C(11) 120.07(18)
C(15)-C(16)-C(19) 119.23(18)
C(11)-C(16)-C(19) 120.69(17)
C(12)-C(17)-H(17A) 109.5
C(12)-C(17)-H(17B) 109.5
H(17A)-C(17)-H(17B) | 109.5
C(12)-C(17)-H(17C) 109.5
H(17A)-C(17)-H(17C) | 109.5
H(17B)-C(17)-H(17C) | 109.5
C(14)-C(18)-H(18A) 109.5
C(14)-C(18)-H(18B) 109.5
H(18A)-C(18)-H(18B) | 109.5
C(14)-C(18)-H(18C) 109.5
H(18A)-C(18)-H(18C) | 109.5
H(18B)-C(18)-H(18C) | 109.5
C(16)-C(19)-H(19A) 109.5
C(16)-C(19)-H(19B) 109.5
H(19A)-C(19)-H(19B) | 109.5
C(16)-C(19)-H(19C) 109.5
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H(19A)-C(19)-H(19C) | 109.5
H(19B)-C(19)-H(19C) | 109.5

C(22)-C(21)-C(26) 118.13(16)
C(22)-C(21)-B(2) 122.74(16)
C(26)-C(21)-B(2) 118.90(15)
C(23)-C(22)-C(21) 119.77(18)
C(23)-C(22)-C(27) 119.13(18)
C(21)-C(22)-C(27) 121.10(18)
C(24)-C(23)-C(22) 122.51(18)
C(24)-C(23)-H(23) 118.7

C(22)-C(23)-H(23) 118.7

C(23)-C(24)-C(25) 117.67(17)
C(23)-C(24)-C(28) 120.80(19)
C(25)-C(24)-C(28) 121.53(19)
C(24)-C(25)-C(26) 121.73(18)
C(24)-C(25)-H(25) 119.1

C(26)-C(25)-H(25) 119.1

C(25)-C(26)-C(21) 120.17(16)
C(25)-C(26)-C(29) 118.91(16)
C(21)-C(26)-C(29) 120.91(16)

C(22)-C(27)-H(27A) 109.5
C(22)-C(27)-H(27B) 1095
H(27A)-C(27)-H(27B) | 109.5
C(22)-C(27)-H(27C) 1095
H(27A)-C(27)-H(27C) | 109.5
H(27B)-C(27)-H(27C) | 109.5
C(24)-C(28)-H(28A) 109.5
C(24)-C(28)-H(28B) 109.5
H(28A)-C(28)-H(28B) | 109.5
C(24)-C(28)-H(25C) 1095
H(28A)-C(28)-H(28C) | 109.5
H(28B)-C(28)-H(28C) | 109.5
C(26)-C(29)-H(29A) 1095
C(26)-C(29)-H(29B) 109.5
H(29A)-C(29)-H(29B) | 109.5
C(26)-C(29)-H(29C) 1095
H(29A)-C(29)-H(29C) | 109.5
H(29B)-C(29)-H(29C) | 109.5

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2729. The anisotropic

displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h2 a*2Ul + ... + 2 hka* b* U1?]

Ull U22 U33 U23 U13 U12
B(1) 29(1) 24(1) 26(1) -3(1) 2(1) 2(1)
B(2) 22(1) 22(1) 27(1) -1(1) 0(1) 0(1)
C(1) 28(1) 26(1) 25(1) -3(1) 2(1) 1(1)
C(2) 24(1) 27(1) 22(1) -2(1) 2(1) -3(1)
C(3) 22(1) 26(1) 25(1) -3(1) 1(1) -1(1)
C(4) 34(1) 25(1) 32(1) 0(1) 5(1) 2(1)
C(5) 49(1) 28(1) 37(1) 7(1) 8(1) -5(1)
C(6) 45(1) 42(1) 29(1) 4(1) 12(1) -9(1)
c(7) 30(1) 36(1) 26(1) -2(1) 6(1) -5(1)
C(8) 39(1) 49(1) 30(1) -8(1) 15(1) -5(1)
C(9) 42(1) 41(1) 37(1) -12(1) 15(1) 4(2)
C(10) 42(1) 27(1) 36(1) -6(1) 8(1) 5(1)
C(11) 34(1) 25(1) 26(1) 0(1) 10(1) 4(2)
C(12) 51(1) 25(1) 27(1) -1(1) 6(1) -2(1)
C(13) 58(1) 26(1) 35(1) -6(1) 11(1) -6(1)
C(14) 50(1) 25(1) 35(1) 3(1) 21(1) 7(1)
C(15) 40(1) 37(1) 32(1) 10(1) 8(1) 10(1)
C(16) 30(1) 32(1) 32(1) 4(1) 7(1) 6(1)
C(17) 84(2) 40(1) 39(1) 0(1) -12(1) -20(1)
C(18) 73(2) 33(1) 49(1) 10(1) 26(1) 4(2)
C(19) 42(1) 55(1) 46(1) 16(1) -13(1) -8(1)
C(21) 24(1) 23(1) 25(1) 2(1) 6(1) 1(1)
C(22) 25(1) 42(1) 34(1) -4(1) 3(1) -2(1)
C(23) 22(1) 53(1) 41(1) 0(1) 9(1) 5(1)
C(24) 35(1) 38(1) 30(1) 4(1) 12(1) 11(1)
C(25) 36(1) 27(1) 28(1) -2(1) 8(1) 2(1)
C(26) 25(1) 23(1) 25(1) 2(1) 6(1) -1(1)
c(27) 28(1) 80(2) 72(2) -32(2) 5(1) -12(1)
C(28) 48(1) 54(1) 42(1) 1(1) 19(1) 20(1)
C(29) 26(1) 36(1) 38(1) -9(1) 7(1) -4(1)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)
for wa2729.

X y z U(eq)
H(L) 7360(30) 2339(10) 6151(14) 33(5)
H(2) 5420(30) 2174(9) 5388(14) 31(5)
H(4) 6607 547 6698 37
H(5) 5386 249 7958 46
H(6) 3965 1002 8684 46
H(8) 2868 2190 8748 46
H(9) 2711 3234 8143 47
H(10) 4016 3504 6908 42
H(13) 8470 4653 5687 47
H(15) 4642 4193 3533 43
H(17A) 9382 3269 6695 87
H(178B) 7877 3479 7198 87
H(17C) 9217 4012 7001 87
H(18A) 7219 5122 3537 74
H(18B) 7590 5454 4548 74
H(18C) 5674 5407 3951 74
H(19A) 3147 3226 3450 76
H(19B) 3058 2885 4420 76
H(19C) 4372 2622 3822 76
H(23) 11339 1092 4767 46
H(25) 6869 237 3624 36
H(27A) 11608 1906 5861 91
H(27B) 10254 1893 6520 91
H(27C) 10029 2402 5675 91
H(28A) 10699 411 3136 70
H(28B) 9361 -160 3196 70
H(28C) 11068 -94 3988 70
H(29A) 4466 741 5015 49
H(29B) 4314 566 3936 49
H(29C) 4195 1311 4250 49
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2729.

C(11)-B(1)-B(2)-C(3) 175.79(19)
C(1)-B(1)-B(2)-C(3) -0.95(16)
C(11)-B(1)-B(2)-C(21) -6.5(3)
C(1)-B(1)-B(2)-C(21) 176.80(19)
C(11)-B(1)-C(1)-C(10) 4.6(3)
B(2)-B(1)-C(1)-C(10) -178.28(19)
C(11)-B(1)-C(1)-C(2) -176.18(17)
B(2)-B(1)-C(1)-C(2) 0.90(18)
C(10)-C(1)-C(2)-C(7) -1.8(3)
B(1)-C(1)-C(2)-C(7) 178.92(16)
C(10)-C(1)-C(2)-C(3) 178.79(17)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) -0.5(2)
C(7)-C(2)-C(3)-C(4) -0.9(3)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 178.56(16)
C(7)-C(2)-C(3)-B(2) -179.70(16)
C(1)-C(2)-C(3)-B(2) -0.3(2)
C(21)-B(2)-C(3)-C(4) 4.0(3)
B(1)-B(2)-C(3)-C(4) -177.90(18)
C(21)-B(2)-C(3)-C(2) -177.31(16)
B(1)-B(2)-C(3)-C(2) 0.78(18)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) 0.5(3)
B(2)-C(3)-C(4)-C(5) 179.16(18)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) -0.4(3)
C(4)-C(5)-C(6)-C(7) 0.5(3)
C(1)-C(2)-C(7)-C(6) -178.43(17)
C(3)-C(2)-C(7)-C(6) 1.0(3)
C(1)-C(2)-C(7)-C(8) 1.7(3)
C(3)-C(2)-C(7)-C(8) -178.93(17)
C(5)-C(6)-C(7)-C(2) -0.8(3)
C(5)-C(6)-C(7)-C(8) 179.1(2)
C(2)-C(7)-C(8)-C(9) -0.4(3)
C(6)-C(7)-C(8)-C(9) 179.7(2)
C(7)-C(8)-C(9)-C(10) 0.73)
C(2)-C(1)-C(10)-C(9) 0.6(3)
B(1)-C(1)-C(10)-C(9) 179.77(19)
C(8)-C(9)-C(10)-C(1) 0.6(3)
C(1)-B(1)-C(11)-C(16) -99.8(2)
B(2)-B(1)-C(11)-C(16) 84.2(3)
C(1)-B(1)-C(11)-C(12) 75.5(2)
B(2)-B(1)-C(11)-C(12) -100.6(2)
C(16)-C(11)-C(12)-C(13) 0.1(3)
B(1)-C(11)-C(12)-C(13) -175.33(18)
C(16)-C(11)-C(12)-C(17) 179.2(2)
B(1)-C(11)-C(12)-C(17) 37(3)
C(11)-C(12)-C(13)-C(14) 1.1(3)
C(17)-C(12)-C(13)-C(14) -177.9(2)
C(12)-C(13)-C(14)-C(15) -1.3(3)
C(12)-C(13)-C(14)-C(18) 178.8(2)
C(13)-C(14)-C(15)-C(16) 0.23)
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C(18)-C(14)-C(15)-C(16) -179.85(19)
C(14)-C(15)-C(16)-C(11) 1.03)
C(14)-C(15)-C(16)-C(19) -179.5(2)
C(12)-C(11)-C(16)-C(15) -1.1(3)
B(1)-C(11)-C(16)-C(15) 174.18(17)
C(12)-C(11)-C(16)-C(19) 179.4(2)
B(1)-C(11)-C(16)-C(19) 5.3(3)
C(3)-B(2)-C(21)-C(22) -106.7(2)
B(1)-B(2)-C(21)-C(22) 76.0(3)
C(3)-B(2)-C(21)-C(26) 67.5(2)
B(1)-B(2)-C(21)-C(26) -109.8(2)
C(26)-C(21)-C(22)-C(23) -15(3)
B(2)-C(21)-C(22)-C(23) 172.74(18)
C(26)-C(21)-C(22)-C(27) 178.7(2)
B(2)-C(21)-C(22)-C(27) -7.03)
C(21)-C(22)-C(23)-C(24) 0.33)
C(27)-C(22)-C(23)-C(24) -179.9(2)
C(22)-C(23)-C(24)-C(25) 0.6(3)
C(22)-C(23)-C(24)-C(28) -179.2(2)
C(23)-C(24)-C(25)-C(26) -0.4(3)
C(28)-C(24)-C(25)-C(26) 179.45(18)
C(24)-C(25)-C(26)-C(21) -0.8(3)
C(24)-C(25)-C(26)-C(29) 179.38(18)
C(22)-C(21)-C(26)-C(25) 1.7(3)
B(2)-C(21)-C(26)-C(25) -172.76(16)
C(22)-C(21)-C(26)-C(29) -178.42(18)
B(2)-C(21)-C(26)-C(29) 7.1(3)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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7.4.5 Struktur von 21

Abbildung A91: Struktur von 21.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2738.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

Z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2738

C28H28B20O

402.12

173(2) K

0.71073 A

Monoclinic

P 21/n

a=28.7888(5) A o= 90°.
b = 24.0199(12) A
c=11.8661(7) A vy =90°.
2375.5(2) A3

4

1.124 Mg/m3

0.065 mm-!

856

0.400 x 0.100 x 0.060 mm?

2.480 to 25.954°.

-10<=h<=10, -29<=k<=29, -14<=|<=14
27037

4627 [R(int) = 0.0486]

99.9 %

Semi-empirical from equivalents

1.000 and 0.553

Full-matrix least-squares on F2
4627/0/287

1.199

R1 =0.0662, wR2 = 0.1415

R1 =0.0835, wR2 = 0.1491

0.0064(11)

0.209 and -0.152 e.A-3

B= 108.501(5)°.
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)
for wa2738. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized U’ tensor.

X y z U(eq)
B(1) 6546(3) 6345(1) 6857(2) 34(1)
B(2) 6335(3) 7347(1) 6514(2) 34(1)
0(1) 7210(2) 6855(1) 6730(1) 36(1)
C() 4760(3) 6318(1) 6805(2) 37()
C(2) 3815(2) 6812(1) 6557(2) 36(1)
C(3) 4526(2) 7329(1) 6417(2) 36(1)
C(4) 3570(3) 7798(1) 6152(2) 47(1)
C(5) 1919(3) 7775(1) 6021(2) 60(1)
C(6) 1233(3) 7279(1) 6154(2) 60(1)
C(7) 2146(3) 6785(1) 6427(2) 48(1)
C(8) 1484(3) 6264(1) 6582(2) 62(1)
C(9) 2406(3) 5799(1) 6842(3) 62(1)
C(10) 4036(3) 5824(1) 6943(2) 48(1)
C(11) 7627(2) 5808(1) 7008(2) 34(1)
C(12) 7535(3) 5468(1) 6024(2) 39(1)
C(13) 8491(3) 4995(1) 6173(2) 44(1)
C(14) 9538(3) 4844(1) 7271(2) 43(1)
C(15) 9619(3) 5180(1) 8238(2) 42(1)
C(16) 8684(3) 5656(1) 8123(2) 38(1)
C(@7) 6425(3) 5623(1) 4801(2) 56(1)
C(18) 10598(3) 4335(1) 7409(3) 60(1)
C(19) 8801(3) 6015(1) 9195(2) 53(1)
C(21) 7181(2) 7898(1) 6310(2) 33(1)
C(22) 7384(3) 7997(1) 5208(2) 39(1)
C(23) 8033(3) 8501(1) 4996(2) 46(1)
C(24) 8473(3) 8914(1) 5854(2) 47(1)
C(25) 8276(3) 8810(1) 6942(2) 46(1)
C(26) 7647(3) 8312(1) 7192(2) 39(1)
C(27) 6883(4) 7570(1) 4220(2) 59(1)
C(28) 9148(4) 9464(1) 5605(3) 74(1)
C(29) 7488(3) 8215(1) 8404(2) 55(1)

Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2738.

B(1)-0(1) 1.385(3)
B(1)-C(1) 1.552(3)
B(1)-C(11) 1.579(3)
B(2)-0(1) 1.389(3)
B(2)-C(3) 1.557(3)
B(2)-C(21) 1.573(3)
C(1)-C(10) 1.382(3)
C(1)-C(2) 1.423(3)
C(2)-C(3) 1.425(3)
C(2)-C(7) 1.427(3)
C(3)-C(a) 1.380(3)
C(4)-C(5) 1.410(4)
C(4)-H(4) 0.9500
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C(5)-C(6) 1.365(4)
C(5)-H(5) 0.9500
C(6)-C(7) 1.413(4)
C(6)-H(6) 0.9500
C(7)-C(8) 1.415(4)
C(8)-C(9) 1.357(4)
C(8)-H(8) 0.9500
C(9)-C(10) 1.400(4)
C(9)-H(9) 0.9500
C(10)-H(10) 0.9500
C(11)-C(16) 1.402(3)
C(11)-C(12) 1.405(3)
C(12)-C(13) 1.392(3)
C(12)-C(17) 1.516(3)
C(13)-C(14) 1.384(3)
C(13)-H(13) 0.9500
C(14)-C(15) 1.386(3)
C(14)-C(18) 1.515(3)
C(15)-C(16) 1.389(3)
C(15)-H(15) 0.9500
C(16)-C(19) 1.513(3)
C(17)-H(17A) 0.9800
C(17)-H(17B) 0.9800
C(17)-H(17C) 0.9800
C(18)-H(18A) 0.9800
C(18)-H(18B) 0.9800
C(18)-H(18C) 0.9800
C(19)-H(19A) 0.9800
C(19)-H(19B) 0.9800
C(19)-H(19C) 0.9800
C(21)-C(22) 1.396(3)
C(21)-C(26) 1.408(3)
C(22)-C(23) 1.394(3)
C(22)-C(27) 1.514(3)
C(23)-C(24) 1.385(3)
C(23)-H(23) 0.9500
C(24)-C(25) 1.379(3)
C(24)-C(28) 1.516(3)
C(25)-C(26) 1.389(3)
C(25)-H(25) 0.9500
C(26)-C(29) 1.507(3)
C(27)-H(27A) 0.9800
C(27)-H(27B) 0.9800
C(27)-H(27C) 0.9800
C(28)-H(28A) 0.9800
C(28)-H(28B) 0.9800
C(28)-H(28C) 0.9800
C(29)-H(29A) 0.9800
C(29)-H(29B) 0.9800
C(29)-H(29C) 0.9800
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0(1)-B(1)-C(1) 119.23(19)
0(1)-B(1)-C(11) 118.42(18)
C(1)-B(1)-C(11) 122.32(18)
0(1)-B(2)-C(3) 118.87(18)
0(1)-B(2)-C(21) 118.86(18)
C(3)-B(2)-C(21) 122.19(18)
B(1)-0(1)-B(2) 122.97(17)
C(10)-C(1)-C(2) 118.6(2)
C(10)-C(1)-B(1) 122.0(2)
C(2)-C(1)-B(1) 119.37(18)
C(1)-C(2)-C(3) 120.08(18)
C(1)-C(2)-C(7) 119.9(2)
C(3)-C(2)-C(7) 120.1(2)
C(4)-C(3)-C(2) 118.7(2)
C(4)-C(3)-B(2) 121.9(2)
C(2)-C(3)-B(2) 119.39(18)
C(3)-C(4)-C(5) 121.6(2)
C(3)-C(4)-H(4) 119.2
C(5)-C(4)-H(4) 119.2
C(6)-C(5)-C(4) 119.9(2)
C(6)-C(5)-H(5) 120.1
C(4)-C(5)-H(5) 120.1
C(5)-C(6)-C(7) 121.3(2)
C(5)-C(6)-H(6) 119.3
C(7)-C(6)-H(6) 119.3
C(6)-C(7)-C(8) 123.1(2)
C(6)-C(7)-C(2) 118.5(2)
C(8)-C(7)-C(2) 118.5(2)
C(9)-C(8)-C(7) 121.1(2)
C(9)-C(8)-H(8) 1195
C(7)-C(8)-H(8) 1195
C(8)-C(9)-C(10) 120.4(2)
C(8)-C(9)-H(9) 119.8
C(10)-C(9)-H(9) 119.8
C(1)-C(10)-C(9) 121.6(3)
C(1)-C(10)-H(10) 119.2
C(9)-C(10)-H(10) 119.2
C(16)-C(11)-C(12) 118.65(19)
C(16)-C(11)-B(1) 120.91(18)
C(12)-C(11)-B(1) 120.44(19)
C(13)-C(12)-C(11) 119.7(2)
C(13)-C(12)-C(17) 120.1(2)
C(11)-C(12)-C(17) 120.2(2)
C(14)-C(13)-C(12) 121.8(2)
C(14)-C(13)-H(13) 119.1
C(12)-C(13)-H(13) 119.1
C(13)-C(14)-C(15) 118.1(2)
C(13)-C(14)-C(18) 121.0(2)
C(15)-C(14)-C(18) 120.9(2)
C(14)-C(15)-C(16) 121.6(2)
C(14)-C(15)-H(15) 119.2
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C(16)-C(15)-H(15) 119.2
C(15)-C(16)-C(11) 120.0(2)
C(15)-C(16)-C(19) 120.4(2)
C(11)-C(16)-C(19) 119.58(19)
C(12)-C(17)-H(17A) | 109.5
C(12)-C(17)-H(17B) | 1095
H(17A)-C(17)-H(17B) | 109.5
C(12)-C(17)-H(17C) | 109.5
H(17A)-C(17)-H(17C) | 109.5
H(17B)-C(17)-H(17C) | 109.5
C(14)-C(18)-H(18A) | 1095
C(14)-C(18)-H(18B) | 109.5
H(18A)-C(18)-H(18B) | 109.5
C(14)-C(18)-H(18C) | 1095
H(18A)-C(18)-H(18C) | 109.5
H(18B)-C(18)-H(18C) | 109.5
C(16)-C(19)-H(19A) | 1095
C(16)-C(19)-H(19B) | 109.5
H(19A)-C(19)-H(19B) | 109.5
C(16)-C(19)-H(19C) | 1095
H(19A)-C(19)-H(19C) | 109.5
H(19B)-C(19)-H(19C) | 109.5
C(22)-C(21)-C(26) 118.74(19)
C(22)-C(21)-B(2) 119.75(18)
C(26)-C(21)-B(2) 121.38(18)
C(23)-C(22)-C(21) 120.0(2)
C(23)-C(22)-C(27) 119.0(2)
C(21)-C(22)-C(27) 121.08(19)
C(24)-C(23)-C(22) 121.6(2)
C(24)-C(23)-H(23) 119.2
C(22)-C(23)-H(23) 119.2
C(25)-C(24)-C(23) 118.1(2)
C(25)-C(24)-C(28) 120.9(2)
C(23)-C(24)-C(28) 121.1(2)
C(24)-C(25)-C(26) 122.1(2)
C(24)-C(25)-H(25) 118.9
C(26)-C(25)-H(25) 118.9
C(25)-C(26)-C(21) 119.5(2)
C(25)-C(26)-C(29) 120.1(2)
C(21)-C(26)-C(29) 120.39(19)
C(22)-C27)-H(27A) | 109.5
C(22)-C(27)-H(27B) | 109.5
H(27A)-C(27)-H(27B) | 109.5
C(22)-C(27)-H(27C) | 1095
H(27A)-C(27)-H(27C) | 109.5
H(27B)-C(27)-H(27C) | 109.5
C(24)-C(28)-H(28A) | 1095
C(24)-C(28)-H(28B) | 109.5
H(28A)-C(28)-H(28B) | 109.5
C(24)-C(28)-H(28C) | 109.5
H(28A)-C(28)-H(28C) | 109.5
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H(28B)-C(28)-H(28C) | 109.5
C(26)-C(29)-H(29A) | 1095
C(26)-C(29)-H(29B) | 109.5
H(29A)-C(29)-H(29B) | 109.5
C(26)-C(29)-H(29C) | 109.5
H(29A)-C(29)-H(29C) | 109.5
H(29B)-C(29)-H(29C) | 109.5

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2738. The anisotropic

displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h2 a*2Ul + ... + 2 hka* b* U1?]

Ull U22 U33 U23 U13 U12
B(1) 39(1) 32(1) 30(1) -1(1) 11(1) 7(1)
B(2) 37(1) 33(1) 30(1) 3(1) 10(1) 1(1)
o@) 31(1) 28(1) 50(1) 6(1) 14(1) -3(1)
c(1) 41(1) 39(1) 34(1) -5(1) 17(1) -11(1)
C(2) 32(1) 50(1) 28(1) -6(1) 12(1) -6(1)
C(3) 35(1) 42(1) 30(1) 0(1) 11(1) 1(1)
C(4) 44(1) 51(1) 42(1) 2(1) 11(1) 11(1)
C(5) 46(1) 79(2) 56(2) 1(1) 14(1) 22(1)
C(6) 32(1) 101(2) 48(1) -10(1) 15(1) 6(1)
c(7) 34(1) 75(2) 38(1) -15(1) 17(1) -9(1)
C(8) 41(2) 94(2) 60(2) -26(2) 29(1) -28(2)
C(9) 63(2) 66(2) 71(2) -22(1) 40(2) -35(2)
C(10) 54(1) 45(1) 55(1) -10(1) 29(1) -20(1)
C(11) 35(1) 28(1) 41(1) 2(1) 15(1) -9(1)
C(12) 41(1) 35(1) 42(1) 1(1) 14(1) -5(1)
C(13) 50(1) 34(1) 53(1) -6(1) 22(1) -6(1)
C(14) 41(2) 30(1) 60(2) 7(1) 22(1) -3(1)
C(15) 42(1) 38(1) 47(1) 11(1) 14(1) -3(1)
C(16) 40(1) 33(1) 41(1) 5(1) 14(1) 7(1)
C(17) 67(2) 52(1) 45(1) -4(1) 12(1) 6(1)
C(18) 60(2) 40(1) 84(2) 8(1) 27(2) 7(2)
C(19) 61(2) 51(1) 41(1) -1(1) 8(1) 0(1)
C(21) 31(1) 29(1) 38(1) 7(1) 9(1) 2(1)
C(22) 38(1) 38(1) 40(1) 7(1) 11(1) 0(1)
C(23) 44(1) 47(2) 48(1) 16(1) 15(1) -2(1)
C(24) 37(1) 35(1) 63(2) 14(1) 7(1) -4(1)
C(25) 44(1) 32(1) 52(1) -1(1) 1(1) -4(1)
C(26) 37(1) 34(1) 41(1) 2(1) 6(1) 3(1)
c(27) 80(2) 57(2) 43(1) -2(1) 25(1) -15(1)
C(28) 64(2) 50(2) 100(2) 21(2) 16(2) -17(1)
C(29) 72(2) 51(1) 39(1) -1(1) 11(1) 0(1)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)

for wa2738.
X y z U(eq)

H(4) 4035 8144 6056 56
H(5) 1286 8103 5841 73
H(6) 119 7267 6062 72
H(8) 376 6241 6503 74
H(9) 1943 5455 6956 74
H(10) 4658 5493 7111 58
H(13) 8423 4768 5502 53
H(15) 10332 5083 8998 51
H(17A) 6643 5382 4204 84
H(17B) 6608 6012 4632 84
H(17C) 5308 5576 4777 84
H(18A) 10547 4195 6622 90
H(18B) 10226 4045 7841 90
H(18C) 11708 4434 7853 90
H(19A) 9703 5888 9871 79
H(19B) 7803 5985 9394 79
H(19C) 8971 6403 9015 79
H(23) 8178 8563 4246 55
H(25) 8580 9089 7540 56
H(27A) 6884 7199 4563 88
H(27B) 7637 7578 3764 88
H(27C) 5802 7658 3694 88
H(28A) 8541 9771 5801 110
H(28B) 9063 9484 4762 110
H(28C) 10278 9493 6092 110
H(29A) 7756 8557 8873 83
H(29B) 8222 7917 8807 83
H(29C) 6383 8106 8320 83
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2738.

C(1)-B(1)-0(1)-B(2) -2.4(3)
C(11)-B(1)-0(1)-B(2) 175.65(18)
C(3)-B(2)-0(1)-B(1) 0.4(3)
C(21)-B(2)-0(1)-B(1) -176.45(18)
0(1)-B(1)-C(1)-C(10) -179.0(2)
C(11)-B(1)-C(1)-C(10) 3.003)
0(1)-B(1)-C(1)-C(2) 3.8(3)
C(11)-B(1)-C(1)-C(2) -174.14(18)
C(10)-C(1)-C(2)-C(3) 179.6(2)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) -3.2(3)
C(10)-C(1)-C(2)-C(7) -16(3)
B(1)-C(1)-C(2)-C(7) 175.71(18)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 178.66(19)
C(7)-C(2)-C(3)-C(4) -0.2(3)
C(1)-C(2)-C(3)-B(2) 1.2(3)
C(7)-C(2)-C(3)-B(2) -177.66(18)
0(1)-B(2)-C(3)-C(4) -177.1(2)
C(21)-B(2)-C(3)-C(4) -0.3(3)
0(1)-B(2)-C(3)-C(2) 0.33)
C(21)-B(2)-C(3)-C(2) 177.03(19)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) 0.23)
B(2)-C(3)-C(4)-C(5) 177.6(2)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) -0.2(4)
C(4)-C(5)-C(6)-C(7) 0.2(4)
C(5)-C(6)-C(7)-C(8) 179.4(2)
C(5)-C(6)-C(7)-C(2) -0.3(4)
C(1)-C(2)-C(7)-C(6) -178.6(2)
C(3)-C(2)-C(7)-C(6) 0.33)
C(1)-C(2)-C(7)-C(8) 1.7(3)
C(3)-C(2)-C(7)-C(8) -179.5(2)
C(6)-C(7)-C(8)-C(9) 179.9(2)
C(2)-C(7)-C(8)-C(9) -0.4(4)
C(7)-C(8)-C(9)-C(10) -1.0(4)
C(2)-C(1)-C(10)-C(9) 0.1(3)
B(1)-C(1)-C(10)-C(9) -177.0(2)
C(8)-C(9)-C(10)-C(1) 1.2(4)
0(1)-B(1)-C(11)-C(16) 83.3(2)
C(1)-B(1)-C(11)-C(16) -98.8(2)
0(1)-B(1)-C(11)-C(12) -97.3(2)
C(1)-B(1)-C(11)-C(12) 80.6(3)
C(16)-C(11)-C(12)-C(13) -0.3(3)
B(1)-C(11)-C(12)-C(13) -179.77(19)
C(16)-C(11)-C(12)-C(17) -179.0(2)
B(1)-C(11)-C(12)-C(17) 1.5(3)
C(11)-C(12)-C(13)-C(14) 0.23)
C(17)-C(12)-C(13)-C(14) 178.9(2)
C(12)-C(13)-C(14)-C(15) 0.03)
C(12)-C(13)-C(14)-C(18) -178.5(2)
C(13)-C(14)-C(15)-C(16) 0.03)
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C(18)-C(14)-C(15)-C(16) 178.5(2)
C(14)-C(15)-C(16)-C(11) -0.1(3)
C(14)-C(15)-C(16)-C(19) -179.9(2)
C(12)-C(11)-C(16)-C(15) 0.33)
B(1)-C(11)-C(16)-C(15) 179.71(19)
C(12)-C(11)-C(16)-C(19) -179.9(2)
B(1)-C(11)-C(16)-C(19) -0.5(3)
0(1)-B(2)-C(21)-C(22) 78.7(3)
C(3)-B(2)-C(21)-C(22) -98.0(2)
0(1)-B(2)-C(21)-C(26) -105.5(2)
C(3)-B(2)-C(21)-C(26) 77.7(3)
C(26)-C(21)-C(22)-C(23) -0.23)
B(2)-C(21)-C(22)-C(23) 175.6(2)
C(26)-C(21)-C(22)-C(27) -179.1(2)
B(2)-C(21)-C(22)-C(27) -32(3)
C(21)-C(22)-C(23)-C(24) -0.7(3)
C(27)-C(22)-C(23)-C(24) 178.2(2)
C(22)-C(23)-C(24)-C(25) 1.03)
C(22)-C(23)-C(24)-C(28) -178.8(2)
C(23)-C(24)-C(25)-C(26) -0.5(3)
C(28)-C(24)-C(25)-C(26) 179.4(2)
C(24)-C(25)-C(26)-C(21) -0.4(3)
C(24)-C(25)-C(26)-C(29) 178.7(2)
C(22)-C(21)-C(26)-C(25) 0.8(3)
B(2)-C(21)-C(26)-C(25) -175.0(2)
C(22)-C(21)-C(26)-C(29) -178.3(2)
B(2)-C(21)-C(26)-C(29) 5.9(3)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:

190



7.4.6 Struktur von 22

Abbildung A92: Struktur von 22.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2747.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2747
C29H31B2N
415.17

173(2) K
0.71073 A
Orthorhombic
Pnma

a=17.6310(4) A a=90°.
b =17.0502(9) A B=90°.
¢ =19.5937(8) A y = 90°.

2549.3(2) A3

4

1.082 Mg/m3

0.061 mm-t

888

0.260 x 0.180 x 0.180 mm?
3.340 to 25.625°.

-9<=h<=9, -20<=k<=20, -21<=1<=23
28940

2485 [R(int) = 0.0500]

99.7 %

Semi-empirical from equivalents
1.000 and 0.544

Full-matrix least-squares on F2
2485/0/ 155

1.179

R1 =0.0593, wR2 = 0.1279

R1 =0.0698, wR2 = 0.1328

n/a

0.141 and -0.168 e.A-3
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)
for wa2747. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized U’ tensor.

X y z U(eq)
N(1) 6655(3) 7500 6175(1) 41(1)
B(1) 7152(3) 6767(1) 5877(1) 35(1)
C() 8325(2) 6775(1) 5224(1) 34(1)
C(2) 8860(3) 7500 4924(1) 33(1)
C(3) 9919(3) 7500 4326(1) 40(1)
C(4) 10426(2) 6771(1) 4040(1) 48(1)
C(5) 9921(2) 6081(1) 4330(1) 48(1)
C(6) 8875(2) 6086(1) 4921(1) 40(1)
C(7) 5573(5) 7500 6802(2) 62(1)
C(11) 6530(2) 5955(1) 6181(1) 35(1)
C(12) 4943(2) 5618(1) 5966(1) 45(1)
C(13) 4477(3) 4875(1) 6199(1) 55(1)
C(14) 5529(3) 4451(1) 6637(1) 52(1)
C(15) 7063(3) 4797(1) 6862(1) 47(1)
C(16) 7578(2) 5538(1) 6641(1) 38(1)
c(@7) 3767(3) 6052(2) 5475(1) 69(1)
C(18) 5016(4) 3628(1) 6850(2) 82(1)
C(19) 9284(3) 5885(1) 6894(1) 58(1)
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Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2747.

N(1)-B(1) 1.431(2)
N(1)-B(1)#1 1.431(2)
N(1)-C(7) 1.480(3)
B(1)-C(1) 1.560(2)
B(1)-C(11) 1.581(2)
C(1)-C(6) 1.382(2)
C(1)-C(2) 1.4292(19)
C(2)-C(3) 1.424(3)
C(3)-C(4) 1.417(2)
C(3)-C(4)#1 1.417(2)
C(4)-C(5) 1.362(3)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.405(3)
C(5)-H(5) 0.9500
C(6)-H(6) 0.9500
C(7)-H(7A) 0.9800
C(7)-H(7B) 0.9800
C(7)-H(7C) 0.9800
C(7)-H(7A#L 0.9799(18)
C(7)-H(7B)#1 0.98(2)
C(7)-H(7C)#1 0.980(18)
C(11)-C(16) 1.400(2)
C(11)-C(12) 1.406(2)
C(12)-C(13) 1.392(3)
C(12)-C(17) 1.510(3)
C(13)-C(14) 1.380(3)
C(13)-H(13) 0.9500
C(14)-C(15) 1.382(3)
C(14)-C(18) 1.517(3)
C(15)-C(16) 1.392(2)
C(15)-H(15) 0.9500
C(16)-C(19) 1.513(3)
C(17)-H(17A) 0.9800
C(17)-H(17B) 0.9800
C(17)-H(17C) 0.9800
C(17)-H(17D) 0.9800
C(17)-H(17E) 0.9800
C(17)-H(17F) 0.9800
C(18)-H(18A) 0.9800
C(18)-H(18B) 0.9800
C(18)-H(18C) 0.9800
C(19)-H(19A) 0.9800
C(19)-H(19B) 0.9800
C(19)-H(19C) 0.9800
C(19)-H(19D) 0.9800
C(19)-H(19E) 0.9800
C(19)-H(19F) 0.9800
B(1)-N(1)-B(1)#1 121.7(2)
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B(1)-N(1)-C(7) 119.15(10)
B(1)#1-N(1)-C(7) 119.15(10)
N(1)-B(1)-C(1) 118.66(15)
N(1)-B(1)-C(11) 122.07(15)
C(1)-B(1)-C(11) 119.27(14)
C(6)-C(1)-C(2) 118.12(15)
C(6)-C(1)-B(1) 121.30(15)
C(2)-C(1)-B(1) 120.57(15)
C(3)-C(2)-C(1)#1 120.09(10)
C(3)-C(2)-C(1) 120.09(10)
C(1)#1-C(2)-C(1) 119.8(2)
C(4)-C(3)-C(4)#1 122.6(2)
C(4)-C(3)-C(2) 118.68(11)
C(4)#1-C(3)-C(2) 118.68(11)
C(5)-C(4)-C(3) 121.01(17)
C(5)-C(4)-H(4) 1195
C(3)-C(4)-H(4) 1195
C(4)-C(5)-C(6) 119.97(16)
C(4)-C(5)-H(5) 120.0
C(6)-C(5)-H(5) 120.0
C(1)-C(6)-C(5) 122.11(16)
C(1)-C(6)-H(6) 118.9
C(5)-C(6)-H(6) 118.9
N(1)-C(7)-H(7A) 109.5
N(1)-C(7)-H(7B) 109.5
H(7A)-C(7)-H(7B) 1095
N(1)-C(7)-H(7C) 109.5
H(7A)-C(7)-H(7C) 109.5
H(7B)-C(7)-H(7C) 1095
N(1)-C(7)-H(7TA)#1 109.47(3)
H(7A)-C(7)-H(TAY¥L | 1408
H(7B)-C(7)-H(7TA)#1 | 52.0
H(7C)-C(7)-H(7TA)#1 | 60.5
N(1)-C(7)-H(7B)#1 109.5(4)
H(7A)-C(7)-H(7B)#1 | 52.0
H(7B)-C(7)-H(7TB)y¥L | 60.4
H(7C)-C(7)-H(7By#1 | 140.8
H(7A)#1-C(7)-H(7B)#1 | 109.5
N(1)-C(7)-H(7C)#1 109.5(4)
H(7A)-C(7)-H(7C)#1 | 60.4
H(7B)-C(7)-H(7C)#1 | 140.8
H(7C)-C(7)-H(7C)#1 | 52.0
H(7A#1-C(7)-H(7C)#1 | 109.5
H(7B)#1-C(7)-H(7C)#1 | 109.5
C(16)-C(11)-C(12) 118.56(16)
C(16)-C(11)-B(1) 121.08(15)
C(12)-C(11)-B(1) 120.28(15)
C(13)-C(12)-C(11) 119.57(18)
C(13)-C(12)-C(17) 120.26(18)
C(11)-C(12)-C(17) 120.16(17)
C(14)-C(13)-C(12) 122.13(18)
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C(14)-C(13)-H(13) 118.9
C(12)-C(13)-H(13) 118.9
C(13)-C(14)-C(15) 117.87(17)
C(13)-C(14)-C(18) 120.4(2)
C(15)-C(14)-C(18) 121.8(2)
C(14)-C(15)-C(16) 121.86(18)
C(14)-C(15)-H(15) 119.1
C(16)-C(15)-H(15) 119.1
C(15)-C(16)-C(11) 119.96(17)
C(15)-C(16)-C(19) 119.78(17)
C(11)-C(16)-C(19) 120.25(15)
C(12)-C(17)-H(17A) 1095
C(12)-C(17)-H(17B) 1095
H(17A)-C(17)-H(17B) | 109.5
C(12)-C(17)-H(17C) 1095
H(17A)-C(17)-H(17C) | 109.5
H(17B)-C(17)-H(17C) | 109.5
C(12)-C(17)-H(17D) 1095
H(17A)-C(17)-H(17D) | 141.1
H(17B)-C(17)-H(17D) | 56.3
H(17C)-C(17)-H(17D) | 56.3
C(12)-C(17)-H(17E) 1095
H(17A)-C(17)-H(17E) | 56.3
H(17B)-C(17)-H(17E) | 141.1
H(17C)-C(17)-H(17E) | 56.3
H(17D)-C(17)-H(17E) | 109.5
C(12)-C(17)-H(17F) 109.5
H(17A)-C(17)-H(17F) | 56.3
H(17B)-C(17)-H(17F) | 56.3
H(17C)-C(17)-H(17F) | 141.1
H(17D)-C(17)-H(17F) | 109.5
H(17E)-C(17)-H(17F) | 109.5
C(14)-C(18)-H(18A) 1095
C(14)-C(18)-H(18B) 1095
H(18A)-C(18)-H(18B) | 109.5
C(14)-C(18)-H(18C) 1095
H(18A)-C(18)-H(18C) | 109.5
H(18B)-C(18)-H(18C) | 109.5
C(16)-C(19)-H(19A) 1095
C(16)-C(19)-H(19B) 109.5
H(19A)-C(19)-H(19B) | 109.5
C(16)-C(19)-H(19C) 1095
H(19A)-C(19)-H(19C) | 109.5
H(19B)-C(19)-H(19C) | 109.5
C(16)-C(19)-H(19D) 109.5
H(19A)-C(19)-H(19D) | 141.1
H(19B)-C(19)-H(19D) | 56.3
H(19C)-C(19)-H(19D) | 56.3
C(16)-C(19)-H(19E) 109.5
H(19A)-C(19)-H(19E) | 56.3
H(19B)-C(19)-H(19E) | 141.1
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H(19C)-C(19)-H(19E) | 56.3

H(19D)-C(19)-H(19E) | 1095

C(16)-C(19)-H(19F) 109.5

H(19A)-C(19)-H(19F) | 56.3

H(19B)-C(19)-H(19F) | 56.3

H(19C)-C(19)-H(19F) | 141.1

H(19D)-C(19)-H(19F) | 1095

H(19E)-C(19)-H(19F) | 1095

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
#1 x,-y+3/2,z

Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2747. The anisotropic
displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h2 a*2Ul + ... + 2 hk a* b* U1?]

y u22 us3s3 Uz y U2
N(1) 55(1) 30(1) 38(1) 0 12(1) 0
B(1) 37(1) 32(1) 35(1) 0(1) -5(1) 0(1)
C(1) 33(1) 34(1) 34(1) -2(1) -4(1) 2(1)
C(2) 28(1) 38(1) 33(1) 0 -3(1) 0
C(3) 33(1) 48(1) 38(1) 0 3(1) 0
C(4) 44(1) 57(1) 43(1) -6(1) 11(1) 5(1)
C(5) 49(1) 45(1) 49(1) -11(1) 7(1) 8(1)
C(6) 42(1) 35(1) 44(1) -3(1) 0(1) 3(1)
c(7) 97(2) 36(1) 54(2) 0 36(2) 0
C(11) 43(1) 29(1) 33(1) -5(1) 5(1) 0(1)
C(12) 42(1) 45(1) 48(1) -5(1) 2(1) -7(1)
C(13) 51(1) 48(1) 66(1) -14(1) 11(1) -17(1)
C(14) 65(1) 29(1) 61(1) -5(1) 27(1) -4(1)
C(15) 62(1) 33(1) 46(1) 4(1) 14(1) 9(1)
C(16) 49(1) 31(1) 36(1) -3(1) 4(1) 3(1)
C(17) 49(1) 82(2) 75(2) 6(1) -14(1) -10(1)
C(18) 96(2) 33(1) 116(2) 0(1) 48(2) -8(1)
C(19) 67(1) 51(1) 57(1) 5(1) -19(1) -4(1)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)

for wa2747.
X y z U(eq)

H(4) 11130 6763 3640 57
H(5) 10275 5597 4134 57
H(6) 8534 5600 5118 48
H(7A) 5295 6959 6930 93
H(7B) 4485 7789 6718 93
H(7C) 6224 7752 7173 93
H(13) 3400 4653 6052 66
H(15) 7786 4521 7175 57
H(17A) 2807 5708 5331 103
H(17B) 4446 6213 5074 103
H(17C) 3284 6518 5700 103
H(17D) 4218 6585 5406 103
H(17E) 2578 6079 5663 103
H(17F) 3741 5775 5037 103
H(18A) 3736 3586 6867 122
H(18B) 5504 3514 7302 122
H(18C) 5476 3250 6518 122
H(19A) 9189 6458 6904 87
H(19B) 10237 5732 6586 87
H(19C) 9530 5690 7354 87
H(19D) 10115 5462 6992 87
H(19E) 9067 6188 7310 87
H(19F) 9774 6230 6542 87
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2747.

B(1)#1-N(1)-B(1)-C(1) 2.3(3)
C(7)-N(1)-B(1)-C(1) -178.7(2)
B(1)#1-N(1)-B(1)-C(11) -176.85(13)
C(7)-N(1)-B(1)-C(11) 2.2(3)
N(1)-B(1)-C(1)-C(6) 178.79(17)
C(11)-B(1)-C(1)-C(6) 2.1(2)
N(1)-B(1)-C(1)-C(2) -1.3(3)
C(11)-B(1)-C(1)-C(2) 177.88(16)
C(6)-C(1)-C(2)-C(3) 0.4(3)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) -179.53(18)
C(6)-C(1)-C(2)-C(1)#1 -179.73(14)
B(1)-C(1)-C(2)-C(1)#1 0.3(3)
C(1)#1-C(2)-C(3)-C(4) -179.97(19)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) -0.1(3)
C(1)#1-C(2)-C(3)-C(4)#1 0.1(3)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4)#1 179.97(19)
C(4)#1-C(3)-C(4)-C(5) 179.71(16)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) -0.2(3)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) 0.23)
C(2)-C(1)-C(6)-C(5) -0.4(3)
B(1)-C(1)-C(6)-C(5) 179.52(16)
C(4)-C(5)-C(6)-C(1) 0.1(3)
N(1)-B(1)-C(11)-C(16) -94.6(2)
C(1)-B(1)-C(11)-C(16) 86.3(2)
N(1)-B(1)-C(11)-C(12) 88.7(2)
C(1)-B(1)-C(11)-C(12) -90.4(2)
C(16)-C(11)-C(12)-C(13) -16(2)
B(1)-C(11)-C(12)-C(13) 175.12(16)
C(16)-C(11)-C(12)-C(17) 179.42(18)
B(1)-C(11)-C(12)-C(17) -3.8(3)
C(11)-C(12)-C(13)-C(14) -0.2(3)
C(17)-C(12)-C(13)-C(14) 178.74(19)
C(12)-C(13)-C(14)-C(15) 2.0(3)
C(12)-C(13)-C(14)-C(18) -176.83(19)
C(13)-C(14)-C(15)-C(16) -2.0(3)
C(18)-C(14)-C(15)-C(16) 176.84(18)
C(14)-C(15)-C(16)-C(11) 0.1(3)
C(14)-C(15)-C(16)-C(19) -179.05(17)
C(12)-C(11)-C(16)-C(15) 1.7(2)
B(1)-C(11)-C(16)-C(15) -175.07(15)
C(12)-C(11)-C(16)-C(19) -179.14(17)
B(1)-C(11)-C(16)-C(19) 41(2)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:

#1 X,-y+3/2,z
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7.4.7 Struktur von 23

C5

cs

Abbildung A93: Struktur von 23.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2774.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

waz2774

C28H29B2 N

401.14

173(2) K

0.71073 A

Monoclinic

P 21/n

a=28.8118(8) A a=90°.
b = 24.1649(18) A
¢ =11.8030(12) A y = 90°.
2382.9(4) A3

4

1.118 Mg/m3

0.063 mm-!

856

0.400 x 0.100 x 0.060 mm3

3.372 to 25.026°.

-10<=h<=10, -28<=k<=26, -13<=I<=14
9921

4189 [R(int) = 0.0589]

99.6 %

Semi-empirical from equivalents

1.000 and 0.354

Full-matrix least-squares on F2
4189/0/290

1.124

R1=0.0747, wR2 = 0.1662

R1 =0.1065, wR2 = 0.1826

n/a

0.192 and -0.233 e.A3

B= 108.540(8)°.
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)
for wa2774. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized Ui tensor.

X y z U(eq)
B(1) 6513(4) 6349(1) 6919(3) 31(1)
B(2) 6289(4) 7379(1) 6549(3) 28(1)
N(1) 7186(3) 6880(1) 6848(2) 32(1)
C() 4693(3) 6333(1) 6788(2) 31(2)
C(2) 3753(3) 6824(1) 6515(2) 30(1)
C(3) 4464(3) 7345(1) 6401(2) 30(1)
C(4) 3500(3) 7805(1) 6112(3) 38(1)
C(5) 1841(4) 7780(2) 5917(3) 49(1)
C(6) 1156(4) 7282(2) 6007(3) 47(1)
C(7) 2074(3) 6796(1) 6312(3) 39(1)
C(8) 1393(4) 6274(2) 6432(3) 48(1)
C(9) 2312(4) 5812(1) 6729(3) 49(1)
C(10) 3953(4) 5840(1) 6891(3) 39(1)
C(11) 7565(3) 5810(1) 7059(2) 30(1)
C(12) 7482(3) 5482(1) 6059(3) 34(1)
C(13) 8455(3) 5017(1) 6185(3) 36(1)
C(14) 9522(3) 4865(1) 7273(3) 36(1)
C(15) 9595(3) 5189(1) 8260(3) 36(1)
C(16) 8639(3) 5653(1) 8170(3) 32(1)
C(@7) 6362(4) 5635(1) 4843(3) 47(1)
C(18) 10610(4) 4369(1) 7382(3) 51(1)
C(19) 8741(4) 5990(1) 9267(3) 46(1)
C(21) 7088(3) 7933(1) 6306(2) 30(1)
C(22) 7258(3) 8025(1) 5180(3) 35(1)
C(23) 7922(4) 8517(1) 4957(3) 41(1)
C(24) 8404(3) 8929(1) 5804(3) 42(1)
C(25) 8226(4) 8836(1) 6910(3) 42(1)
C(26) 7595(3) 8346(1) 7183(2) 33(1)
C(27) 6696(4) 7600(1) 4197(3) 50(1)
C(28) 9101(5) 9468(2) 5540(4) 67(1)
C(29) 7450(4) 8258(1) 8404(3) 48(1)

Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2774.

B(1)-N(1) 1.427(4)
B(1)-C(1) 1.562(4)
B(1)-C(11) 1.576(4)
B(2)-N(1) 1.425(4)
B(2)-C(3) 1.564(4)
B(2)-C(21) 1.580(4)
N(1)-H(1) 0.933)

C(1)-C(10) 1.382(4)
C(1)-C(2) 1.424(4)
C(2)-C(7) 1.423(4)
C(2)-C(3) 1.432(4)
C(3)-C(a) 1.374(4)
C(4)-C(5) 1.407(4)
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C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.366(5)
C(5)-H(5) 0.9500
C(6)-C(7) 1.407(5)
C(6)-H(6) 0.9500
C(7)-C(8) 1.422(4)
C(8)-C(9) 1.359(5)
C(8)-H(8) 0.9500
C(9)-C(10) 1.399(4)
C(9)-H(9) 0.9500
C(10)-H(10) 0.9500
C(11)-C(16) 1.404(4)
C(11)-C(12) 1.404(4)
C(12)-C(13) 1.394(4)
C(12)-C(17) 1.506(4)
C(13)-C(14) 1.378(4)
C(13)-H(13) 0.9500
C(14)-C(15) 1.389(4)
C(14)-C(18) 1.514(4)
C(15)-C(16) 1.385(4)
C(15)-H(15) 0.9500
C(16)-C(19) 1.508(4)
C(17)-H(17A) 0.9800
C(17)-H(17B) 0.9800
C(17)-H(17C) 0.9800
C(18)-H(18A) 0.9800
C(18)-H(18B) 0.9800
C(18)-H(18C) 0.9800
C(19)-H(19A) 0.9800
C(19)-H(19B) 0.9800
C(19)-H(19C) 0.9800
C(21)-C(22) 1.402(4)
C(21)-C(26) 1.406(4)
C(22)-C(23) 1.387(4)
C(22)-C(27) 1.510(4)
C(23)-C(24) 1.379(5)
C(23)-H(23) 0.9500
C(24)-C(25) 1.382(4)
C(24)-C(28) 1.514(4)
C(25)-C(26) 1.388(4)
C(25)-H(25) 0.9500
C(26)-C(29) 1.502(4)
C(27)-H(27A) 0.9800
C(27)-H(27B) 0.9800
C(27)-H(27C) 0.9800
C(28)-H(28A) 0.9800
C(28)-H(28B) 0.9800
C(28)-H(28C) 0.9800
C(29)-H(29A) 0.9800
C(29)-H(29B) 0.9800
C(29)-H(29C) 0.9800
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N(1)-B(1)-C(1)

116.7(2)

N(1)-B(1)-C(11) 120.5(2)
C(1)-B(1)-C(11) 122.7(2)
N(1)-B(2)-C(3) 116.9(2)
N(1)-B(2)-C(21) 121.2(2)
C(3)-B(2)-C(21) 121.8(2)
B(2)-N(1)-B(1) 124.6(2)
B(2)-N(1)-H(1) 118.5(19)
B(1)-N(1)-H(1) 116.6(19)
C(10)-C(1)-C(2) 118.8(3)
C(10)-C(1)-B(1) 120.7(3)
C(2)-C(1)-B(1) 120.4(2)
C(7)-C(2)-C(1) 119.9(3)
C(7)-C(2)-C(3) 119.2(3)
C(1)-C(2)-C(3) 120.9(2)
C(4)-C(3)-C(2) 118.7(2)
C(4)-C(3)-B(2) 121.2(2)
C(2)-C(3)-B(2) 120.1(2)
C(3)-C(4)-C(5) 122.4(3)
C(3)-C(4)-H(4) 1188
C(5)-C(4)-H(4) 1188
C(6)-C(5)-C(4) 119.1(3)
C(6)-C(5)-H(5) 1205
C(4)-C(5)-H(5) 1205
C(5)-C(6)-C(7) 121.6(3)
C(5)-C(6)-H(6) 119.2
C(7)-C(6)-H(6) 119.2
C(6)-C(7)-C(8) 122.6(3)
C(6)-C(7)-C(2) 119.1(3)
C(8)-C(7)-C(2) 118.3(3)
C(9)-C(8)-C(7) 121.2(3)
C(9)-C(8)-H(8) 119.4
C(7)-C(8)-H(8) 119.4
C(8)-C(9)-C(10) 120.1(3)
C(8)-C(9)-H(9) 119.9
C(10)-C(9)-H(9) 119.9
C(1)-C(10)-C(9) 121.7(3)
C(1)-C(10)-H(10) 119.2
C(9)-C(10)-H(10) 119.2
C(16)-C(11)-C(12) 118.2(2)
C(16)-C(11)-B(1) 121.4(2)
C(12)-C(11)-B(1) 120.4(3)
C(13)-C(12)-C(11) 119.9(3)
C(13)-C(12)-C(17) 119.6(3)
C(11)-C(12)-C(17) 120.4(3)
C(14)-C(13)-C(12) 122.0(3)
C(14)-C(13)-H(13) 119.0
C(12)-C(13)-H(13) 119.0
C(13)-C(14)-C(15) 117.8(3)
C(13)-C(14)-C(18) 121.1(3)
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C(15)-C(14)-C(18) 121.1(3)
C(16)-C(15)-C(14) 121.9(3)
C(16)-C(15)-H(15) 119.1
C(14)-C(15)-H(15) 119.1
C(15)-C(16)-C(11) 120.2(3)
C(15)-C(16)-C(19) 120.2(3)
C(11)-C(16)-C(19) 119.6(3)
C(12)-C(17)-HA7A) | 1095
C(12)-C(17)-H(17B) | 1095
H(17A)-C(17)-H(17B) | 109.5
C(12)-C(17)-H(17C) | 109.5
H(17A)-C(17)-H(17C) | 109.5
H(17B)-C(17)-H(17C) | 109.5
C(14)-C(18)-H(18A) | 1095
C(14)-C(18)-H(18B) | 1095
H(18A)-C(18)-H(18B) | 109.5
C(14)-C(18)-H(18C) | 109.5
H(18A)-C(18)-H(18C) | 109.5
H(18B)-C(18)-H(18C) | 109.5
C(16)-C(19)-H(19A) | 109.5
C(16)-C(19)-H(19B) | 109.5
H(19A)-C(19)-H(19B) | 109.5
C(16)-C(19)-H(19C) | 109.5
H(19A)-C(19)-H(19C) | 109.5
H(19B)-C(19)-H(19C) | 109.5
C(22)-C(21)-C(26) 118.7(2)
C(22)-C(21)-B(2) 119.6(2)
C(26)-C(21)-B(2) 121.6(2)
C(23)-C(22)-C(21) 119.6(3)
C(23)-C(22)-C(27) 119.5(3)
C(21)-C(22)-C(27) 120.8(3)
C(24)-C(23)-C(22) 122.2(3)
C(24)-C(23)-H(23) 118.9
C(22)-C(23)-H(23) 118.9
C(23)-C(24)-C(25) 117.8(3)
C(23)-C(24)-C(28) 121.6(3)
C(25)-C(24)-C(28) 120.6(3)
C(24)-C(25)-C(26) 122.2(3)
C(24)-C(25)-H(25) 118.9
C(26)-C(25)-H(25) 118.9
C(25)-C(26)-C(21) 119.5(3)
C(25)-C(26)-C(29) 120.4(3)
C(21)-C(26)-C(29) 120.1(3)
C(22)-C(27)-H(27A) | 1095
C(22)-C(27)-H(27B) | 1095
H(27A)-C(27)-H(27B) | 109.5
C(22)-C(27)-H(27C) | 109.5
H(27A)-C(27)-H(27C) | 109.5
H(27B)-C(27)-H(27C) | 109.5
C(24)-C(28)-H(28A) | 1095
C(24)-C(28)-H(28B) | 109.5
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H(28A)-C(28)-H(28B) | 109.5
C(24)-C(28)-H(28C) | 109.5
H(28A)-C(28)-H(28C) | 109.5
H(28B)-C(28)-H(28C) | 109.5
C(26)-C(29)-H(29A) | 109.5
C(26)-C(29)-H(29B) | 109.5
H(29A)-C(29)-H(29B) | 109.5
C(26)-C(29)-H(29C) | 109.5
H(29A)-C(29)-H(29C) | 109.5
H(29B)-C(29)-H(29C) | 109.5

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2774. The anisotropic

displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h2 a*2Ul + ... + 2 hka* b* U1?]

Ull U22 U33 U23 U13 U12
B(1) 35(2) 30(2) 28(2) 2(1) 12(1) -3(1)
B(2) 30(2) 27(2) 25(2) 2(1) 8(1) -2(1)
N(1) 26(1) 28(1) 43(1) 5(1) 11(1) -2(1)
c(1) 38(2) 29(2) 30(1) -3(1) 16(1) -6(1)
C(2) 31(1) 36(2) 24(1) -5(1) 13(1) -4(1)
C(3) 33(2) 32(2) 27(1) 1(1) 11(1) 1(1)
C(4) 39(2) 38(2) 38(2) 4(1) 14(1) 4(2)
C(5) 41(2) 58(2) 50(2) 8(2) 19(2) 18(2)
C(6) 28(2) 71(2) 43(2) -4(2) 14(1) 4(2)
c(7) 32(1) 52(2) 37(2) -8(1) 18(1) -5(1)
C(8) 34(2) 65(2) 52(2) -18(2) 26(2) -22(2)
C(9) 53(2) 48(2) 61(2) -14(2) 38(2) -23(2)
C(10) 46(2) 32(2) 44(2) -6(1) 22(1) -10(1)
C(11) 32(1) 26(1) 34(1) -1(1) 13(1) 7(1)
C(12) 34(1) 30(2) 36(2) -1(1) 10(1) -4(1)
C(13) 40(2) 28(2) 42(2) -5(1) 16(1) -5(1)
C(14) 36(2) 25(1) 53(2) 4(1) 21(1) -3(1)
C(15) 36(2) 32(2) 39(2) 7(1) 9(1) -2(1)
C(16) 37(2) 25(1) 35(2) 2(1) 14(1) -6(1)
C(17) 54(2) 48(2) 36(2) -5(1) 10(2) 5(2)
C(18) 52(2) 36(2) 69(2) 4(2) 25(2) 8(2)
C(19) 58(2) 40(2) 34(2) -2(1) 8(2) 2(2)
C(21) 27(1) 27(1) 34(2) 7(1) 8(1) 1(1)
C(22) 31(1) 39(2) 35(2) 7(1) 10(1) 0(1)
C(23) 36(2) 44(2) 43(2) 15(2) 14(1) -2(1)
C(24) 32(2) 33(2) 55(2) 14(2) 7(1) -6(1)
C(25) 38(2) 30(2) 48(2) 2(1) 1(1) -4(1)
C(26) 33(1) 28(1) 34(2) 3(1) 5(1) 0(1)
c(27) 65(2) 52(2) 35(2) -1(2) 16(2) -11(2)
C(28) 62(2) 46(2) 86(3) 19(2) 15(2) -17(2)
C(29) 62(2) 44(2) 34(2) 0(1) 10(2) 0(2)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)
for wa2774.

X y z U(eq)
H(1) 8270(40) 6888(13) 6930(30) 39(8)
H(4) 3970 8151 6042 46
H(5) 1206 8106 5724 58
H(6) 33 7264 5860 56
H(8) 274 6249 6301 57
H(9) 1839 5470 6827 59
H(10) 4575 5511 7078 47
H(13) 8381 4798 5502 43
H(15) 10320 5090 9018 44
H(17A) 6559 5393 4238 71
H(17B) 6548 6021 4665 71
H(17C) 5253 5592 4833 71
H(18A) 10552 4240 6583 76
H(18B) 10270 4072 7812 76
H(18C) 11714 4476 7822 76
H(19A) 9697 5882 9921 69
H(19B) 7786 5924 9503 69
H(19C) 8806 6384 9090 69
H(23) 8049 8572 4195 49
H(25) 8545 9116 7503 50
H(27A) 6938 7228 4538 76
H(27B) 7248 7659 3605 76
H(27C) 5539 7637 3811 76
H(28A) 8601 9779 5822 100
H(28B) 8895 9503 4677 100
H(28C) 10258 9473 5951 100
H(29A) 7669 8607 8852 71
H(29B) 8222 7977 8830 71
H(29C) 6363 8134 8327 71
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2774.

C(3)-B(2)-N(1)-B(1) 5.6(4)
C(21)-B(2)-N(1)-B(1) -171.0(3)
C(1)-B(1)-N(1)-B(2) -6.7(4)
C(11)-B(1)-N(1)-B(2) 170.5(2)
N(1)-B(1)-C(1)-C(10) -1775(3)
C(11)-B(1)-C(1)-C(10) 5.5(4)
N(1)-B(1)-C(1)-C(2) 4.9(4)
C(11)-B(1)-C(1)-C(2) -172.1(2)
C(10)-C(1)-C(2)-C(7) -2.3(4)
B(1)-C(1)-C(2)-C(7) 175.4(2)
C(10)-C(1)-C(2)-C(3) 179.8(2)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) -2.5(4)
C(7)-C(2)-C(3)-C(4) 0.8(4)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 178.7(2)
C(7)-C(2)-C(3)-B(2) -176.5(2)
C(1)-C(2)-C(3)-B(2) 1.4(4)
N(1)-B(2)-C(3)-C(4) -179.9(2)
C(21)-B(2)-C(3)-C(4) -3.4(4)
N(1)-B(2)-C(3)-C(2) 2.7(4)
C(21)-B(2)-C(3)-C(2) 173.9(2)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) -0.4(4)
B(2)-C(3)-C(4)-C(5) 176.8(3)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) -0.5(5)
C(4)-C(5)-C(6)-C(7) 1.2(5)
C(5)-C(6)-C(7)-C(8) 178.9(3)
C(5)-C(6)-C(7)-C(2) -0.8(4)
C(1)-C(2)-C(7)-C(6) -178.1(3)
C(3)-C(2)-C(7)-C(6) -0.1(4)
C(1)-C(2)-C(7)-C(8) 2.2(4)
C(3)-C(2)-C(7)-C(8) -179.9(2)
C(6)-C(7)-C(8)-C(9) -179.9(3)
C(2)-C(7)-C(8)-C(9) -0.2(4)
C(7)-C(8)-C(9)-C(10) -1.8(5)
C(2)-C(1)-C(10)-C(9) 0.3(4)
B(1)-C(1)-C(10)-C(9) -177.3(3)
C(8)-C(9)-C(10)-C(1) 1.7(5)
N(1)-B(1)-C(11)-C(16) 79.4(3)
C(1)-B(1)-C(11)-C(16) -103.7(3)
N(1)-B(1)-C(11)-C(12) -98.7(3)
C(1)-B(1)-C(11)-C(12) 78.2(3)
C(16)-C(11)-C(12)-C(13) -0.3(4)
B(1)-C(11)-C(12)-C(13) 177.9(2)
C(16)-C(11)-C(12)-C(17) -179.4(3)
B(1)-C(11)-C(12)-C(17) -1.2(4)
C(11)-C(12)-C(13)-C(14) -0.4(4)
C(17)-C(12)-C(13)-C(14) 178.7(3)
C(12)-C(13)-C(14)-C(15) 0.6(4)
C(12)-C(13)-C(14)-C(18) -177.7(3)
C(13)-C(14)-C(15)-C(16) -0.2(4)
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C(18)-C(14)-C(15)-C(16) 178.2(3)
C(14)-C(15)-C(16)-C(11) -0.5(4)
C(14)-C(15)-C(16)-C(19) 179.3(3)
C(12)-C(11)-C(16)-C(15) 0.7(4)
B(1)-C(11)-C(16)-C(15) -1775(2)
C(12)-C(11)-C(16)-C(19) -179.0(2)
B(1)-C(11)-C(16)-C(19) 2.8(4)
N(1)-B(2)-C(21)-C(22) 81.9(3)
C(3)-B(2)-C(21)-C(22) -94.5(3)
N(1)-B(2)-C(21)-C(26) -100.1(3)
C(3)-B(2)-C(21)-C(26) 83.5(3)
C(26)-C(21)-C(22)-C(23) 0.2(4)
B(2)-C(21)-C(22)-C(23) 178.3(3)
C(26)-C(21)-C(22)-C(27) -178.5(3)
B(2)-C(21)-C(22)-C(27) -0.4(4)
C(21)-C(22)-C(23)-C(24) 1.1(4)
C(27)-C(22)-C(23)-C(24) 177.7(3)
C(22)-C(23)-C(24)-C(25) 0.8(5)
C(22)-C(23)-C(24)-C(28) -178.9(3)
C(23)-C(24)-C(25)-C(26) 0.4(5)
C(28)-C(24)-C(25)-C(26) -179.8(3)
C(24)-C(25)-C(26)-C(21) -1.3(4)
C(24)-C(25)-C(26)-C(29) 178.9(3)
C(22)-C(21)-C(26)-C(25) 0.9(4)
B(2)-C(21)-C(26)-C(25) -177.1(3)
C(22)-C(21)-C(26)-C(29) -179.2(3)
B(2)-C(21)-C(26)-C(29) 2.7(4)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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7.4.8 Struktur von 24

Abbildung A94: Struktur von 24,

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2824.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2824
C29H31B2N 02
44717

173(2) K

0.71073 A
Orthorhombic
Pnma

a=6.6967(5) A a=90°.
b = 18.1394(16) A B=90°.
c=20.881(2) A y =90°.

2536.5(4) A3

4

1.171 Mg/m3

0.071 mm-!

952

0.320 x 0.090 x 0.040 mm3
3.135 to 25.027°.

-7<=h<=7, -21<=k<=21, -24<=I<=24
23431

2301 [R(int) = 0.7383]

99.8 %

Semi-empirical from equivalents
1.000 and 0.691

Full-matrix least-squares on F2
2301/0/164

1.268

R1 =0.1806, wR2 = 0.2474

R1 =0.3208, wR2 = 0.3055

n/a

0.308 and -0.364 e.A3
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)

for wa2824. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized Ui tensor.

X y z U(eq)
B(1) 7275(13) 6817(7) 4224(4) 44(3)
N(1) 6680(14) 7500 3945(4) 43(3)
0o(1) 5865(11) 4026(4) 2975(3) 72(2)
C@) 8445(11) 6820(7) 4875(4) 55(3)
C(2) 8994(12) 6166(7) 5164(4) 69(4)
C(3) 10065(16) 6175(9) 5746(5) 94(5)
C(4) 10519(17) 6814(10) 6038(5) 113(6)
C(5) 10040(20) 7500 5749(6) 87(6)
C(6) 8979(18) 7500 5171(6) 65(5)
C(7) 5471(18) 7500 3342(5) 46(3)
C(11) 6820(11) 6055(5) 3878(3) 39(2)
C(12) 8108(12) 5788(5) 3394(4) 45(2)
C(13) 7710(15) 5105(5) 3111(4) 54(3)
C(14) 6072(14) 4692(6) 3292(4) 49(3)
C(15) 4818(12) 4965(6) 3762(4) 51(3)
C(16) 5166(13) 5636(6) 4055(4) 50(3)
C(17) 9893(13) 6230(5) 3183(4) 62(3)
C(18) 4240(17) 3574(6) 3171(5) 89(4)
C(19) 3764(12) 5897(6) 4570(4) 65(3)
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Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2824.

B(1)-N(1) 1.426(11)
B(1)-C(1) 1.569(11)
B(1)-C(11) 1.588(13)
N(1)-C(7) 1.497(12)
0(1)-C(14) 1.386(10)
0(1)-C(18) 1.422(11)
C(1)-C(2) 1.381(13)
C(1)-C(6) 1.426(11)
C(2)-C(3) 1.410(13)
C(2)-H(2) 0.9500
C(3)-C(4) 1.344(18)
C(3)-H(3) 0.9500
C(4)-C(5) 1.419(15)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.402(17)
C(7)-H(7A) 0.9800
C(7)-H(7B) 0.9800
C(7)-H(7C) 0.9800
C(7)-H(7A)#1 0.98(5)
C(7)-H(7B)#1 0.98(3)
C(7)-H(7C)#1 0.98(8)
C(11)-C(16) 1.393(11)
C(11)-C(12) 1.414(10)
C(12)-C(13) 1.397(12)
C(12)-C(17) 1.506(11)
C(13)-C(14) 1.381(12)
C(13)-H(13) 0.9500
C(14)-C(15) 1.383(11)
C(15)-C(16) 1.382(12)
C(15)-H(15) 0.9500
C(16)-C(19) 1.505(11)
C(17)-H(17A) 0.9800
C(17)-H(17B) 0.9800
C(17)-H(17C) 0.9800
C(18)-H(18A) 0.9800
C(18)-H(18B) 0.9800
C(18)-H(18C) 0.9800
C(19)-H(19A) 0.9800
C(19)-H(19B) 0.9800
C(19)-H(19C) 0.9800
N(1)-B(1)-C(1) 119.3(10)
N(1)-B(1)-C(11) 121.2(7)
C(1)-B(1)-C(11) 119.5(9)
B(1)-N(1)-B(1)#1 120.8(11)
B(1)-N(1)-C(7) 119.6(5)
B(1)#1-N(1)-C(7) 119.6(5)
C(14)-0(1)-C(18) 116.2(8)
C(2)-C(1)-C(6) 119.1(8)
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C(2)-C(1)-B(1) 120.6(10)
C(6)-C(1)-B(1) 120.3(11)
C(1)-C(2)-C(3) 120.2(12)
C(1)-C(2)-H(2) 119.9
C(3)-C(2)-H(2) 119.9
C(4)-C(3)-C(2) 121.0(13)
C(4)-C(3)-H(3) 1195
C(2)-C(3)-H(3) 1195
C(3)-C(4)-C(5) 120.9(11)
C(3)-C(4)-H(4) 1196
C(5)-C(4)-H(4) 1196
C(6)-C(5)-C(4)#1 118.6(9)
C(6)-C(5)-C(4) 118.6(9)
C(4)#1-C(5)-C(4) 122.7(17)
C(5)-C(6)-C(1)#1 120.1(6)
C(5)-C(6)-C(1) 120.1(6)
C(1)#1-C(6)-C(1) 119.8(12)
N(1)-C(7)-H(7A) 1095
N(1)-C(7)-H(7B) 1095
H(7A)-C(7)-H(7B) 1095
N(1)-C(7)-H(7C) 1095
H(7A)-C(7)-H(7C) 1095
H(7B)-C(7)-H(7C) 1095
N(1)-C(7)-H(7TA)#1 109.5(12)
H(7A)-C(7)-H(7TA)#1 35.0
H(7B)-C(7)-H(TA)#1 771
H(7C)-C(7)-H(7TA)#1 135.1
N(1)-C(7)-H(7B)#1 109.5(7)
H(7A)-C(7)-H(7B)#1 772
H(7B)-C(7)-H(7B)#1 135.1
H(7C)-C(7)-H(7B)#1 35.0
H(7A#1-C(7)-H(7B)#1 | 109.5
N(1)-C(7)-H(7C)#1 109.5(17)
H(7A)-C(7)-H(7C)#1 135.1
H(7B)-C(7)-H(7C)#1 35.0
H(7C)-C(7)-H(7C)#1 772
H(7A)#1-C(7)-H(7C)#1 | 109.5
H(7B)#1-C(7)-H(7C)#1 | 109.5
C(16)-C(11)-C(12) 119.1(9)
C(16)-C(11)-B(1) 120.5(8)
C(12)-C(11)-B(1) 120.4(8)
C(13)-C(12)-C(11) 119.4(8)
C(13)-C(12)-C(17) 120.0(8)
C(11)-C(12)-C(17) 120.7(9)
C(14)-C(13)-C(12) 121.0(9)
C(14)-C(13)-H(13) 1195
C(12)-C(13)-H(13) 1195
C(13)-C(14)-C(15) 118.9(10)
C(13)-C(14)-O(1) 114.9(9)
C(15)-C(14)-O(1) 126.2(9)
C(16)-C(15)-C(14) 121.7(9)
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C(16)-C(15)-H(15) 119.1
C(14)-C(15)-H(15) 119.1
C(15)-C(16)-C(11) 119.9(8)
C(15)-C(16)-C(19) 119.2(9)
C(11)-C(16)-C(19) 120.9(9)
C(12)-C(17)-H(17A) 109.5
C(12)-C(17)-H(17B) 109.5
H(17A)-C(17)-H(17B) 109.5
C(12)-C(17)-H(17C) 109.5
H(17A)-C(17)-H(17C) 109.5
H(17B)-C(17)-H(17C) 109.5
0(1)-C(18)-H(18A) 109.5
0(1)-C(18)-H(18B) 109.5
H(18A)-C(18)-H(18B) 109.5
0(1)-C(18)-H(18C) 109.5
H(18A)-C(18)-H(18C) 109.5
H(18B)-C(18)-H(18C) 109.5
C(16)-C(19)-H(19A) 109.5
C(16)-C(19)-H(19B) 109.5
H(19A)-C(19)-H(19B) 109.5
C(16)-C(19)-H(19C) 109.5
H(19A)-C(19)-H(19C) 109.5
H(19B)-C(19)-H(19C) 109.5

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:

#1 x,-y+3/2,z

Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2824. The anisotropic

displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h2 a*2Ul + ... + 2 hka* b* U1?]

Ull U22 U33 U23 U13 U12

B(1) 20(5) 76(8) 35(6) 5(6) 9(4) 5(6)
N(L) 44(7) 57(7) 28(5) 0 -4(5) 0
o@) 85(5) 56(5) 74(5) 12(4) 20(4) 16(5)
c(1) 25(4) 121(10) 19(4) 8(6) -1(4) 16(6)
C(2) 34(5) 139(11) 35(5) 30(6) 0(4) 47(7)
e 42(7) 197(17) 44(7) 40(8) 4(6) 57(9)
C(4) 38(7) 270(20) 29(7) 21(9) 6(6) 33(11)
C(5) 49(10) 200(20) 15(8) 0 -3(7) 0
C(6) 21(7) 158(18) 16(7) 0 -1(6) 0
c(7) 60(9) 54(9) 25(6) 0 -20(6) 0
C(11) 28(5) 59(6) 29(4) 24(4) -2(4) 12(5)
C(12) 46(5) 58(7) 33(5) 29(5) 20(4) 19(5)
C(13) 72(7) 52(7) 39(5) 26(5) 21(5) 29(6)
C(14) 49(6) 49(7) 47(6) 29(5) 3(5) 25(5)
C(15) 32(5) 81(8) 40(5) 25(5) 5(5) 18(6)
C(16) 42(6) 80(8) 28(5) 4(5) 1(4) 12(6)
C(17) 60(6) 84(8) 42(5) 18(5) 19(5) 16(6)
c(18)  119(11) 64(8) 85(8) 31(7) 22(8) -11(8)
C(19) 51(6) 104(10) 39(5) 11(5) 11(5) 17(6)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 10%) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)

for wa2824.
X y z U(eq)

H(2) 8650 5709 4971 83
H(3) 10473 5722 5934 113
H(4) 11165 6805 6443 136
H(7A) 6306 7338 2984 70
H(7B) 4977 7999 3258 70
H(7C) 4336 7163 3390 70
H(13) 8579 4923 2788 65
H(15) 3686 4683 3887 61
H(17A) 10534 5985 2819 93
H(17B) 10846 6268 3538 93
H(17C) 9460 6725 3056 93
H(18A) 2998 3858 3149 134
H(18B) 4459 3407 3612 134
H(18C) 4145 3145 2887 134
H(19A) 2404 5733 4471 97
H(19B) 3798 6436 4592 97
H(19C) 4177 5691 4983 97
Table 6. Torsion angles [°] for wa2824.

C(1)-B(1)-N(2)-B(1)#1 5.1(15)

C(11)-B(1)-N(1)-B(1L)#1 -173.4(6)

C(1)-B(1)-N(1)-C(7) -176.8(8)

C(11)-B(1)-N(2)-C(7) 4.7(13)

N(1)-B(1)-C(1)-C(2) 178.3(8)

C(11)-B(1)-C(1)-C(2) -3.1(11)

N(1)-B(1)-C(1)-C(6) -2.6(12)

C(11)-B(1)-C(1)-C(6) 176.0(9)

C(6)-C(1)-C(2)-C(3) 0.1(12)

B(1)-C(1)-C(2)-C(3) 179.3(8)

C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 2.0(15)

C(2)-C(3)-C(4)-C(5) -4.0(19)

C(3)-C(4)-C(5)-C(6) 4(2)

C(3)-C(4)-C(5)-C(4)#1 -179.2(9)

C(4)#1-C(5)-C(6)-C(1)#1 1.8(18)

C(4)-C(5)-C(6)-C(1)#1 178.8(12)

C(4)#1-C(5)-C(6)-C(2) -178.8(12)

C(4)-C(5)-C(6)-C(2) -1.8(18)

C(2)-C(1)-C(6)-C(5) -0.1(15)

B(1)-C(1)-C(6)-C(5) -179.3(10)

C(2)-C(1)-C(6)-C(1)#1 179.2(7)

B(1)-C(1)-C(6)-C(1)#1 0.1(16)

N(1)-B(1)-C(11)-C(16) -97.6(10)

C(1)-B(1)-C(11)-C(16) 83.9(9)

N(1)-B(1)-C(11)-C(12) 83.4(10)
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C(1)-B(1)-C(11)-C(12) -95.1(9)
C(16)-C(11)-C(12)-C(13) -0.9(11)
B(1)-C(11)-C(12)-C(13) 178.1(8)
C(16)-C(11)-C(12)-C(17) 179.0(7)
B(1)-C(11)-C(12)-C(17) -2.0(11)
C(11)-C(12)-C(13)-C(14) 0.5(12)
C(17)-C(12)-C(13)-C(14) -179.4(7)
C(12)-C(13)-C(14)-C(15) 0.1(12)
C(12)-C(13)-C(14)-0(1) -179.6(8)
C(18)-O(1)-C(14)-C(13) 177.4(7)
C(18)-O(1)-C(14)-C(15) -2.2(12)
C(13)-C(14)-C(15)-C(16) -0.3(12)
0(1)-C(14)-C(15)-C(16) 179.4(8)
C(14)-C(15)-C(16)-C(11) -0.1(12)
C(14)-C(15)-C(16)-C(19) -179.0(7)
C(12)-C(11)-C(16)-C(15) 0.7(11)
B(1)-C(11)-C(16)-C(15) -178.3(8)
C(12)-C(11)-C(16)-C(19) 179.6(7)
B(1)-C(11)-C(16)-C(19) 0.6(11)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:

#1 x,-y+3/2,z
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7.4.9 Struktur von 25

C54 55

Ce4

Abbildung A95: Struktur von 25.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2837.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

z

Density (calculated)
Absorption coefficient
F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Absolute structure parameter
Extinction coefficient
Largest diff. peak and hole

wa2837

C57 H55 B2 N3

803.66

173(2) K

0.71073 A

Monoclinic

P21

a=9.1158(3) A a=90°,

b = 33.5461(11) A B=99.038(2)°.

¢ = 15.0896(4) A y=90°,
4557.1(2) A3

4

1.171 Mg/m3

0.067 mm-!

1712

0.260 x 0.240 x 0.170 mm3
1.828 to 25.091°.

-10<=h<=10, -39<=k<=39, -17<=I<=17
42051

16018 [R(int) = 0.0361]

99.8 %

Semi-empirical from equivalents
1.000 and 0.705

Full-matrix least-squares on F2
16018 /1/1155

1.035

R1 =0.0545, wR2 = 0.1377
R1=0.0674, wR2 = 0.1468
-2.1(10)

0.0102(11)

0.214 and -0.179 e. A3
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)
for wa2837. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized Ui tensor.

X y z U(eq)
B(1) 2591(6) 6366(1) 5202(3) 43(1)
B(2) 3173(6) 6565(2) 6815(3) 46(1)
N(1) 2168(4) 6547(1) 5982(2) 46(1)
N(2) -1676(4) 6113(1) 1955(2) 49(1)
N(3) 1253(4) 7192(1) 10031(2) 48(1)
C(IN) 660(5) 6716(2) 5933(3) 58(1)
C@) 4212(5) 6216(1) 5236(2) 43(1)
C(2) 5250(5) 6256(1) 6048(3) 41(1)
C(3) 4795(5) 6415(1) 6837(3) 44(1)
C(4) 5833(5) 6446(1) 7606(3) 49(1)
C(5) 7312(5) 6317(1) 7631(3) 55(1)
C(6) 7753(6) 6165(2) 6879(3) 56(1)
C(7) 6745(5) 6130(1) 6073(3) 49(1)
C(8) 7185(6) 5970(2) 5281(3) 55(1)
C(9) 6177(5) 5934(2) 4509(3) 54(1)
C(10) 4694(5) 6055(1) 4493(3) 49(1)
C(11) 1411(5) 6304(1) 4317(3) 44(1)
C(12) 645(5) 5941(1) 4177(3) 42(1)
C(13) -374(5) 5881(1) 3399(3) 44(1)
C(14) -629(5) 6178(1) 2761(3) 46(1)
C(15) 125(5) 6536(1) 2883(3) 51(1)
C(16) 1146(5) 6602(1) 3662(3) 48(1)
C(17) 928(6) 5613(1) 4874(3) 50(2)
C(18) 1949(7) 6997(2) 3792(3) 66(1)
C(21) -1342(5) 5947(1) 1165(3) 46(1)
C(22) -2634(5) 5928(1) 525(3) 45(1)
C(23) -2551(6) 5773(1) -319(3) 53(1)
C(24) -1212(6) 5637(1) -507(3) 58(1)
C(25) 64(6) 5653(1) 139(3) 56(1)
C(26) 18(5) 5813(1) 985(3) 52(1)
C(31) -3174(5) 6210(1) 1825(3) 48(1)
C(32) -3828(5) 6098(1) 947(3) 47(1)
C(33) -5310(6) 6181(2) 663(3) 57(1)
C(34) -6132(6) 6365(2) 1244(3) 68(1)
C(35) -5469(6) 6473(2) 2105(3) 66(1)
C(36) -3996(6) 6399(2) 2405(3) 58(1)
C(41) 2656(5) 6733(1) 7692(3) 44(1)
C(42) 2046(5) 6480(1) 8279(3) 44(1)
C(43) 1590(5) 6633(1) 9051(3) 45(1)
C(44) 1730(5) 7035(1) 9241(3) 44(1)
C(45) 2347(5) 7285(1) 8675(3) 46(1)
C(46) 2815(5) 7143(1) 7906(3) 45(1)
C(47) 1914(6) 6039(1) 8093(3) 54(1)
C(48) 3454(6) 7423(1) 7278(3) 59(1)
C(51) -168(5) 7153(1) 10260(3) 47(1)
C(52) -222(5) 7361(1) 11053(3) 50(1)
C(53) -1547(6) 7360(2) 11417(3) 59(1)
C(54) -2759(7) 7155(2) 10977(4) 70(2)
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C(55)
C(56)
C(61)
C(62)
C(63)
C(64)
C(65)
C(66)
B(1A)
B(2A)
N(1A)
N(2A)
N(3A)
C(INA)
C(1A)
C(2A)
C(3A)
C(4A)
C(5A)
C(6A)
C(7A)
C(8A)
C(9A)
C(10A)
C(11A)
C(12A)
C(13A)
C(14A)
C(15A)
C(16A)
C(17A)
C(18A)
C(21A)
C(22A)
C(23A)
C(24A)
C(25A)
C(26A)
C(31A)
C(32A)
C(33A)
C(34A)
C(35A)
C(36A)
C(41A)
C(42A)
C(43A)
C(44A)
C(45A)
C(46A)
C(47A)
C(48A)
C(51A)

-2694(6)
-1403(6)
2105(5)
1213(5)
1838(6)
3288(7)
4157(7)
3567(5)
7589(6)
8251(5)
7209(4)
3347(4)
6302(4)
5701(5)
9200(5)
10267(5)
9847(5)
10928(5)
12363(5)
12754(6)
11724(5)
12091(6)
11083(6)
9633(5)
6409(5)
6153(5)
5146(5)
4394(5)
4655(5)
5648(5)
6962(7)
5931(6)
3646(5)
2298(6)
2341(7)
3646(8)
4953(7)
4981(6)
1848(6)
1166(6)
-358(6)
-1127(7)
-434(6)
1057(6)
7771(5)
7932(5)
7468(5)
6823(5)
6653(5)
7115(5)
8585(6)
6969(6)
4871(5)

6962(2)
6956(1)
7429(1)
7540(1)
7778(1)
7892(2)
7777(2)
7542(2)
4542(1)
4351(1)
4369(1)
4730(1)
3697(1)
4199(2)
4702(1)
4680(1)
4515(1)
4501(1)
4644(2)
4802(1)
4826(1)
4984(2)
5002(2)
4864(1)
4584(1)
4274(1)
4326(1)
4679(1)
4993(1)
4947(1)
3879(2)
5286(1)
4912(1)
4932(1)
5110(2)
5256(2)
5228(2)
5053(1)
4633(1)
4756(1)
4680(2)
4494(2)
4384(2)
4451(2)
4178(1)
3770(1)
3617(1)
3860(1)
4266(1)
4425(1)
3498(1)
4866(1)
3739(1)

10168(4)
9792(3)
10684(3)
11328(3)
12047(3)
12115(3)
11480(3)
10747(3)
7842(3)
9461(3)
8640(2)
4570(2)
12638(2)
8626(3)
7855(3)
8657(3)
9453(3)
10213(3)
10216(3)
9461(3)
8651(3)
7854(3)
7091(3)
7090(3)
6956(3)
6335(3)
5544(3)
5381(3)
5988(3)
6780(2)
6513(4)
7434(3)
3793(3)
3180(3)
2343(3)
2146(3)
2761(3)
3591(3)
4462(3)
3600(3)
3339(4)
3925(4)
4776(4)
5062(3)
10339(3)
10535(3)
11297(3)
11871(3)
11684(3)
10929(3)
9906(3)
10745(3)
12845(3)

63(1)
58(1)
47(1)
49(1)
59(1)
66(1)
65(1)
55(1)
44(1)
42(1)
44(1)
49(1)
48(1)
62(1)
42(1)
43(1)
42(1)
49(1)
56(1)
53(1)
45(1)
52(1)
55(1)
47(1)
42(1)
47(1)
51(1)
46(1)
46(1)
43(1)
64(1)
51(1)
49(1)
53(1)
64(1)
70(2)
69(1)
57(1)
51(1)
51(1)
65(1)
71(2)
69(1)
59(1)
44(1)
46(1)
48(1)
45(1)
45(1)
45(1)
57(1)
54(1)
48(1)
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C(52A)
C(53A)
C(54A)
C(55A)
C(56A)
C(61A)
C(62A)
C(63A)
C(64A)
C(65A)
C(66A)
C(71)
C(72)
C(73)
C(74)
C(75)
C(72)
C(73)
C(74')
C(75)
C(76)
C(81)
C(82)
C(83)
C(84)
C(85)
C(86)

4800(5)
3457(7)
2262(6)
2346(6)
3651(6)
7138(5)
6234(6)
6839(7)
8304(7)
9177(6)
8615(6)
8253(12)
8400(30)
7350(20)
7680(30)
6540(20)
7350(20)
8030(20)
7000(20)
7660(20)
6718(13)
3168(14)
3595(9)
2357(8)
2745(7)
1486(9)
1914(13)

3533(1)
3535(2)
3730(2)
3921(2)
3929(1)
3466(1)
3360(1)
3122(1)
3012(2)
3127(2)
3355(1)
8795(3)
8473(5)
8146(6)
7768(5)
7458(4)
8506(5)
8114(5)
7815(5)
7431(5)
7126(3)
3447(3)
3178(2)
3061(2)
2811(2)
2695(2)
2448(2)

13654(3)
13996(3)
13535(3)
12726(4)
12374(3)
13304(3)
13941(3)
14673(3)
14765(3)
14129(3)
13389(3)
2810(6)
3461(10)
3389(10)
3944(11)
3863(10)
3114(14)
3510(12)
3803(12)
4180(13)
4484(6)
-356(6)
458(5)
926(4)
1752(4)
2226(5)
3043(6)

50(1)
61(1)
64(1)
62(1)
54(1)
47(2)
51(1)
60(1)
66(1)
62(1)
54(1)
131(3)
99(5)
92(5)
89(5)
95(5)
107(6)
78(5)
75(5)
106(5)
134(3)
137(4)
99(2)
78(2)
77(2)
105(2)
135(4)
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Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2837.

B(1)-N(1) 1.430(6)
B(1)-C(1) 1.555(7)
B(1)-C(11) 1.592(6)
B(2)-N(1) 1.436(6)
B(2)-C(3) 1.558(7)
B(2)-C(41) 1.576(6)
N(1)-C(IN) 1.479(6)
N(2)-C(31) 1.388(6)
N(2)-C(21) 1.391(5)
N(2)-C(14) 1.440(5)
N(3)-C(51) 1.398(6)
N(3)-C(61) 1.402(5)
N(3)-C(44) 1.432(5)
C(IN)-H(IN1) 0.9800
C(IN)-H(IN2) 0.9800
C(IN)-H(IN3) 0.9800
C(1)-C(10) 1.377(6)
C(1)-C(2) 1.431(6)
C(2)-C(7) 1.422(7)
C(2)-C(3) 1.425(6)
C(3)-C(4) 1.380(6)
C(4)-C(5) 1.411(7)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.362(7)
C(5)-H(5) 0.9500
C(6)-C(7) 1.410(7)
C(6)-H(6) 0.9500
C(7)-C(8) 1.423(7)
C(8)-C(9) 1.371(7)
C(8)-H(8) 0.9500
C(9)-C(10) 1.408(7)
C(9)-H(9) 0.9500
C(10)-H(10) 0.9500
C(11)-C(16) 1.401(6)
C(11)-C(12) 1.403(6)
C(12)-C(13) 1.393(6)
C(12)-C(17) 1.517(6)
C(13)-C(14) 1.381(6)
C(13)-H(13) 0.9500
C(14)-C(15) 1.382(6)
C(15)-C(16) 1.398(6)
C(15)-H(15) 0.9500
C(16)-C(18) 1.511(7)
C(17)-H(17A) 0.9800
C(17)-H(17B) 0.9800
C(17)-H(17C) 0.9800
C(18)-H(18A) 0.9800
C(18)-H(18B) 0.9800
C(18)-H(18C) 0.9800
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C(21)-C(26) 1.385(7)
C(21)-C(22) 1.402(6)
C(22)-C(23) 1.389(6)
C(22)-C(32) 1.461(7)
C(23)-C(24) 1.374(7)
C(23)-H(23) 0.9500
C(24)-C(25) 1.396(7)
C(24)-H(24) 0.9500
C(25)-C(26) 1.393(6)
C(25)-H(25) 0.9500
C(26)-H(26) 0.9500
C(31)-C(36) 1.390(7)
C(31)-C(32) 1.415(6)
C(32)-C(33) 1.380(7)
C(33)-C(34) 1.385(8)
C(33)-H(33) 0.9500
C(34)-C(35) 1.392(7)
C(34)-H(34) 0.9500
C(35)-C(36) 1.372(7)
C(35)-H(35) 0.9500
C(36)-H(36) 0.9500
C(41)-C(42) 1.403(6)
C(41)-C(46) 1.415(6)
C(42)-C(43) 1.395(6)
C(42)-C(47) 1.509(6)
C(43)-C(44) 1.379(6)
C(43)-H(43) 0.9500
C(44)-C(45) 1.379(6)
C(45)-C(46) 1.383(6)
C(45)-H(45) 0.9500
C(46)-C(48) 1.515(6)
C(47)-H(47A) 0.9800
C(47)-H(47B) 0.9800
C(47)-H(47C) 0.9800
C(48)-H(48A) 0.9800
C(48)-H(48B) 0.9800
C(48)-H(48C) 0.9800
C(51)-C(52) 1.394(6)
C(51)-C(56) 1.398(7)
C(52)-C(53) 1.403(7)
C(52)-C(62) 1.440(7)
C(53)-C(54) 1.380(8)
C(53)-H(53) 0.9500
C(54)-C(55) 1.392(8)
C(54)-H(54) 0.9500
C(55)-C(56) 1.385(7)
C(55)-H(55) 0.9500
C(56)-H(56) 0.9500
C(61)-C(66) 1.375(7)
C(61)-C(62) 1.412(6)
C(62)-C(63) 1.393(6)
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C(63)-C(64) 1.365(8)
C(63)-H(63) 0.9500
C(64)-C(65) 1.391(8)
C(64)-H(64) 0.9500
C(65)-C(66) 1.394(6)
C(65)-H(65) 0.9500
C(66)-H(66) 0.9500
B(1A)-N(1A) 1.429(6)
B(1A)-C(1A) 1.561(7)
B(1A)-C(11A) 1.584(6)
B(2A)-N(1A) 1.439(6)
B(2A)-C(3A) 1.557(7)
B(2A)-C(41A) 1.570(6)
N(LA)-C(INA) 1.484(6)
N(2A)-C(21A) 1.385(6)
N(2A)-C(31A) 1.390(6)
N(2A)-C(14A) 1.439(5)
N(3A)-C(61A) 1.395(5)
N(3A)-C(51A) 1.395(6)
N(3A)-C(44A) 1.428(5)
C(INA)-H(IN4) 0.9800
C(INA)-H(IN5) 0.9800
C(INA)-H(IN6) 0.9800
C(LA)-C(10A) 1.386(6)
C(1A)-C(2A) 1.431(6)
C(2A)-C(7A) 1.416(6)
C(2A)-C(3A) 1.430(6)
C(3A)-C(4A) 1.391(6)
C(4A)-C(5A) 1.393(7)
C(4A)-H(4A) 0.9500
C(5A)-C(6A) 1.354(7)
C(5A)-H(5A) 0.9500
C(6A)-C(7A) 1.422(6)
C(6A)-H(6A) 0.9500
C(7A)-C(8A) 1.400(7)
C(8A)-C(9A) 1.358(7)
C(8A)-H(8A) 0.9500
C(9A)-C(10A) 1.401(7)
C(9A)-H(9A) 0.9500
C(10A)-H(10A) 0.9500
C(11A)-C(12A) 1.397(6)
C(11A)-C(16A) 1.404(6)
C(12A)-C(13A) 1.397(6)
C(12A)-C(17A) 1.519(7)
C(13A)-C(14A) 1.371(6)
C(13A)-H(13A) 0.9500
C(14A)-C(15A) 1.391(6)
C(15A)-C(16A) 1.390(5)
C(15A)-H(15A) 0.9500
C(16A)-C(18A) 1.503(6)
C(17A)-H(17D) | 0.9800
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C(17A)-H(17E) 0.9800
C(17A)-H(17F) 0.9800
C(18A)-H(18D) 0.9800
C(18A)-H(18E) 0.9800
C(18A)-H(18F) 0.9800
C(21A)-C(26A) 1.384(7)
C(21A)-C(22A) 1.419(7)
C(22A)-C(23A) 1.402(7)
C(22A)-C(32A) 1.423(7)
C(23A)-C(24A) 1.362(8)
C(23A)-H(23A) 0.9500
C(24A)-C(25A) 1.394(8)
C(24A)-H(24A) 0.9500
C(25A)-C(26A) 1.381(7)
C(25A)-H(25A) 0.9500
C(26A)-H(26A) 0.9500
C(31A)-C(36A) 1.383(7)
C(31A)-C(32A) 1.412(6)
C(32A)-C(33A) 1.406(8)
C(33A)-C(34A) 1.364(8)
C(33A)-H(33A) 0.9500
C(34A)-C(35A) 1.389(8)
C(34A)-H(34A) 0.9500
C(35A)-C(36A) 1.379(8)
C(35A)-H(35A) 0.9500
C(36A)-H(36A) 0.9500
C(41A)-C(42A) 1.406(6)
C(41A)-C(46A) 1.414(6)
C(42A)-C(43A) 1.383(6)
C(42A)-C(47A) 1.504(6)
C(43A)-C(44A) 1.385(6)
C(43A)-H(43A) 0.9500
C(44A)-C(45A) 1.395(6)
C(45A)-C(46A) 1.383(6)
C(45A)-H(45A) 0.9500
C(46A)-C(48A) 1.509(6)
C(47A)-H(47D) 0.9800
C(47A)-H(4TE) 0.9800
C(47A)-H(47F) 0.9800
C(48A)-H(48D) 0.9800
C(48A)-H(48E) 0.9800
C(48A)-H(48F) 0.9800
C(51A)-C(56A) 1.377(7)
C(51A)-C(52A) 1.414(6)
C(52A)-C(53A) 1.401(7)
C(52A)-C(62A) 1.433(7)
C(53A)-C(54A) 1.364(8)
C(53A)-H(53A) 0.9500
C(54A)-C(55A) 1.392(7)
C(54A)-H(54A) 0.9500
C(55A)-C(56A) 1.377(7)
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C(55A)-H(55A)

0.9500

C(56A)-H(56A) 0.9500
C(61A)-C(66A) 1.384(7)
C(61A)-C(62A) 1.408(6)
C(62A)-C(63A) 1.402(6)
C(63A)-C(64A) 1.373(8)
C(63A)-H(63A) 0.9500
C(64A)-C(65A) 1.394(8)
C(64A)-H(64A) 0.9500
C(65A)-C(66A) 1.383(6)
C(65A)-H(65A) 0.9500
C(66A)-H(66A) 0.9500
C(71)-C(72) 1.392(18)
C(71)-C(72) 1.451(17)
C(71)-H(71A) 0.9800
C(71)-H(71B) 0.9800
C(71)-H(71C) 0.9800
C(71)-H(71D) 0.9800
C(71)-H(71E) 0.9800
C(71)-H(71F) 0.9800
C(72)-C(73) 1.45(3)
C(72)-H(72A) 0.9900
C(72)-H(72B) 0.9900
C(73)-C(74) 1.52(2)
C(73)-H(73A) 0.9900
C(73)-H(73B) 0.9900
C(74)-C(75) 1.46(3)
C(74)-H(74A) 0.9900
C(74)-H(74B) 0.9900
C(75)-C(76) 1.449(17)
C(75)-H(75A) 0.9900
C(75)-H(75B) 0.9900
C(72)-C(73) 1.53(3)
C(72)-H(72C) 0.9900
C(72)-H(72D) 0.9900
C(73)-C(74) 1.49(2)
C(73)-H(73C) 0.9900
C(73)-H(73D) 0.9900
C(74)-C(75) 1.50(2)
C(74)-H(74C) 0.9900
C(74)-H(74D) 0.9900
C(75)-C(76) 1.456(19)
C(75)-H(75C) 0.9900
C(75)-H(75D) 0.9900
C(76)-H(76A) 0.9800
C(76)-H(76B) 0.9800
C(76)-H(76C) 0.9800
C(76)-H(76D) 0.9800
C(76)-H(76E) 0.9800
C(76)-H(76F) 0.9800
C(81)-C(82) 1.525(11)
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C(81)-H(81A) 0.9800
C(81)-H(81B) 0.9800
C(81)-H(81C) 0.9800
C(82)-C(83) 1.476(10)
C(82)-H(82A) 0.9900
C(82)-H(82B) 0.9900
C(83)-C(84) 1.499(8)
C(83)-H(83A) 0.9900
C(83)-H(83B) 0.9900
C(84)-C(85) 1.495(9)
C(84)-H(84A) 0.9900
C(84)-H(84B) 0.9900
C(85)-C(86) 1.486(12)
C(85)-H(85A) 0.9900
C(85)-H(85B) 0.9900
C(86)-H(86A) 0.9800
C(86)-H(86B) 0.9800
C(86)-H(86C) 0.9800
N(1)-B(1)-C(1) 119.3(4)
N(1)-B(1)-C(11) 120.8(4)
C(1)-B(1)-C(11) 119.9(4)
N(1)-B(2)-C(3) 118.6(4)
N(1)-B(2)-C(41) 121.1(4)
C(3)-B(2)-C(41) 120.3(4)
B(1)-N(1)-B(2) 121.4(4)
B(1)-N(1)-C(IN) 119.5(3)
B(2)-N(1)-C(IN) 119.2(4)
C(31)-N(2)-C(21) 108.4(3)
C(31)-N(2)-C(14) 126.2(4)
C(21)-N(2)-C(14) 125.4(4)
C(51)-N(3)-C(61) 108.2(3)
C(51)-N(3)-C(44) 125.8(4)
C(61)-N(3)-C(44) 125.9(4)
N(1)-C(1N)-H(1IN1) 109.5
N(1)-C(IN)-H(1IN2) 109.5
H(1IN1)-C(IN)-H(1N2) 109.5
N(1)-C(1N)-H(1N3) 1095
H(1IN1)-C(1N)-H(1IN3) 1095
H(1IN2)-C(1N)-H(1IN3) 109.5
C(10)-C(1)-C(2) 118.8(4)
C(10)-C(1)-B(1) 121.6(4)
C(2)-C(1)-B(1) 119.6(4)
C(7)-C(2)-C(3) 119.5(4)
C(7)-C(2)-C(1) 119.7(4)
C(3)-C(2)-C(1) 120.7(4)
C(4)-C(3)-C(2) 118.7(4)
C(4)-C(3)-B(2) 121.1(4)
C(2)-C(3)-B(2) 120.2(4)
C(3)-C(4)-C(5) 121.7(4)
C(3)-C(4)-H(4) 119.1
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C(5)-C(4)-H(4) 119.1
C(6)-C(5)-C(4) 119.9(4)
C(6)-C(5)-H(5) 120.1
C(4)-C(5)-H(5) 120.1
C(5)-C(6)-C(7) 120.9(5)
C(5)-C(6)-H(6) 119.6
C(7)-C(6)-H(6) 119.6
C(6)-C(7)-C(2) 119.3(4)
C(6)-C(7)-C(8) 121.6(5)
C(2)-C(7)-C(8) 119.0(4)
C(9)-C(8)-C(7) 120.4(5)
C(9)-C(8)-H(8) 119.8
C(7)-C(8)-H(8) 119.8
C(8)-C(9)-C(10) 120.2(4)
C(8)-C(9)-H(9) 119.9
C(10)-C(9)-H(9) 119.9
C(1)-C(10)-C(9) 121.8(4)
C(1)-C(10)-H(10) 119.1
C(9)-C(10)-H(10) 119.1
C(16)-C(11)-C(12) 119.2(4)
C(16)-C(11)-B(1) 121.2(4)
C(12)-C(11)-B(1) 119.6(4)
C(13)-C(12)-C(11) 120.2(4)
C(13)-C(12)-C(17) 119.8(4)
C(11)-C(12)-C(17) 120.0(4)
C(14)-C(13)-C(12) 119.9(4)
C(14)-C(13)-H(13) 120.0
C(12)-C(13)-H(13) 120.0
C(13)-C(14)-C(15) 120.7(4)
C(13)-C(14)-N(2) 119.7(4)
C(15)-C(14)-N(2) 119.6(4)
C(14)-C(15)-C(16) 120.1(4)
C(14)-C(15)-H(15) 119.9
C(16)-C(15)-H(15) 119.9
C(15)-C(16)-C(11) 119.9(4)
C(15)-C(16)-C(18) 119.6(4)
C(11)-C(16)-C(18) 120.5(4)
C(12)-C(17)-H(17A) 109.5
C(12)-C(17)-H(17B) 109.5
H(17A)-C(17)-H(17B) 109.5
C(12)-C(17)-H(17C) 109.5
H(17A)-C(17)-H(17C) 109.5
H(17B)-C(17)-H(17C) 109.5
C(16)-C(18)-H(18A) 109.5
C(16)-C(18)-H(18B) 109.5
H(18A)-C(18)-H(18B) 109.5
C(16)-C(18)-H(18C) 109.5
H(18A)-C(18)-H(18C) 109.5
H(18B)-C(18)-H(18C) 109.5
C(26)-C(21)-N(2) 128.3(4)
C(26)-C(21)-C(22) 122.1(4)
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N(2)-C(21)-C(22) 109.6(4)
C(23)-C(22)-C(21) 119.2(5)
C(23)-C(22)-C(32) 134.3(4)
C(21)-C(22)-C(32) 106.5(4)
C(24)-C(23)-C(22) 119.5(4)
C(24)-C(23)-H(23) 1203
C(22)-C(23)-H(23) 1203
C(23)-C(24)-C(25) 120.8(4)
C(23)-C(24)-H(24) 1196
C(25)-C(24)-H(24) 1196
C(26)-C(25)-C(24) 120.9(5)
C(26)-C(25)-H(25) 1195
C(24)-C(25)-H(25) 1195
C(21)-C(26)-C(25) 117.5(4)
C(21)-C(26)-H(26) 1213
C(25)-C(26)-H(26) 1213
N(2)-C(31)-C(36) 129.3(4)
N(2)-C(31)-C(32) 109.3(4)
C(36)-C(31)-C(32) 121.4(4)
C(33)-C(32)-C(31) 119.0(4)
C(33)-C(32)-C(22) 134.7(4)
C(31)-C(32)-C(22) 106.2(4)
C(32)-C(33)-C(34) 119.6(4)
C(32)-C(33)-H(33) 120.2
C(34)-C(33)-H(33) 120.2
C(33)-C(34)-C(35) 120.5(5)
C(33)-C(34)-H(34) 119.7
C(35)-C(34)-H(34) 119.7
C(36)-C(35)-C(34) 121.3(5)
C(36)-C(35)-H(35) 119.3
C(34)-C(35)-H(35) 119.3
C(35)-C(36)-C(31) 118.1(5)
C(35)-C(36)-H(36) 120.9
C(31)-C(36)-H(36) 120.9
C(42)-C(41)-C(46) 118.6(4)
C(42)-C(41)-B(2) 121.0(4)
C(46)-C(41)-B(2) 120.4(4)
C(43)-C(42)-C(41) 120.3(4)
C(43)-C(42)-C(47) 119.4(4)
C(41)-C(42)-C(47) 120.3(4)
C(44)-C(43)-C(42) 120.2(4)
C(44)-C(43)-H(43) 119.9
C(42)-C(43)-H(43) 119.9
C(45)-C(44)-C(43) 120.0(4)
C(45)-C(44)-N(3) 119.8(4)
C(43)-C(44)-N(3) 120.2(4)
C(44)-C(45)-C(46) 121.3(4)
C(44)-C(45)-H(45) 119.4
C(46)-C(45)-H(45) 119.4
C(45)-C(46)-C(41) 119.6(4)
C(45)-C(46)-C(48) 120.7(4)
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C(41)-C(46)-C(48) 119.7(4)
C(42)-C(47)-H(47A) 1095
C(42)-C(47)-H(47B) 109.5
H(47A)-C(47)-H(47B) 109.5
C(42)-C(47)-H(47C) 1095
H(47A)-C(47)-H(47C) 1095
H(47B)-C(47)-H(47C) 1095
C(46)-C(48)-H(48A) 109.5
C(46)-C(48)-H(48B) 109.5
H(48A)-C(48)-H(48B) 1095
C(46)-C(48)-H(48C) 1095
H(48A)-C(48)-H(48C) 1095
H(48B)-C(48)-H(48C) 1095
C(52)-C(51)-C(56) 122.5(4)
C(52)-C(51)-N(3) 108.9(4)
C(56)-C(51)-N(3) 128.5(4)
C(51)-C(52)-C(53) 118.9(5)
C(51)-C(52)-C(62) 107.6(4)
C(53)-C(52)-C(62) 133.4(4)
C(54)-C(53)-C(52) 119.1(5)
C(54)-C(53)-H(53) 1205
C(52)-C(53)-H(53) 1205
C(53)-C(54)-C(55) 120.9(5)
C(53)-C(54)-H(54) 1195
C(55)-C(54)-H(54) 1195
C(56)-C(55)-C(54) 121.5(5)
C(56)-C(55)-H(55) 119.3
C(54)-C(55)-H(55) 1193
C(55)-C(56)-C(51) 117.1(5)
C(55)-C(56)-H(56) 1215
C(51)-C(56)-H(56) 1215
C(66)-C(61)-N(3) 129.0(4)
C(66)-C(61)-C(62) 122.4(4)
N(3)-C(61)-C(62) 108.6(4)
C(63)-C(62)-C(61) 118.6(5)
C(63)-C(62)-C(52) 134.8(4)
C(61)-C(62)-C(52) 106.7(4)
C(64)-C(63)-C(62) 119.5(5)
C(64)-C(63)-H(63) 1203
C(62)-C(63)-H(63) 1203
C(63)-C(64)-C(65) 121.3(4)
C(63)-C(64)-H(64) 119.4
C(65)-C(64)-H(64) 119.4
C(64)-C(65)-C(66) 120.9(5)
C(64)-C(65)-H(65) 119.6
C(66)-C(65)-H(65) 119.6
C(61)-C(66)-C(65) 117.4(5)
C(61)-C(66)-H(66) 1213
C(65)-C(66)-H(66) 1213
N(1A)-B(LA)-C(1A) 118.8(4)
N(1A)-B(LA)-C(11A) 121.7(4)
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C(1A)-B(1A)-C(11A) 119.5(4)
N(LA)-B(2A)-C(3A) 118.1(4)
N(LA)-B(2A)-C(41A) 120.5(4)
C(3A)-B(2A)-C(41A) 121.4(4)
B(1A)-N(1A)-B(2A) 121.8(4)
B(1A)-N(1A)-C(INA) 119.4(3)
B(2A)-N(1A)-C(INA) 118.8(3)
C(21A)-N(2A)-C(31A) | 109.0(4)
C(21A)-N(2A)-C(14A) | 1255(4)
C(31A)-N(2A)-C(14A) | 125.4(4)
C(61A)-N(3A)-C(51A) | 108.7(3)
C(61A)-N(3A)-C(44A) | 125.6(4)
C(51A)-N(3A)-C(44A) | 125.7(4)
N(1A)-C(INA)-H(IN4) | 109.5
N(1A)-C(INA)-H(IN5) | 109.5
H(1N4)-C(INA)-H(IN5) | 109.5
N(LA)-C(INA)-H(IN6) | 109.5
H(1IN4)-C(INA)-H(IN6) | 109.5
H(IN5)-C(INA)-H(IN6) | 109.5
C(10A)-C(1A)-C(2A) 118.6(4)
C(10A)-C(1A)-B(1A) 120.9(4)
C(2A)-C(1A)-B(1A) 120.4(4)
C(7A)-C(2A)-C(3A) 121.0(4)
C(7A)-C(2A)-C(1A) 119.4(4)
C(3A)-C(2A)-C(1A) 119.6(4)
C(4A)-C(3A)-C(2A) 117.2(4)
C(4A)-C(3A)-B(2A) 121.6(4)
C(2A)-C(3A)-B(2A) 121.2(4)
C(3A)-C(4A)-C(5A) 122.3(4)
C(3A)-C(4A)-H(4A) 118.9
C(5A)-C(4A)-H(4A) 118.9
C(6A)-C(5A)-C(4A) 120.3(4)
C(6A)-C(5A)-H(5A) 119.9
C(4A)-C(5A)-H(5A) 119.9
C(5A)-C(6A)-C(7A) 121.3(5)
C(5A)-C(6A)-H(6A) 1193
C(7A)-C(6A)-H(6A) 1193
C(8A)-C(7A)-C(2A) 119.1(4)
C(8A)-C(7A)-C(6A) 123.0(4)
C(2A)-C(7A)-C(6A) 117.9(4)
C(9A)-C(8A)-C(7A) 121.6(5)
C(9A)-C(8A)-H(8A) 119.2
C(7A)-C(8A)-H(8A) 119.2
C(8A)-C(9A)-C(10A) 119.8(4)
C(8A)-C(9A)-H(9A) 120.1
C(10A)-C(9A)-H(9A) 120.1
C(1A)-C(10A)-C(9A) 121.4(4)
C(LA)-C(10A)-H(10A) | 119.3
C(9A)-C(10A)-H(10A) | 119.3
C(12A)-C(11A)-C(16A) | 119.6(4)
C(12A)-C(11A)-B(1IA) | 121.3(4)
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C(16A)-C(11A)-B(1A) | 119.1(3)
C(13A)-C(12A)-C(11A) | 119.8(4)
C(13A)-C(12A)-C(17A) | 119.7(4)
C(11A)-C(12A)-C(17A) | 120.4(4)
C(14A)-C(13A)-C(12A) | 120.3(4)
C(14A)-C(13A)-H(13A) | 119.8
C(12A)-C(13A)-H(13A) | 119.8
C(13A)-C(14A)-C(15A) | 120.4(4)
C(13A)-C(14A)-N(2A) | 120.2(4)
C(15A)-C(14A)-N(2A) | 119.4(4)
C(16A)-C(15A)-C(14A) | 120.2(4)
C(16A)-C(15A)-H(15A) | 119.9
C(14A)-C(15A)-H(15A) | 119.9
C(15A)-C(16A)-C(11A) | 119.7(4)
C(15A)-C(16A)-C(18A) | 120.2(4)
C(11A)-C(16A)-C(18A) | 120.2(3)
C(12A)-C(17A)-H(17D) | 109.5
C(12A)-C(17A)-H(17E) | 109.5
H(17D)-C(17A)-H(17E) | 109.5
C(12A)-C(17A)-H(17F) | 109.5
H(17D)-C(17A)-H(17F) | 109.5
H(17E)-C(17A)-H(17F) | 109.5
C(16A)-C(18A)-H(18D) | 109.5
C(16A)-C(18A)-H(18E) | 109.5
H(18D)-C(18A)-H(18E) | 109.5
C(16A)-C(18A)-H(18F) | 1095
H(18D)-C(18A)-H(18F) | 109.5
H(18E)-C(18A)-H(18F) | 109.5
C(26A)-C(21A)-N(2A) | 129.3(4)
C(26A)-C(21A)-C(22A) | 122.7(4)
N(2A)-C(21A)-C(22A) | 108.0(4)
C(23A)-C(22A)-C(21A) | 117.7(5)
C(23A)-C(22A)-C(32A) | 134.7(5)
C(21A)-C(22A)-C(32A) | 107.6(4)
C(24A)-C(23A)-C(22A) | 119.9(5)
C(24A)-C(23A)-H(23A) | 120.0
C(22A)-C(23A)-H(23A) | 120.0
C(23A)-C(24A)-C(25A) | 120.9(5)
C(23A)-C(24A)-H(24A) | 1195
C(25A)-C(24A)-H(24A) | 1195
C(26A)-C(25A)-C(24A) | 121.7(6)
C(26A)-C(25A)-H(25A) | 119.2
C(24A)-C(25A)-H(25A) | 119.2
C(25A)-C(26A)-C(21A) | 117.0(5)
C(25A)-C(26A)-H(26A) | 1215
C(21A)-C(26A)-H(26A) | 1215
C(36A)-C(31A)-N(2A) | 129.1(4)
C(36A)-C(31A)-C(32A) | 122.1(5)
N(2A)-C(31A)-C(32A) | 108.8(4)
C(33A)-C(32A)-C(31A) | 118.6(5)
C(33A)-C(32A)-C(22A) | 134.7(4)
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C(31A)-C(32A)-C(22A) | 106.7(4)
C(34A)-C(33A)-C(32A) | 119.1(5)
C(34A)-C(33A)-H(33A) | 1205
C(32A)-C(33A)-H(33A) | 1205
C(33A)-C(34A)-C(35A) | 121.1(5)
C(33A)-C(34A)-H(34A) | 1195
C(35A)-C(34A)-H(34A) | 1195
C(36A)-C(35A)-C(34A) | 121.9(6)
C(36A)-C(35A)-H(35A) | 119.1
C(34A)-C(35A)-H(35A) | 119.1
C(35A)-C(36A)-C(31A) | 117.2(5)
C(35A)-C(36A)-H(36A) | 121.4
C(31A)-C(36A)-H(36A) | 121.4
C(42A)-C(41A)-C(46A) | 118.6(4)
C(42A)-C(41A)-B(2A) | 120.3(4)
C(46A)-C(41A)-B(2A) | 121.1(4)
C(43A)-C(42A)-C(41A) | 120.1(4)
C(43A)-C(42A)-C(47A) | 120.1(4)
C(41A)-C(42A)-C(47A) | 119.8(4)
C(42A)-C(43A)-C(44A) | 121.1(4)
C(42A)-C(43A)-H(43A) | 119.4
C(44A)-C(43A)-H(43A) | 119.4
C(43A)-C(44A)-C(45A) | 119.5(4)
C(43A)-C(44A)-N(3A) | 120.7(4)
C(45A)-C(44A)-N(3A) | 119.8(4)
C(46A)-C(45A)-C(44A) | 120.3(4)
C(46A)-C(45A)-H(45A) | 119.9
C(44A)-C(45A)-H(45A) | 119.9
C(45A)-C(46A)-C(41A) | 120.5(4)
C(45A)-C(46A)-C(48A) | 120.0(4)
C(41A)-C(46A)-C(48A) | 119.5(4)
C(42A)-C(47A)-H(47D) | 109.5
C(42A)-C(47A)-H(47E) | 109.5
H(47D)-C(47A)-H(47E) | 109.5
C(42A)-C(47A)-H(47F) | 109.5
H(47D)-C(47A)-H(47F) | 109.5
H(47E)-C(47A)-H(47F) | 109.5
C(46A)-C(48A)-H(48D) | 109.5
C(46A)-C(48A)-H(48E) | 109.5
H(48D)-C(48A)-H(48E) | 109.5
C(46A)-C(48A)-H(48F) | 109.5
H(48D)-C(48A)-H(48F) | 109.5
H(48E)-C(48A)-H(48F) | 109.5
C(56A)-C(51A)-N(3A) | 129.7(4)
C(56A)-C(51A)-C(52A) | 121.9(4)
N(3A)-C(51A)-C(52A) | 108.3(4)
C(53A)-C(52A)-C(51A) | 118.4(5)
C(53A)-C(52A)-C(62A) | 134.4(4)
C(51A)-C(52A)-C(62A) | 107.2(4)
C(54A)-C(53A)-C(52A) | 119.3(5)
C(54A)-C(53A)-H(53A) | 120.4
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C(52A)-C(53A)-H(53A) | 120.4
C(53A)-C(54A)-C(55A) | 121.3(5)
C(53A)-C(54A)-H(54A) | 119.4
C(55A)-C(54A)-H(54A) | 119.4
C(56A)-C(55A)-C(54A) | 121.1(5)
C(56A)-C(55A)-H(55A) | 1195
C(54A)-C(55A)-H(55A) | 1195
C(55A)-C(56A)-C(51A) | 118.0(5)
C(55A)-C(56A)-H(56A) | 121.0
C(51A)-C(56A)-H(56A) | 121.0
C(66A)-C(61A)-N(3A) | 129.0(4)
C(66A)-C(61A)-C(62A) | 122.3(4)
N(3A)-C(61A)-C(62A) | 108.7(4)
C(63A)-C(62A)-C(61A) | 118.8(5)
C(63A)-C(62A)-C(52A) | 134.0(5)
C(61A)-C(62A)-C(52A) | 107.2(4)
C(64A)-C(63A)-C(62A) | 119.3(5)
C(64A)-C(63A)-H(63A) | 120.3
C(62A)-C(63A)-H(63A) | 120.3
C(63A)-C(64A)-C(65A) | 120.4(4)
C(63A)-C(64A)-H(64A) | 119.8
C(65A)-C(64A)-H(64A) | 119.8
C(66A)-C(65A)-C(64A) | 122.1(5)
C(66A)-C(65A)-H(65A) | 119.0
C(64A)-C(65A)-H(65A) | 119.0
C(65A)-C(66A)-C(61A) | 117.1(5)
C(65A)-C(66A)-H(66A) | 121.5
C(61A)-C(66A)-H(66A) | 121.5
C(72)-C(71)-H(71A) 109.5
C(72)-C(71)-H(71B) 109.5
H(71A)-C(71)-H(71B) 109.5
C(72)-C(71)-H(71C) 109.5
H(71A)-C(71)-H(71C) 109.5
H(71B)-C(71)-H(71C) 109.5
C(72)-C(71)-H(71D) 109.5
C(72)-C(71)-H(71E) 109.5
H(71D)-C(71)-H(71E) 109.5
C(72)-C(71)-H(71F) 109.5
H(71D)-C(71)-H(71F) 109.5
H(71E)-C(71)-H(71F) 109.5
C(71)-C(72)-C(73) 121.4(16)
C(71)-C(72)-H(72A) 107.0
C(73)-C(72)-H(72A) 107.0
C(71)-C(72)-H(72B) 107.0
C(73)-C(72)-H(72B) 107.0
H(72A)-C(72)-H(72B) 106.7
C(72)-C(73)-C(74) 121.1(18)
C(72)-C(73)-H(73A) 107.1
C(74)-C(73)-H(73A) 107.1
C(72)-C(73)-H(73B) 107.1
C(74)-C(73)-H(73B) 107.1
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H(73A)-C(73)-H(73B) 106.8
C(75)-C(74)-C(73) 118.1(18)
C(75)-C(74)-H(74A) 107.8
C(73)-C(74)-H(74A) 107.8
C(75)-C(74)-H(74B) 107.8
C(73)-C(74)-H(74B) 107.8
H(74A)-C(74)-H(74B) 107.1
C(76)-C(75)-C(74) 119.4(16)
C(76)-C(75)-H(75A) 107.5
C(74)-C(75)-H(75A) 107.5
C(76)-C(75)-H(75B) 107.5
C(74)-C(75)-H(75B) 107.5
H(75A)-C(75)-H(75B) 107.0
C(71)-C(72)-C(73) 120.3(17)
C(71)-C(72')-H(72C) 107.2
C(73")-C(72)-H(72C) 107.2
C(71)-C(72')-H(72D) 107.2
C(73")-C(72')-H(72D) 107.2
H(72C)-C(72")-H(72D) 106.9
C(74)-C(73)-C(72) 117.5(17)
C(74)-C(73)-H(73C) 107.9
C(72")-C(73')-H(73C) 107.9
C(74")-C(73")-H(73D) 107.9
C(72")-C(73")-H(73D) 107.9
H(73C)-C(73")-H(73D) 107.2
C(73)-C(74)-C(75) 117.4(16)
C(73")-C(74")-H(74C) 108.0
C(75")-C(74")-H(74C) 108.0
C(73")-C(74')-H(74D) 108.0
C(75)-C(74")-H(74D) 108.0
H(74C)-C(74")-H(74D) 107.2
C(76)-C(75)-C(74) 120.2(16)
C(76)-C(75")-H(75C) 107.3
C(74")-C(75)-H(75C) 107.3
C(76)-C(75')-H(75D) 107.3
C(74")-C(75")-H(75D) 107.3
H(75C)-C(75'")-H(75D) 106.9
C(75)-C(76)-H(76A) 109.5
C(75)-C(76)-H(76B) 109.5
H(76A)-C(76)-H(76B) 109.5
C(75)-C(76)-H(76C) 109.5
H(76A)-C(76)-H(76C) 109.5
H(76B)-C(76)-H(76C) 109.5
C(75')-C(76)-H(76D) 109.5
C(75')-C(76)-H(76E) 109.5
H(76D)-C(76)-H(76E) 109.5
C(75)-C(76)-H(76F) 109.5
H(76D)-C(76)-H(76F) 109.5
H(76E)-C(76)-H(76F) 109.5
C(82)-C(81)-H(81A) 109.5
C(82)-C(81)-H(81B) 1095
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H(81A)-C(81)-H(81B) 109.5
C(82)-C(81)-H(81C) 109.5
H(81A)-C(81)-H(81C) 109.5
H(81B)-C(81)-H(81C) 109.5
C(83)-C(82)-C(81) 115.1(7)
C(83)-C(82)-H(82A) 1085
C(81)-C(82)-H(82A) 1085
C(83)-C(82)-H(82B) 1085
C(81)-C(82)-H(82B) 1085
H(82A)-C(82)-H(82B) 1075
C(82)-C(83)-C(84) 116.6(6)
C(82)-C(83)-H(83A) 108.1
C(84)-C(83)-H(83A) 108.1
C(82)-C(83)-H(83B) 108.1
C(84)-C(83)-H(83B) 108.1
H(83A)-C(83)-H(83B) 107.3
C(85)-C(84)-C(83) 116.4(6)
C(85)-C(84)-H(84A) 108.2
C(83)-C(84)-H(84A) 108.2
C(85)-C(84)-H(84B) 108.2
C(83)-C(84)-H(84B) 108.2
H(84A)-C(84)-H(84B) 107.3
C(86)-C(85)-C(84) 114.9(8)
C(86)-C(85)-H(85A) 1085
C(84)-C(85)-H(85A) 1085
C(86)-C(85)-H(85B) 1085
C(84)-C(85)-H(85B) 1085
H(85A)-C(85)-H(85B) 1075
C(85)-C(86)-H(86A) 109.5
C(85)-C(86)-H(86B) 109.5
H(86A)-C(86)-H(86B) 109.5
C(85)-C(86)-H(86C) 109.5
H(86A)-C(86)-H(86C) 109.5
H(86B)-C(86)-H(86C) 109.5

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:

Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2837. The anisotropic
displacement factor exponent takes the form: -2x2[ h? a*2U + ... + 2 h k a* b* U12]

yi u22 U3 U2 s U2
B(1) 51(3) 40(2) 37(2) 2(2) 3(2) 0(2)
B(2) 54(3) 44(2) 37(2) -2(2) 2(2) -2(2)
N(1) 42(2) 56(2) 37(2) -4(2) 1(2) 3(2)
N(2) 49(2) 60(2) 33(2) -3(2) -6(2) 8(2)
N(3) 51(2) 52(2) 40(2) -7(2) 9(2) -1(2)
C(1IN) 53(3) 74(3) 48(2) -6(2) 7(2) 9(2)
C(1) 48(2) 48(2) 34(2) -2(2) 3(2) 0(2)
C(2) 44(3) 42(2) 36(2) 4(2) 0(2) -1(2)
C(3) 50(3) 42(2) 38(2) 2(2) 1(2) -1(2)
C(4) 49(3) 56(3) 38(2) 0(2) -2(2) 3(2)
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cE) 51(3) 60(3) 47(2) 0@2) -12(2) -1(2)

C(6) 43(3) 65(3) 55(3) 1(2) -5(2) -1(2)
c(7) 48(3) 50(2) 48(2) 1(2) 4(2) 0(2)
C(8) 46(3) 65(3) 57(3) -6(2) 13(2) 1(2)
C(9) 52(3) 65(3) 45(2) 7(2) 10(2) 5(2)
C(10) 55(3) 56(2) 35(2) -1(2) 6(2) -2(2)
C(11) 48(2) 49(2) 34(2) -4(2) 3(2) 6(2)
C(12) 43(2) 48(2) 34(2) -2(2) 2(2) 6(2)
C(13) 43(2) 49(2) 40(2) -2(2) 2(2) 3(2)
C(14) 47(2) 52(2) 34(2) -3(2) -4(2) 5(2)
C(15) 62(3) 51(2) 38(2) 5(2) 0(2) 7(2)
C(16) 54(3) 50(2) 39(2) -1(2) 1(2) 0(2)
C(17) 58(3) 51(2) 39(2) 4(2) -4(2) 7(2)
C(18) 82(4) 58(3) 52(3) 3(2) -6(3) -13(3)
c(21) 54(3) 46(2) 35(2) 2(2) -2(2) 2(2)
C(22) 53(3) 45(2) 34(2) 2(2) -3(2) -1(2)
C(23) 68(3) 50(2) 38(2) 0(2) -2(2) -2(2)
C(24) 81(4) 55(3) 38(2) -2(2) 7(2) 0(2)
C(25) 72(3) 53(3) 44(2) 3(2) 10(2) 7(2)
C(26) 55(3) 54(3) 44(2) 3(2) 1(2) 7(2)
C(31) 47(3) 52(2) 42(2) 5(2) -1(2) -1(2)
C(32) 48(3) 50(2) 38(2) 5(2) -6(2) -4(2)
C(33) 54(3) 68(3) 43(2) 7(2) -5(2) -6(2)
C(34) 49(3) 92(4) 61(3) 15(3) 2(2) -1(3)
C(35) 60(3) 87(4) 52(3) 7(3) 11(2) 9(3)
C(36) 60(3) 74(3) 39(2) 3(2) 3(2) 5(2)
C(41) 49(2) 46(2) 33(2) -2(2) 0(2) 0(2)
C(42) 50(3) 42(2) 38(2) -5(2) 2(2) -1(2)
C(43) 47(3) 50(2) 36(2) -1(2) 2(2) 0(2)
C(44) 47(3) 51(2) 32(2) -4(2) 2(2) 1(2)
C(45) 54(3) 44(2) 39(2) -4(2) 6(2) 2(2)
C(46) 52(3) 45(2) 37(2) 2(2) 3(2) 0(2)
C(47) 70(3) 43(2) 50(2) -3(2) 15(2) 0(2)
C(48) 77(3) 48(2) 54(3) 4(2) 18(2) -2(2)
C(51) 53(3) 45(2) 43(2) -1(2) 10(2) 2(2)
C(52) 61(3) 48(2) 41(2) 5(2) 14(2) 8(2)
C(53) 70(3) 64(3) 48(2) 8(2) 18(2) 15(3)
C(54) 62(3) 76(3) 76(3) 28(3) 25(3) 13(3)
C(55) 58(3) 59(3) 74(3) 7(2) 16(3) 0(2)
C(56) 64(3) 51(3) 60(3) -1(2) 11(2) 1(2)
C(61) 58(3) 44(2) 36(2) -4(2) 1(2) 1(2)
C(62) 66(3) 45(2) 35(2) 1(2) 6(2) 8(2)
C(63) 84(4) 53(3) 39(2) -6(2) 8(2) 13(3)
C(64) 78(4) 66(3) 46(3) -13(2) -11(2) 0(3)
C(65) 68(3) 65(3) 58(3) -11(2) -2(2) -2(3)
C(66) 56(3) 62(3) 47(2) -13(2) 3(2) 2(2)
B(1A)  49(3) 46(2) 35(2) -1(2) 3(2) 4(2)
BQA)  42(3) 45(2) 36(2) 1(2) 2(2) 6(2)
N(LA)  41(2) 54(2) 34(2) 4(1) 2(1) -4(2)
NQA)  50(2) 56(2) 37(2) 0(2) -6(2) 2(2)
N(GBA)  54(2) 54(2) 37(2) 8(2) 8(2) 1(2)
C(INA)  48(3) 84(3) 50(3) 7(2) -1(2) -10(2)
C(1A)  45(2) 43(2) 37(2) -1(2) 3(2) 2(2)
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C(2A)

C(3A)

C(4A)

C(5A)

C(6A)

C(7A)

C(8A)

C(9A)

C(10A)
C(11A)
C(12A)
C(13A)
C(14A)
C(15A)
C(16A)
C(17A)
C(18A)
C(21A)
C(22A)
C(23A)
C(24A)
C(25A)
C(26A)
C(31A)
C(32A)
C(33A)
C(34A)
C(35A)
C(36A)
C(41A)
C(42A)
C(43A)
C(44A)
C(45A)
C(46A)
C(47A)
C(48A)
C(51A)
C(52A)
C(53A)
C(54A)
C(55A)
C(56A)
C(61A)
C(62A)
C(63A)
C(64A)
C(65A)
C(66A)
C(71)

C(72)

C(73)

C(74)

45(2)
44(3)
55(3)
48(3)
44(3)
40(2)
46(3)
60(3)
51(3)
44(2)
57(3)
64(3)
47(2)
49(3)
42(2)
80(4)
55(3)
61(3)
71(3)
90(4)
105(5)
92(4)
69(3)
55(3)
59(3)
61(3)
54(3)
63(3)
66(3)
46(2)
44(2)
56(3)
51(3)
53(3)
53(3)
70(3)
66(3)
52(3)
60(3)
78(4)
63(3)
54(3)
58(3)
56(3)
69(3)
85(4)
88(4)
63(3)
58(3)
183(10)
118(15)
86(12)
95(13)

47(2)
47(2)
50(2)
70(3)
57(3)
49(2)
57(3)
62(3)
53(2)
46(2)
42(2)
46(2)
52(2)
45(2)
48(2)
48(3)
51(2)
48(2)
50(3)
58(3)
64(3)
65(3)
60(3)
54(2)
50(2)
68(3)
84(4)
83(4)
64(3)
50(2)
49(2)
43(2)
45(2)
45(2)
45(2)
54(3)
47(2)
49(2)
49(2)
57(3)
70(3)
62(3)
52(2)
45(2)
46(2)
55(3)
56(3)
64(3)
58(3)
101(6)
82(10)
110(14)
90(12)

36(2)
34(2)
38(2)
44(2)
57(3)
46(2)
53(3)
45(2)
37(2)
34(2)
39(2)
40(2)
36(2)
40(2)
36(2)
60(3)
44(2)
36(2)
33(2)
41(2)
38(2)
52(3)
41(2)
41(2)
38(2)
58(3)
70(3)
62(3)
43(3)
35(2)
43(2)
43(2)
38(2)
37(2)
36(2)
49(2)
49(2)
44(2)
41(2)
51(3)
65(3)
69(3)
53(3)
38(2)
39(2)
37(2)
48(3)
54(3)
46(2)
97(5)
86(9)
69(8)
74(9)

-2(2)
0(2)
4(2)
-12)
-4(2)
-5(2)
-2(2)
6(2)
4(2)
12)
-12)
-5(2)
2(2)
2(2)
0(2)
-12)
-6(2)
-4(2)
-5(2)
2(2)
4(2)
-5(2)
-2(2)
-6(2)
-1(2)
-9(2)

-14(3)

-93)
-4(2)
1(2)
-2(2)
2(2)
4(2)
-3(2)
0(2)
-5(2)
5(2)
-6(2)
-7(2)

-13(2)
-17(3)
-15(2)

-3(2)
12)
-2(2)
6(2)
12(2)
7(2)
6(2)
0(5)

-12(7)
-27(8)
-33(8)

3(2)
1(2)
-12)
-5(2)
2(2)
2(2)
6(2)
14(2)
1(2)
3(2)
0(2)
-2(2)
0(2)
-3(2)
0(2)
-2(3)
-2(2)
2(2)
-4(2)
-3(2)
6(3)
20(3)
4(2)
-2(2)
-9(2)

-15(3)

-4(3)
8(3)
-2(2)
1(2)
2(2)
4(2)
6(2)
7(2)
4(2)
13(2)
11(2)
12(2)
13(2)
24(3)
22(3)
12(2)
10(2)
4(2)
10(2)
5(2)
-4(3)
-5(2)
4(2)

-19(6)
-22(9)
-18(8)
-17(9)

3(2)
2(2)
3(2)
2(2)
0(2)
-2(2)
-5(2)
-5(2)
-3(2)
-2(2)
2(2)
12)
0(2)
3(2)
-2(2)
11(2)
3(2)
3(2)
11(2)
12(3)
1(3)
-9(3)
-4(2)
6(2)
11(2)
10(3)
0(3)
-5(Q)
0(3)
-2(2)
0(2)
2(2)
-6(2)
1(2)
0(2)
4(2)
1(2)
-7(2)

-13(2)
-18(3)
-12(3)

-1(2)
1(2)
-2(2)

-10(2)
-11(3)

-4(3)
1(2)
0(2)

-38(6)

-6(9)
5(10)
6(10)
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C(75)
C(72)
C(75)
C(76)
C(81)
C(82)
C(83)
C(84)
C(85)
C(86)

99(12)
92(12)
92(13)
182(10)
207(11)
106(6)
89(5)
78(4)
109(6)
211(11)

79(9)
75(10)
86(11)
118(7)
100(6)
95(5)
70(4)
80(4)
105(5)
77(5)

94(10)
144(15)
136(14)
95(5)
118(6)
100(5)
73(4)
75(4)
112(6)
137(7)

1(7)
7(9)
31(9)

-15(5)

18(5)

-20(4)
-23(3)
-24(3)
-32(5)

-1(5)

-23(9)

-14(11)

2(10)
-3(6)
70(7)
30(4)
6(3)
16(3)
48(5)
92(7)

4(8)

-15(8)

3(9)

-41(7)

6(6)

-17(4)
-3(3)
-10(3)
-32(4)
-19(6)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)

for wa2837.
X y z U(eq)

H(1IN1) 645 6988 5694 87
H(1IN2) 384 6722 6535 87
H(IN3) -51 6551 5539 87
H(4) 5543 6556 8132 58
H(5) 8000 6337 8172 66
H(6) 8753 6081 6898 67
H(8) 8184 5887 5288 66
H(9) 6479 5826 3984 64
H(10) 4007 6025 3955 59
H(13) -893 5635 3307 53
H(15) -52 6738 2436 61
H(17A) 1915 5498 4865 76
H(17B) 173 5405 4736 76
H(17C) 880 5723 5469 76
H(18A) 1454 7169 4180 99
H(18B) 1933 7127 3208 99
H(18C) 2980 6952 4071 99
H(23) -3413 5761 -763 64
H(24) -1153 5530 -1084 70
H(25) 975 5553 -1 67
H(26) 887 5830 1423 62
H(33) -5764 6112 73 68
H(34) -7157 6419 1053 82
H(35) -6050 6600 2493 79
H(36) -3549 6474 2992 70
H(43) 1183 6460 9448 54
H(45) 2452 7561 8817 55
H(47A) 1509 5995 7460 81
H(47B) 1250 5919 8471 81
H(47C) 2897 5915 8229 81
H(48A) 3808 7667 7603 88
H(48B) 2684 7492 6773 88
H(48C) 4285 7293 7054 88
H(53) -1609 7498 11960 71
H(54) -3650 7146 11229 84
H(55) -3555 6831 9867 76
H(56) -1358 6823 9240 70
H(63) 1259 7859 12486 71
H(64) 3712 8054 12605 79
H(65) 5166 7858 11547 78
H(66) 4152 7464 10308 66
H(1N4) 5023 4311 8119 92
H(1IN5) 5344 4266 9188 92
H(1N6) 5742 3909 8562 92
H(4A) 10679 4389 10749 58
H(5A) 13070 4631 10749 67
H(6A) 13736 4898 9472 64
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H(8A)

H(9A)

H(10A)
H(13A)
H(15A)
H(17D)
H(L7E)
H(L7F)
H(18D)
H(18E)
H(18F)
H(23A)
H(24A)
H(25A)
H(26A)
H(33A)
H(34A)
H(35A)
H(36A)
H(43A)
H(45A)
H(47D)
H(47E)
H(47F)
H(48D)
H(48E)
H(48F)
H(53A)
H(54A)
H(55A)
H(56A)
H(63A)
H(64A)
H(65A)
H(66A)
H(71A)
H(71B)
H(71C)
H(71D)
H(71E)
H(71F)
H(72A)
H(72B)
H(73A)
H(73B)
H(74A)
H(74B)
H(75A)
H(75B)
H(72C)
H(72D)
H(73C)
H(73D)

13070
11361
8932
4982
4154
7983
6447
6978
5796
5232
6951
1462
3665
5848
5877
-845
-2153
-1004
1522
7595
6218
7947
8657
9578
6143
6776
7891
3378
1356
1488
3709
6241
8727
10188
9217
9064
8296
7299
7644
9012
8736
8408
9398
7160
6400
8595
7895
5585
6455
6574
6849
8553
8789

5080
5109
4880
4116
5239
3907
3673
3802
5194
5503
5383
5128
5379
5333
5030
4759
4438
4258
4376
3341
4434
3497
3227
3593
4973
4912
5001
3402
3736
4048
4061
3039
2855
3047
3432
8986
8686
8930
9024
8881
8683
8597
8355
8064
8255
7649
7847
7588
7347
8437
8633
7987
8180

7848
6558
6555
5118
5860
6393
6120
7141
8032
7244
7453
1915
1581
2605
4005
2762
3748
5172
5646
11428
12078
9320
10152
9838
11017
10095
11003
14542
13772
12410
11824
15101
15266
14206
12958
2970
2212
2809
2580
3307
2329
4058
3466
2751
3529
3786
4584
3912
3249
2605
3576
3057
4034

63
66
57
61
55
96
96
96
76
76
76
77
84
82
69
78
85
83
71
57
54
86
86
86
80
80
80
73
77
74
65
71
79
74
65
197
197
197
197
197
197
119
119
110
110
107
107
114
114
128
128
93
93
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H(74C)
H(74D)
H(75C)
H(75D)
H(76A)
H(76B)
H(76C)
H(76D)
H(76E)
H(76F)
H(81A)
H(81B)
H(81C)
H(82A)
H(82B)
H(83A)
H(83B)
H(84A)
H(84B)
H(85A)
H(85B)
H(86A)
H(86B)
H(86C)

6236
6487
8175
8437
5871
7638
6763
7326
6229
5965
4054
2439
2736
4058
4355
1619
1867
3229
3485

997

747
1027
2373
2624

7751
7941
7307
7498
6944
6983
7225
6895
7234
7042
3509
3311
3695
2933
3317
2914
3307
2564
2957
2940
2545
2386
2200
2596

3281
4261
3717
4695
4342
4432
5098
4710
4966
3982
-623
-800
-169

261

891

496
1094
1583
2181
2396
1801
3310
2882
3477

90

90
128
128
201
201
201
201
201
201
206
206
206
119
119

94

94

93

93
126
126
202
202
202
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2837.

C(1)-B(1)-N(1)-B(2) -4.9(6)
C(11)-B(1)-N(1)-B(2) 173.0(4)
C(1)-B(1)-N(1)-C(IN) 175.7(4)
C(11)-B(1)-N(1)-C(IN) -6.3(6)
C(3)-B(2)-N(1)-B(1) 5.2(6)
C(41)-B(2)-N(1)-B(1) -174.8(4)
C(3)-B(2)-N(1)-C(IN) -175.4(4)
C(41)-B(2)-N(1)-C(IN) 4.6(6)
N(1)-B(1)-C(1)-C(10) -177.2(4)
C(11)-B(1)-C(1)-C(10) 4.9(6)
N(1)-B(1)-C(1)-C(2) 0.7(6)
C(11)-B(1)-C(1)-C(2) -177.2(4)
C(10)-C(1)-C(2)-C(7) -0.2(6)
B(1)-C(1)-C(2)-C(7) -178.1(4)
C(10)-C(1)-C(2)-C(3) -179.0(4)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) 3.0(6)
C(7)-C(2)-C(3)-C(4) 0.7(6)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 179.5(4)
C(7)-C(2)-C(3)-B(2) 178.4(4)
C(1)-C(2)-C(3)-B(2) -2.7(6)
N(1)-B(2)-C(3)-C(4) 176.4(4)
C(41)-B(2)-C(3)-C(4) -3.6(6)
N(1)-B(2)-C(3)-C(2) -1.3(6)
C(41)-B(2)-C(3)-C(2) 178.7(4)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) 1.2(7)
B(2)-C(3)-C(4)-C(5) -178.9(4)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) 1.2(7)
C(4)-C(5)-C(6)-C(7) -0.7(7)
C(5)-C(6)-C(7)-C(2) 0.2(7)
C(5)-C(6)-C(7)-C(8) -179.8(5)
C(3)-C(2)-C(7)-C(6) -0.2(6)
C(1)-C(2)-C(7)-C(6) -179.0(4)
C(3)-C(2)-C(7)-C(8) 179.8(4)
C(1)-C(2)-C(7)-C(8) 0.9(6)
C(6)-C(7)-C(8)-C(9) 179.1(5)
C(2)-C(7)-C(8)-C(9) -0.8(7)
C(7)-C(8)-C(9)-C(10) 0.0(7)
C(2)-C(1)-C(10)-C(9) -0.6(7)
B(1)-C(1)-C(10)-C(9) 177.3(4)
C(8)-C(9)-C(10)-C(1) 0.7(7)
N(1)-B(1)-C(11)-C(16) 87.9(5)
C(1)-B(1)-C(11)-C(16) -94.2(5)
N(1)-B(1)-C(11)-C(12) -93.7(5)
C(1)-B(1)-C(11)-C(12) 84.3(5)
C(16)-C(11)-C(12)-C(13) -0.5(6)
B(1)-C(11)-C(12)-C(13) -179.0(4)
C(16)-C(11)-C(12)-C(17) 179.3(4)
B(1)-C(11)-C(12)-C(17) 0.8(6)
C(11)-C(12)-C(13)-C(14) 0.2(6)
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C(17)-C(12)-C(13)-C(14) -179.6(4)
C(12)-C(13)-C(14)-C(15) 0.4(7)
C(12)-C(13)-C(14)-N(2) 179.6(4)
C(31)-N(2)-C(14)-C(13) 92.4(6)
C(21)-N(2)-C(14)-C(13) -88.9(5)
C(31)-N(2)-C(14)-C(15) -88.3(6)
C(21)-N(2)-C(14)-C(15) 90.3(5)
C(13)-C(14)-C(15)-C(16) -0.7(7)
N(2)-C(14)-C(15)-C(16) -179.9(4)
C(14)-C(15)-C(16)-C(11) 0.4(7)
C(14)-C(15)-C(16)-C(18) -179.3(5)
C(12)-C(11)-C(16)-C(15) 0.2(7)
B(1)-C(11)-C(16)-C(15) 178.7(4)
C(12)-C(11)-C(16)-C(18) 179.9(4)
B(1)-C(11)-C(16)-C(18) 1.7(7)
C(31)-N(2)-C(21)-C(26) 178.9(4)
C(14)-N(2)-C(21)-C(26) 0.1(7)
C(31)-N(2)-C(21)-C(22) -1.4(5)
C(14)-N(2)-C(21)-C(22) 179.8(4)
C(26)-C(21)-C(22)-C(23) -0.4(7)
N(2)-C(21)-C(22)-C(23) 179.8(4)
C(26)-C(21)-C(22)-C(32) -179.4(4)
N(2)-C(21)-C(22)-C(32) 0.9(5)
C(21)-C(22)-C(23)-C(24) 0.8(7)
C(32)-C(22)-C(23)-C(24) 179.4(5)
C(22)-C(23)-C(24)-C(25) 0.0(7)
C(23)-C(24)-C(25)-C(26) -1.1(7)
N(2)-C(21)-C(26)-C(25) 179.1(4)
C(22)-C(21)-C(26)-C(25) -0.6(7)
C(24)-C(25)-C(26)-C(21) 1.4(7)
C(21)-N(2)-C(31)-C(36) -176.6(5)
C(14)-N(2)-C(31)-C(36) 2.2(8)
C(21)-N(2)-C(31)-C(32) 1.3(5)
C(14)-N(2)-C(31)-C(32) -179.8(4)
N(2)-C(31)-C(32)-C(33) -177.8(4)
C(36)-C(31)-C(32)-C(33) 0.4(7)
N(2)-C(31)-C(32)-C(22) -0.8(5)
C(36)-C(31)-C(32)-C(22) 177.4(4)
C(23)-C(22)-C(32)-C(33) -2.5(9)
C(21)-C(22)-C(32)-C(33) 176.2(5)
C(23)-C(22)-C(32)-C(31) -178.8(5)
C(21)-C(22)-C(32)-C(31) 0.05)
C(31)-C(32)-C(33)-C(34) -1.0(7)
C(22)-C(32)-C(33)-C(34) -176.9(5)
C(32)-C(33)-C(34)-C(35) 1.0(8)
C(33)-C(34)-C(35)-C(36) -0.3(9)
C(34)-C(35)-C(36)-C(31) -0.3(8)
N(2)-C(31)-C(36)-C(35) 178.0(5)
C(32)-C(31)-C(36)-C(35) 0.3(7)
N(1)-B(2)-C(41)-C(42) 90.0(5)
C(3)-B(2)-C(41)-C(42) -90.0(5)
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N(1)-B(2)-C(41)-C(46) -90.7(5)
C(3)-B(2)-C(41)-C(46) 89.3(5)
C(46)-C(41)-C(42)-C(43) 0.9(6)
B(2)-C(41)-C(42)-C(43) -179.8(4)
C(46)-C(41)-C(42)-C(47) -177.6(4)
B(2)-C(41)-C(42)-C(47) 1.7(6)
C(41)-C(42)-C(43)-C(44) 0.3(6)
C(47)-C(42)-C(43)-C(44) 178.8(4)
C(42)-C(43)-C(44)-C(45) 12(7)
C(42)-C(43)-C(44)-N(3) 179.6(4)
C(51)-N(3)-C(44)-C(45) 125.0(5)
C(61)-N(3)-C(44)-C(45) -51.6(6)
C(51)-N(3)-C(44)-C(43) -55.8(6)
C(61)-N(3)-C(44)-C(43) 127.5(5)
C(43)-C(44)-C(45)-C(46) 1.0(7)
N(3)-C(44)-C(45)-C(46) -179.8(4)
C(44)-C(45)-C(46)-C(41) 0.2(6)
C(44)-C(45)-C(46)-C(48) 178.4(4)
C(42)-C(41)-C(46)-C(45) -1.1(6)
B(2)-C(41)-C(46)-C(45) 179.6(4)
C(42)-C(41)-C(46)-C(48) -179.3(4)
B(2)-C(41)-C(46)-C(48) 1.3(6)
C(61)-N(3)-C(51)-C(52) -0.2(5)
C(44)-N(3)-C(51)-C(52) -177.3(4)
C(61)-N(3)-C(51)-C(56) 177.6(4)
C(44)-N(3)-C(51)-C(56) 0.5(7)
C(56)-C(51)-C(52)-C(53) 2.6(6)
N(3)-C(51)-C(52)-C(53) -179.4(4)
C(56)-C(51)-C(52)-C(62) -177.5(4)
N(3)-C(51)-C(52)-C(62) 0.5(5)
C(51)-C(52)-C(53)-C(54) -0.4(7)
C(62)-C(52)-C(53)-C(54) 179.8(5)
C(52)-C(53)-C(54)-C(55) -2.0(7)
C(53)-C(54)-C(55)-C(56) 2.3(8)
C(54)-C(55)-C(56)-C(51) -0.1(7)
C(52)-C(51)-C(56)-C(55) -2.3(7)
N(3)-C(51)-C(56)-C(55) -179.9(4)
C(51)-N(3)-C(61)-C(66) 178.9(5)
C(44)-N(3)-C(61)-C(66) -4.0(7)
C(51)-N(3)-C(61)-C(62) -0.2(5)
C(44)-N(3)-C(61)-C(62) 176.9(4)
C(66)-C(61)-C(62)-C(63) 0.8(6)
N(3)-C(61)-C(62)-C(63) 179.9(4)
C(66)-C(61)-C(62)-C(52) -178.7(4)
N(3)-C(61)-C(62)-C(52) 0.4(5)
C(51)-C(52)-C(62)-C(63) -179.9(5)
C(53)-C(52)-C(62)-C(63) -0.1(9)
C(51)-C(52)-C(62)-C(61) -0.6(5)
C(53)-C(52)-C(62)-C(61) 179.2(5)
C(61)-C(62)-C(63)-C(64) -0.7(7)
C(52)-C(62)-C(63)-C(64) 178.6(5)
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C(62)-C(63)-C(64)-C(65) 0.0(8)
C(63)-C(64)-C(65)-C(66) 0.6(8)
N(3)-C(61)-C(66)-C(65) -179.1(4)
C(62)-C(61)-C(66)-C(65) -0.2(7)
C(64)-C(65)-C(66)-C(61) -0.5(8)
C(LA)-B(1A)-N(1A)-B(2A) 2.4(6)
C(11A)-B(1A)-N(1A)-B(2A) -176.3(4)
C(1A)-B(1A)-N(LA)-C(INA) -177.3(4)
C(11A)-B(1A)-N(1A)-C(INA) 4.0(6)
C(3A)-B(2A)-N(1A)-B(1A) -2.1(6)
C(41A)-B(2A)-N(1A)-B(1A) 176.8(4)
C(3A)-B(2A)-N(1A)-C(INA) 177.6(4)
C(41A)-B(2A)-N(LA)-C(INA) -3.5(6)
N(LA)-B(1A)-C(1A)-C(10A) 178.2(4)
C(11A)-B(1A)-C(1A)-C(10A) -3.1(6)
N(LA)-B(1A)-C(1A)-C(2A) -0.9(6)
C(11A)-B(1A)-C(1A)-C(2A) 177.8(4)
C(10A)-C(1A)-C(2A)-C(7A) 0.6(6)
B(1A)-C(LA)-C(2A)-C(7A) 179.8(4)
C(10A)-C(1A)-C(2A)-C(3A) -179.9(4)
B(1A)-C(LA)-C(2A)-C(3A) -0.7(6)
C(7A)-C(2A)-C(3A)-C(4A) -0.5(6)
C(LA)-C(2A)-C(3A)-C(4A) 180.0(4)
C(7A)-C(2A)-C(3A)-B(2A) -179.5(4)
C(1A)-C(2A)-C(3A)-B(2A) 1.0(6)
N(LA)-B(2A)-C(3A)-C(4A) -178.5(4)
C(41A)-B(2A)-C(3A)-C(4A) 2.5(6)
N(1A)-B(2A)-C(3A)-C(2A) 0.4(6)
C(41A)-B(2A)-C(3A)-C(2A) -178.5(4)
C(2A)-C(3A)-C(4A)-C(5A) 0.7(7)
B(2A)-C(3A)-C(4A)-C(5A) 179.7(4)
C(3A)-C(4A)-C(5A)-C(6A) -0.4(7)
C(4A)-C(5A)-C(6A)-C(7A) 0.0(7)
C(3A)-C(2A)-C(7A)-C(8A) 179.6(4)
C(LA)-C(2A)-C(7A)-C(8A) -0.9(6)
C(3A)-C(2A)-C(TA)-C(6A) 0.1(6)
C(1A)-C(2A)-C(7A)-C(6A) 179.7(4)
C(5A)-C(6A)-C(7A)-C(8A) -179.3(5)
C(5A)-C(6A)-C(TA)-C(2A) 0.1(7)
C(2A)-C(7A)-C(8A)-C(9A) 0.5(7)
C(6A)-C(7A)-C(8A)-C(9A) 179.9(5)
C(7A)-C(8A)-C(9A)-C(10A) 0.3(8)
C(2A)-C(1A)-C(10A)-C(9A) 0.2(7)
B(1A)-C(1A)-C(10A)-C(9A) -178.9(4)
C(8A)-C(9A)-C(10A)-C(1A) -0.7(7)
N(1A)-B(1A)-C(11A)-C(12A) -86.2(5)
C(1A)-B(1A)-C(11A)-C(12A) 95.1(5)
N(LA)-B(1A)-C(11A)-C(16A) 96.1(5)
C(1A)-B(1A)-C(11A)-C(16A) -82.5(5)
C(16A)-C(11A)-C(12A)-C(13A) 0.1(7)
B(1A)-C(11A)-C(12A)-C(13A) -177.6(4)
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C(16A)-C(11A)-C(12A)-C(17A) -179.9(4)
B(1A)-C(11A)-C(12A)-C(17A) 2.5(7)
C(11A)-C(12A)-C(13A)-C(14A) -0.8(7)
C(17A)-C(12A)-C(13A)-C(14A) 179.1(5)
C(12A)-C(13A)-C(14A)-C(15A) 1.9(7)
C(12A)-C(13A)-C(14A)-N(2A) -179.4(4)
C(21A)-N(2A)-C(14A)-C(13A) -96.5(5)
C(31A)-N(2A)-C(14A)-C(13A) 88.4(6)
C(21A)-N(2A)-C(14A)-C(15A) 82.2(6)
C(31A)-N(2A)-C(14A)-C(15A) -92.9(5)
C(13A)-C(14A)-C(15A)-C(16A) 2.1(7)
N(2A)-C(14A)-C(15A)-C(16A) 179.2(4)
C(14A)-C(15A)-C(16A)-C(11A) 1.3(6)
C(14A)-C(15A)-C(16A)-C(18A) 179.9(4)
C(12A)-C(11A)-C(16A)-C(15A) -0.3(6)
B(1A)-C(11A)-C(16A)-C(15A) 177.4(4)
C(12A)-C(11A)-C(16A)-C(18A) -178.9(4)
B(1A)-C(11A)-C(16A)-C(18A) -1.2(6)
C(31A)-N(2A)-C(21A)-C(26A) -178.9(4)
C(14A)-N(2A)-C(21A)-C(26A) 5.4(7)
C(31A)-N(2A)-C(21A)-C(22A) 0.5(5)
C(14A)-N(2A)-C(21A)-C(22A) -175.2(4)
C(26A)-C(21A)-C(22A)-C(23A) 1.1(7)
N(2A)-C(21A)-C(22A)-C(23A) 179.5(4)
C(26A)-C(21A)-C(22A)-C(32A) 179.0(4)
N(2A)-C(21A)-C(22A)-C(32A) -0.4(5)
C(21A)-C(22A)-C(23A)-C(24A) -0.2(7)
C(32A)-C(22A)-C(23A)-C(24A) 179.6(5)
C(22A)-C(23A)-C(24A)-C(25A) 0.8(8)
C(23A)-C(24A)-C(25A)-C(26A) -0.1(8)
C(24A)-C(25A)-C(26A)-C(21A) 1.1(7)
N(2A)-C(21A)-C(26A)-C(25A) -178.9(4)
C(22A)-C(21A)-C(26A)-C(25A) 1.7(7)
C(21A)-N(2A)-C(31A)-C(36A) -179.5(5)
C(14A)-N(2A)-C(31A)-C(36A) -3.7(7)
C(21A)-N(2A)-C(31A)-C(32A) -0.4(5)
C(14A)-N(2A)-C(31A)-C(32A) 175.4(4)
C(36A)-C(31A)-C(32A)-C(33A) -1.8(7)
N(2A)-C(31A)-C(32A)-C(33A) 179.0(4)
C(36A)-C(31A)-C(32A)-C(22A) 179.3(4)
N(2A)-C(31A)-C(32A)-C(22A) 0.1(5)
C(23A)-C(22A)-C(32A)-C(33A) 1.6(10)
C(21A)-C(22A)-C(32A)-C(33A) -178.5(5)
C(23A)-C(22A)-C(32A)-C(31A) -179.7(5)
C(21A)-C(22A)-C(32A)-C(31A) 0.2(5)
C(31A)-C(32A)-C(33A)-C(34A) 0.3(7)
C(22A)-C(32A)-C(33A)-C(34A) 178.9(5)
C(32A)-C(33A)-C(34A)-C(35A) 1.1(8)
C(33A)-C(34A)-C(35A)-C(36A) -1.1(9)
C(34A)-C(35A)-C(36A)-C(31A) -0.3(8)
N(2A)-C(31A)-C(36A)-C(35A) -179.2(5)
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C(32A)-C(31A)-C(36A)-C(35A) 1.8(7)
N(1A)-B(2A)-C(41A)-C(42A) 89.9(5)
C(3A)-B(2A)-C(41A)-C(42A) -91.2(5)
N(LA)-B(2A)-C(41A)-C(46A) -87.6(5)
C(3A)-B(2A)-C(41A)-C(46A) 91.3(5)
C(46A)-C(41A)-C(42A)-C(43A) -0.7(6)
B(2A)-C(41A)-C(42A)-C(43A) -178.2(4)
C(46A)-C(41A)-C(42A)-C(47A) 178.3(4)
B(2A)-C(41A)-C(42A)-C(47A) 0.8(6)
C(41A)-C(42A)-C(43A)-C(44A) 0.9(7)
C(47A)-C(42A)-C(43A)-C(44A) -178.1(4)
C(42A)-C(43A)-C(44A)-C(45A) -0.8(7)
C(42A)-C(43A)-C(44A)-N(3A) 177.8(4)
C(61A)-N(3A)-C(44A)-C(43A) 54.0(6)
C(51A)-N(3A)-C(44A)-C(43A) -125.4(5)
C(61A)-N(3A)-C(44A)-C(45A) -127.3(5)
C(51A)-N(3A)-C(44A)-C(45A) 53.2(6)
C(43A)-C(44A)-C(45A)-C(46A) 0.5(7)
N(3A)-C(44A)-C(45A)-C(46A) -178.2(4)
C(44A)-C(45A)-C(46A)-C(41A) -0.3(7)
C(44A)-C(45A)-C(46A)-C(48A) -178.3(4)
C(42A)-C(41A)-C(46A)-C(45A) 0.4(6)
B(2A)-C(41A)-C(46A)-C(45A) 177.9(4)
C(42A)-C(41A)-C(46A)-C(48A) 178.4(4)
B(2A)-C(41A)-C(46A)-C(48A) -4.1(6)
C(61A)-N(3A)-C(51A)-C(56A) 177.7(4)
C(44A)-N(3A)-C(51A)-C(56A) 1.9(7)
C(61A)-N(3A)-C(51A)-C(52A) 0.2(5)
C(44A)-N(3A)-C(51A)-C(52A) 179.7(4)
C(56A)-C(51A)-C(52A)-C(53A) -2.1(6)
N(3A)-C(51A)-C(52A)-C(53A) 179.8(4)
C(56A)-C(51A)-C(52A)-C(62A) 177.8(4)
N(3A)-C(51A)-C(52A)-C(62A) -0.3(5)
C(51A)-C(52A)-C(53A)-C(54A) 0.8(6)
C(62A)-C(52A)-C(53A)-C(54A) -179.1(5)
C(52A)-C(53A)-C(54A)-C(55A) 1.2(7)
C(53A)-C(54A)-C(55A)-C(56A) -1.9(8)
C(54A)-C(55A)-C(56A)-C(51A) 0.5(7)
N(3A)-C(51A)-C(56A)-C(55A) 179.0(4)
C(52A)-C(51A)-C(56A)-C(55A) 1.5(7)
C(51A)-N(3A)-C(61A)-C(66A) -178.5(4)
C(44A)-N(3A)-C(61A)-C(66A) 2.0(7)
C(51A)-N(3A)-C(61A)-C(62A) 0.05)
C(44A)-N(3A)-C(61A)-C(62A) -179.5(4)
C(66A)-C(61A)-C(62A)-C(63A) -2.0(6)
N(3A)-C(61A)-C(62A)-C(63A) 179.4(4)
C(66A)-C(61A)-C(62A)-C(52A) 178.4(4)
N(3A)-C(61A)-C(62A)-C(52A) -0.2(5)
C(53A)-C(52A)-C(62A)-C(63A) 0.6(9)
C(51A)-C(52A)-C(62A)-C(63A) -179.2(5)
C(53A)-C(52A)-C(62A)-C(61A) -179.8(5)
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C(51A)-C(52A)-C(62A)-C(61A) 0.3(5)
C(61A)-C(62A)-C(63A)-C(64A) 2.1(7)
C(52A)-C(62A)-C(63A)-C(64A) -178.4(5)
C(62A)-C(63A)-C(64A)-C(65A) 12(7)
C(63A)-C(64A)-C(65A)-C(66A) 0.0(8)
C(64A)-C(65A)-C(66A)-C(61A) 0.2(7)
N(3A)-C(61A)-C(66A)-C(65A) 179.1(5)
C(62A)-C(61A)-C(66A)-C(65A) 0.8(7)
C(71)-C(72)-C(73)-C(74) 166.8(14)
C(72)-C(73)-C(74)-C(75) 177.7(18)
C(73)-C(74)-C(75)-C(76) -170.0(13)
C(71)-C(72)-C(73)-C(74) -178.6(14)
C(72)-C(73)-C(74)-C(75) 179.4(18)
C(73)-C(74')-C(75))-C(76) 179.6(14)
C(81)-C(82)-C(83)-C(84) -177.6(6)
C(82)-C(83)-C(84)-C(85) 179.8(6)
C(83)-C(84)-C(85)-C(86) -179.7(6)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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7.4.10 Struktur von 27

Abbildung A96: Struktur von 27.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2769.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

Z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2769

C74 H84 B4 N2

1044.67

173(2) K

0.71073 A

Orthorhombic

Ccca

a=25.514(4) A a=90°.
b =16.100(3) A B=90°.
c = 15.3944(18) A vy =90°.
6323.6(17) A3

4

1.097 Mg/m3

0.061 mm-!

2248

0.080 x 0.070 x 0.070 mm?

3.272 to 25.703°.

-31<=h<=29, -19<=k<=19, -18<=|<=18
21435

3001 [R(int) = 0.2351]

99.7 %

Semi-empirical from equivalents

1.000 and 0.923

Full-matrix least-squares on F2

3001 /24 /202

1.275

R1=0.1577, wR2 = 0.2281
R1=0.2577, wR2 = 0.2613

n/a

0.175 and -0.208 e.A-3



Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)

for wa2769. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized U’ tensor.

X y z U(eq)
B(1) 1391(2) 7192(4) 6746(5) 31(2)
N(1) 1115(2) 7500 7500 29(2)
C@) 2001(2) 7215(4) 6759(4) 37(2)
C(2) 2285(3) 6957(4) 6047(5) 50(2)
C(3) 2839(3) 6972(5) 6038(6) 61(2)
C(4) 3111(3) 7234(5) 6746(6) 59(2)
C(5) 2838(3) 7500 7500 50(3)
C(6) 2283(3) 7500 7500 40(2)
C(11) 541(3) 7500 7500 33(2)
C(12) 269(2) 6758(3) 7506(4) 30(1)
C(21) 1079(2) 6829(4) 5932(4) 31(1)
C(22) 1019(2) 5969(4) 5809(5) 41(2)
C(23) 755(3) 5676(5) 5089(6) 55(2)
C(24) 569(3) 6194(5) 4435(5) 57(2)
C(25) 634(2) 7027(5) 4557(4) 45(2)
C(26) 877(2) 7361(3) 5293(4) 32(1)
C(27) 1240(3) 5351(4) 6462(5) 51(2)
C(28) 308(4) 5849(7) 3630(6) 91(3)
C(29) 913(3) 8291(4) 5396(5) 55(2)
C(31) 2500 5000 7809(8) 81(4)
C(32) 2886(9) 5501(12) 8283(15) 65(6)
C(33) 2979(8) 5035(16) 9205(16) 91(6)
C(32) 1979(10) 4848(17) 8360(20) 98(8)
C(33Y) 2117(8) 4376(13) 9128(14) 79(5)
C(34) 2500 5000 9678(9) 106(5)
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Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2769.

B(1)-N(1) 1.445(8)
B(1)-C(1) 1.557(8)
B(1)-C(21) 1.596(9)
N(1)-C(11) 1.465(10)
C(1)-C(2) 1.378(9)
C(1)-C(6) 1.424(8)
C(2)-C(3) 1.415(9)
C(2)-H(2) 0.9500
C(3)-C(4) 1.360(10)
C(3)-H(3) 0.9500
C(4)-C(5) 1.420(9)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.418(12)
C(11)-C(12) 1.383(6)
C(11)-C(12)#1 1.383(6)
C(12)-C(12)#2 1.371(11)
C(12)-H(12) 0.9500
C(21)-C(26) 1.402(8)
C(21)-C(22) 1.406(8)
C(22)-C(23) 1.380(10)
C(22)-C(27) 1.522(9)
C(23)-C(24) 1.390(11)
C(23)-H(23) 0.9500
C(24)-C(25) 1.365(10)
C(24)-C(28) 1.513(10)
C(25)-C(26) 1.399(9)
C(25)-H(25) 0.9500
C(26)-C(29) 1.509(8)
C(27)-H(27A) 0.9800
C(27)-H(27B) 0.9800
C(27)-H(27C) 0.9800
C(28)-H(28A) 0.9800
C(28)-H(28B) 0.9800
C(28)-H(28C) 0.9800
C(29)-H(29A) 0.9800
C(29)-H(29B) 0.9800
C(29)-H(29C) 0.9800
C(31)-C(32) 1.47(2)
C(31)-C(32) 1.60(3)
C(31)-H(31A) 0.9330
C(31)-H(31B) 0.9535
C(31)-H(3LA)#3 0.9330
C(31)-H(31B)#3 0.9534
C(32)-C(33) 1.62(3)
C(32)-H(32A) 0.9900
C(32)-H(32B) 0.9900
C(33)-C(34) 1.42(2)
C(33)-H(33A) 0.9900
C(33)-H(33B) 0.9900
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C(33)-H(34A)#3 1.48(2)
C(32)-C(33) 1.45(3)
C(32)-H(32C) 0.9900
C(32)-H(32D) 0.9900
C(33)-C(34) 1.64(2)
C(33)-H(33C) 0.9900
C(33)-H(33D) 0.9900
C(34)-H(34A) 0.9899
C(34)-H(34B) 0.9895
C(34)-H(34A)#3 0.9899
C(34)-H(34B)#3 0.9895
N(1)-B(1)-C(1) 117.9(6)
N(1)-B(1)-C(21) 120.9(5)
C(1)-B(1)-C(21) 121.2(6)
B(1)#1-N(1)-B(1) 121.8(7)
B(1)#1-N(1)-C(11) 119.1(3)
B(1)-N(1)-C(11) 119.1(3)
C(2)-C(1)-C(6) 118.0(6)
C(2)-C(1)-B(1) 120.5(6)
C(6)-C(1)-B(1) 121.5(6)
C(1)-C(2)-C(3) 121.8(7)
C(1)-C(2)-H(2) 119.1
C(3)-C(2)-H(2) 119.1
C(4)-C(3)-C(2) 120.5(8)
C(4)-C(3)-H(3) 119.7
C(2)-C(3)-H(3) 119.7
C(3)-C(4)-C(5) 119.9(6)
C(3)-C(4)-H(4) 120.0
C(5)-C(4)-H(4) 120.0
C(6)-C(5)-C(4) 119.4(4)
C(6)-C(5)-C(4)#1 119.4(4)
C(4)-C(5)-C(4)#1 121.3(9)
C(5)-C(6)-C(1)#1 120.3(4)
C(5)-C(6)-C(1) 120.3(4)
C(1)#1-C(6)-C(1) 119.4(8)
C(12)-C(11)-C(12)#1 119.6(7)
C(12)-C(11)-N(1) 120.2(4)
C(12)#1-C(11)-N(1) 120.2(4)
C(12)#2-C(12)-C(11) 120.2(4)
C(12)#2-C(12)-H(12) 119.9
C(11)-C(12)-H(12) 119.9
C(26)-C(21)-C(22) 117.8(6)
C(26)-C(21)-B(1) 120.7(5)
C(22)-C(21)-B(1) 121.4(6)
C(23)-C(22)-C(21) 119.8(7)
C(23)-C(22)-C(27) 119.2(6)
C(21)-C(22)-C(27) 121.0(6)
C(22)-C(23)-C(24) 122.9(7)
C(22)-C(23)-H(23) 1185
C(24)-C(23)-H(23) 1185
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C(25)-C(24)-C(23) 116.6(7)
C(25)-C(24)-C(28) 121.8(8)
C(23)-C(24)-C(28) 121.6(8)
C(24)-C(25)-C(26) 122.9(7)
C(24)-C(25)-H(25) 1185
C(26)-C(25)-H(25) 1185
C(25)-C(26)-C(21) 119.8(6)
C(25)-C(26)-C(29) 119.6(6)
C(21)-C(26)-C(29) 120.6(6)
C(22)-C(27)-H(27A) 109.5
C(22)-C(27)-H(27B) 109.5
H(27A)-C(27)-H(27B) | 109.5
C(22)-C(27)-H(27C) 109.5
H(27A)-C(27)-H(27C) | 1095
H(27B)-C(27)-H(27C) | 109.5
C(24)-C(28)-H(28A) 109.5
C(24)-C(28)-H(28B) 109.5
H(28A)-C(28)-H(28B) | 109.5
C(24)-C(28)-H(25C) 109.5
H(28A)-C(28)-H(28C) | 109.5
H(28B)-C(28)-H(28C) | 109.5
C(26)-C(29)-H(29A) 109.5
C(26)-C(29)-H(29B) 109.5
H(29A)-C(29)-H(29B) | 109.5
C(26)-C(29)-H(29C) 109.5
H(29A)-C(29)-H(29C) | 109.5
H(29B)-C(29)-H(29C) | 109.5
C(32)-C(31)-C(32) 112.1(12)
C(32)-C(31)-H(31A) 120.8
C(32)-C(31)-H(31A) 126.1
C(32)-C(31)-H(31B) 83.8
C(32)-C(31)-H(31B) 83.3
H(31A)-C(31)-H(31B) | 110.7
C(32)-C(31)-H(31A)#3 | 109.6(8)
C(32)-C(31)-H(31A)#3 | 108.6(10)
H(31A)-C(31)-H(31A)#3 | 63.3
H(31B)-C(31)-H(3LA)#3 | 475
C(32)-C(31)-H(31B)#3 | 107.2(9)
C(32)-C(31)-H(31B)#3 | 108.6(10)
H(31A)-C(31)-H(31B)#3 | 47.5
H(31B)-C(31)-H(31B)#3 | 158.2
H(31A)#3-C(31)- 110.7
H(31B)#3

C(31)-C(32)-C(33) 106.3(14)
C(31)-C(32)-H(32A) 1105
C(33)-C(32)-H(32A) 1105
C(31)-C(32)-H(32B) 1105
C(33)-C(32)-H(32B) 1105
H(32A)-C(32)-H(32B) | 108.7
C(34)-C(33)-C(32) 109.8(16)
C(34)-C(33)-H(33A) 109.7
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H(34B)#3

C(32)-C(33)-H(33A) 109.7
C(34)-C(33)-H(33B) 109.7
C(32)-C(33)-H(33B) 109.7
H(33A)-C(33)-H(33B) | 108.2
C(34)-C(33)-H(34A)43 | 39.8(6)
C(32)-C(33)-H(34A)#3 | 133.7(16)
H(33A)-C(33)-H(34A)43 | 71.2
H(33B)-C(33)-H(34A)#3 | 113.7
C(33)-C(32)-C(31) 108.2(18)
C(33)-C(32)-H(32C) 110.1
C(31)-C(32)-H(32C) 110.1
C(33)-C(32)-H(32D) 110.1
C(31)-C(32)-H(32D) 110.1
H(32C)-C(32)-H(32D) | 108.4
C(32)-C(33)-C(34) 104.1(17)
C(32)-C(33)-H(33C) 110.9
C(34)-C(33)-H(33C) 110.9
C(32)-C(33)-H(33D) 110.9
C(34)-C(33)-H(33D) 110.9
H(33C)-C(33)-H(33D) | 109.0
C(33)-C(34)-C(33) 105.8(12)
C(33)-C(34)-H(34A) 1116
C(33)-C(34)-H(34A) 109.9
C(33)-C(34)-H(34B) 109.4
C(33))-C(34)-H(34B) 111.2
H(34A)-C(34)-H(34B) | 108.9
C(33)-C(34)-H(34A)#3 | 73.2(10)
C(33)-C(34)-H(34A#3 | 74.9(8)
H(34A)-C(34)-H(34A)#3 | 171.1
H(34B)-C(34)-H(34A)#3 | 62.2
C(33)-C(34)-H(34B)#3 | 127.3(10)
C(33)-C(34)-H(34B)#3 | 126.0(8)
H(34A)-C(34)-H(34B)#3 | 62.2
H(34B)-C(34)-H(34B)#3 | 46.7
H(34A)#3-C(34)- 108.9

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
#1 X,-y+3/2,-z+3/2  #2 -X,y,-z+3/2 #3 -x+1/2,-y+1,z
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Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2769. The anisotropic

displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h2 a*2Ul + ... + 2 hka* b* U1?]

Ull U22 U33 U23 U13 U12

B(1) 27(4) 27(3) 39(5) 7(3) -1(3) 1(3)
N(1) 17(3) 35(4) 35(4) 0(3) 0 0
c(1) 24(3) 43(4) 44(4) -3(3) 3(3) 8(3)
C(2) 37(4) 59(5) 55(5) -6(4) 7(3) 3(3)
C(3) 29(4) 83(6) 73(6) -3(5) 16(4) 2(4)
C(4) 19(3) 72(5) 86(6) 3(5) 7(4) 2(3)
C(5) 13(4) 57(6) 80(8) 12(6) 0 0
C(6) 40(5) 33(5) 47(6) 2(4) 0 0
C(11) 24(4) 49(5) 24(5) -7(4) 0 0
C(12) 25(3) 29(3) 36(4) -1(3) -4(3) 4(3)
C(21) 15(3) 39(3) 39(4) -5(3) 7(3) 2(2)
C(22) 33(3) 49(4) 40(4) -15(3) 2(3) 4(3)
C(23) 50(4) 56(4) 60(5) -25(4) 1(4) 4(4)
C(24) 49(4) 73(6) 47(5) -18(4) -8(4) 7(4)
C(25) 27(3) 79(5) 31(4) 0(4) -5(3) 9(3)
C(26) 28(3) 32(4) 36(4) 6(3) 1(3) 5(3)
C(27) 59(5) 30(3) 65(5) -5(3) -5(4) 10(3)
C(28) 71(6) 142(9) 60(6) -40(6) -23(5) 5(6)
C(29) 45(4) 66(5) 53(5) 19(4) 1(4) 2(4)
C(31) 78(9) 112(10) 53(8) 0 0 20(9)
C(32) 74(9) 59(9) 62(9) 17(7) -5(7) -6(7)
C(33) 86(9) 97(9) 90(10) -8(9) -13(8) -2(8)
C(32)  88(11) 106(12) 101(12) 6(9) -11(9) 8(9)
C(33)  74(9) 84(9) 77(9) 12(8) 5(7) -5(8)
C(34)  152(16) 117(12) 49(9) 0 0 -13(12)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)

for wa2769.
X y z U(eq)

H(2) 2103 6763 5548 60
H(3) 3023 6797 5533 74
H(4) 3483 7240 6736 71
H(12) 454 6246 7519 36
H(23) 698 5095 5037 66
H(25) 510 7397 4122 55
H(27A) 1415 5653 6933 77
H(27B) 953 5016 6702 77
H(27C) 1493 4987 6172 77
H(28A) 298 5241 3664 137
H(28B) -51 6065 3588 137
H(28C) 507 6017 3115 137
H(29A) 1093 8422 5942 83
H(29B) 1111 8525 4909 83
H(29C) 560 8529 5406 83
H(31A) 2591 4732 7293 97
H(31B) 2341 5524 7692 97
H(32A) 2751 6070 8377 78
H(32B) 3218 5536 7952 78
H(33A) 3111 4465 9102 109
H(33B) 3246 5340 9547 109
H(32C) 1822 5387 8533 118
H(32D) 1719 4539 8012 118
H(33C) 2303 3858 8969 94
H(33D) 1801 4231 9469 94
H(34A) 2336 5555 9728 127
H(34B) 2568 4782 10268 127
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2769.

C(1)-B(1)-N(1)-B(1)#1 -1.1(4)
C(21)-B(1)-N(1)-B(1)#1 178.1(6)
C(1)-B(1)-N(1)-C(11) 178.9(4)
C(21)-B(1)-N(1)-C(11) -1.9(6)
N(1)-B(1)-C(1)-C(2) -177.7(5)
C(21)-B(1)-C(1)-C(2) 3.0(10)
N(1)-B(1)-C(1)-C(6) 2.4(9)
C(21)-B(1)-C(1)-C(6) -176.8(5)
C(6)-C(1)-C(2)-C(3) -0.2(10)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) 179.9(7)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 0.9(13)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) -0.3(12)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) -1.0(8)
C(3)-C(4)-C(5)-C(4)#1 179.0(8)
C(4)-C(5)-C(6)-C(1)#1 -178.3(5)
C(4)#1-C(5)-C(6)-C(1)#1 1.7(5)
C(4)-C(5)-C(6)-C(1) 1.7(5)
C(4)#1-C(5)-C(6)-C(1) -178.3(5)
C(2)-C(1)-C(6)-C(5) -1.1(7)
B(1)-C(1)-C(6)-C(5) 178.8(4)
C(2)-C(1)-C(6)-C(1)#1 178.9(7)
B(1)-C(1)-C(6)-C(1)#1 -1.2(4)
B(1)#1-N(1)-C(11)-C(12) -112.7(4)
B(1)-N(1)-C(11)-C(12) 67.3(4)
B(1)#1-N(1)-C(11)-C(12)#1 67.3(4)
B(1)-N(1)-C(11)-C(12)#1 -112.7(4)
C(12)#1-C(11)-C(12)-C(12)#2 0.9(6)
N(1)-C(11)-C(12)-C(12)#2 -179.1(6)
N(1)-B(1)-C(21)-C(26) 83.2(7)
C(1)-B(1)-C(21)-C(26) -97.6(7)
N(1)-B(1)-C(21)-C(22) -99.9(7)
C(1)-B(1)-C(21)-C(22) 79.3(8)
C(26)-C(21)-C(22)-C(23) -1.9(9)
B(1)-C(21)-C(22)-C(23) -178.8(6)
C(26)-C(21)-C(22)-C(27) 178.4(6)
B(1)-C(21)-C(22)-C(27) 1.5(9)
C(21)-C(22)-C(23)-C(24) 4.2(11)
C(27)-C(22)-C(23)-C(24) -176.1(7)
C(22)-C(23)-C(24)-C(25) -3.4(11)
C(22)-C(23)-C(24)-C(28) 176.5(7)
C(23)-C(24)-C(25)-C(26) 0.2(11)
C(28)-C(24)-C(25)-C(26) -179.6(7)
C(24)-C(25)-C(26)-C(21) 2.0(10)
C(24)-C(25)-C(26)-C(29) -177.3(7)
C(22)-C(21)-C(26)-C(25) -1.1(8)
B(1)-C(21)-C(26)-C(25) 175.9(5)
C(22)-C(21)-C(26)-C(29) 178.2(6)
B(1)-C(21)-C(26)-C(29) -4.9(9)
C(32)-C(31)-C(32)-C(33) 54(2)
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C(31)-C(32)-C(33)-C(34) -61(2)
C(32)-C(31)-C(32)-C(33) -63(2)
C(31)-C(32)-C(33)-C(34) 65(2)
C(32)-C(33)-C(34)-C(33) 67.3(18)
C(32))-C(33))-C(34)-C(33) 71.6(19)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
#1 X,-y+3/2,-z+3/2  #2 -X,y,-z+3/2 #3 -x+1/2,-y+1,z
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7.4.11 Struktur von 28

Abbildung A97: Struktur von 28.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2824.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

Z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2824

C29 H31 B2 N 02
44717

173(2) K

0.71073 A
Orthorhombic
Pnma

a=6.6967(5) A o= 90°.
b = 18.1394(16) A B=90°.
¢ =20.881(2) A v =90°.

2536.5(4) A3

4

1.171 Mg/m3

0.071 mm-!

952

0.320 x 0.090 x 0.040 mm?
3.135 to 25.027°.

-7<=h<=7, -21<=k<=21, -24<=I<=24
23431

2301 [R(int) = 0.7383]

99.8 %

Semi-empirical from equivalents
1.000 and 0.691

Full-matrix least-squares on F2
2301/0/164

1.268

R1 =0.1806, wR2 = 0.2474

R1 =0.3208, wR2 = 0.3055

n/a

0.308 and -0.364 e.A3
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)

for wa2824. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized U’ tensor.

X y z U(eq)
B(1) 7275(13) 6817(7) 4224(4) 44(3)
N(1) 6680(14) 7500 3945(4) 43(3)
0o(1) 5865(11) 4026(4) 2975(3) 72(2)
C@) 8445(11) 6820(7) 4875(4) 55(3)
C(2) 8994(12) 6166(7) 5164(4) 69(4)
C(3) 10065(16) 6175(9) 5746(5) 94(5)
C(4) 10519(17) 6814(10) 6038(5) 113(6)
C(5) 10040(20) 7500 5749(6) 87(6)
C(6) 8979(18) 7500 5171(6) 65(5)
C(7) 5471(18) 7500 3342(5) 46(3)
C(11) 6820(11) 6055(5) 3878(3) 39(2)
C(12) 8108(12) 5788(5) 3394(4) 45(2)
C(13) 7710(15) 5105(5) 3111(4) 54(3)
C(14) 6072(14) 4692(6) 3292(4) 49(3)
C(15) 4818(12) 4965(6) 3762(4) 51(3)
C(16) 5166(13) 5636(6) 4055(4) 50(3)
C(@7) 9893(13) 6230(5) 3183(4) 62(3)
C(18) 4240(17) 3574(6) 3171(5) 89(4)
C(19) 3764(12) 5897(6) 4570(4) 65(3)
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Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2824.

B(1)-N(1) 1.426(11)
B(1)-C(1) 1.569(11)
B(1)-C(11) 1.588(13)
N(1)-C(7) 1.497(12)
0(1)-C(14) 1.386(10)
0(1)-C(18) 1.422(11)
C(1)-C(2) 1.381(13)
C(1)-C(6) 1.426(11)
C(2)-C(3) 1.410(13)
C(2)-H(2) 0.9500
C(3)-C(4) 1.344(18)
C(3)-H(3) 0.9500
C(4)-C(5) 1.419(15)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.402(17)
C(7)-H(7A) 0.9800
C(7)-H(7B) 0.9800
C(7)-H(7C) 0.9800
C(7)-H(7A)#1 0.98(5)
C(7)-H(7B)#1 0.98(3)
C(7)-H(7C)#1 0.98(8)
C(11)-C(16) 1.393(11)
C(11)-C(12) 1.414(10)
C(12)-C(13) 1.397(12)
C(12)-C(17) 1.506(11)
C(13)-C(14) 1.381(12)
C(13)-H(13) 0.9500
C(14)-C(15) 1.383(11)
C(15)-C(16) 1.382(12)
C(15)-H(15) 0.9500
C(16)-C(19) 1.505(11)
C(17)-H(17A) 0.9800
C(17)-H(17B) 0.9800
C(17)-H(17C) 0.9800
C(18)-H(18A) 0.9800
C(18)-H(18B) 0.9800
C(18)-H(18C) 0.9800
C(19)-H(19A) 0.9800
C(19)-H(19B) 0.9800
C(19)-H(19C) 0.9800
N(1)-B(1)-C(1) 119.3(10)
N(1)-B(1)-C(11) 121.2(7)
C(1)-B(1)-C(11) 119.5(9)
B(1)-N(1)-B(1)#1 120.8(11)
B(1)-N(1)-C(7) 119.6(5)
B(1)#1-N(1)-C(7) 119.6(5)
C(14)-0(1)-C(18) 116.2(8)
C(2)-C(1)-C(6) 119.1(8)
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C(2)-C(1)-B(1) 120.6(10)
C(6)-C(1)-B(1) 120.3(11)
C(1)-C(2)-C(3) 120.2(12)
C(1)-C(2)-H(2) 119.9
C(3)-C(2)-H(2) 119.9
C(4)-C(3)-C(2) 121.0(13)
C(4)-C(3)-H(3) 1195
C(2)-C(3)-H(3) 1195
C(3)-C(4)-C(5) 120.9(11)
C(3)-C(4)-H(4) 119.6
C(5)-C(4)-H(4) 119.6
C(6)-C(5)-C(4)#1 118.6(9)
C(6)-C(5)-C(4) 118.6(9)
C(4)#1-C(5)-C(4) 122.7(17)
C(5)-C(6)-C(1)#1 120.1(6)
C(5)-C(6)-C(1) 120.1(6)
C(1)#1-C(6)-C(1) 119.8(12)
N(1)-C(7)-H(7A) 109.5
N(1)-C(7)-H(7B) 109.5
H(7A)-C(7)-H(7B) 109.5
N(1)-C(7)-H(7C) 109.5
H(7A)-C(7)-H(7C) 109.5
H(7B)-C(7)-H(7C) 109.5
N(1)-C(7)-H(7TA)#1 109.5(12)
H(7A)-C(7)-H(7TA)#1 35.0
H(7B)-C(7)-H(TA)#1 771
H(7C)-C(7)-H(7TA)#1 135.1
N(1)-C(7)-H(7B)#1 109.5(7)
H(7A)-C(7)-H(7B)#1 772
H(7B)-C(7)-H(7B)#1 135.1
H(7C)-C(7)-H(7B)#1 35.0
H(7A)#1-C(7)-H(7B)#1 | 109.5
N(1)-C(7)-H(7C)#1 109.5(17)
H(7A)-C(7)-H(7C)#1 135.1
H(7B)-C(7)-H(7C)#1 35.0
H(7C)-C(7)-H(7C)#1 772
H(7A)#1-C(7)-H(7C)#1 | 109.5
H(7B)#1-C(7)-H(7C)#1 | 109.5
C(16)-C(11)-C(12) 119.1(9)
C(16)-C(11)-B(1) 120.5(8)
C(12)-C(11)-B(1) 120.4(8)
C(13)-C(12)-C(11) 119.4(8)
C(13)-C(12)-C(17) 120.0(8)
C(11)-C(12)-C(17) 120.7(9)
C(14)-C(13)-C(12) 121.0(9)
C(14)-C(13)-H(13) 1195
C(12)-C(13)-H(13) 1195
C(13)-C(14)-C(15) 118.9(10)
C(13)-C(14)-O(1) 114.9(9)
C(15)-C(14)-O(1) 126.2(9)
C(16)-C(15)-C(14) 121.7(9)
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C(16)-C(15)-H(15) 119.1

C(14)-C(15)-H(15) 119.1
C(15)-C(16)-C(11) 119.9(8)
C(15)-C(16)-C(19) 119.2(9)
C(11)-C(16)-C(19) 120.9(9)
C(12)-C(17)-H(17A) 109.5
C(12)-C(17)-H(17B) 109.5
H(17A)-C(17)-H(17B) | 109.5
C(12)-C(17)-H(17C) 109.5

H(17A)-C(17)-H(17C) | 109.5

H(17B)-C(17)-H(17C) | 109.5

0(1)-C(18)-H(18A) 109.5
0(1)-C(18)-H(18B) 109.5
H(18A)-C(18)-H(18B) | 109.5
0(1)-C(18)-H(18C) 109.5

H(18A)-C(18)-H(18C) | 109.5

H(18B)-C(18)-H(18C) | 109.5

C(16)-C(19)-H(19A) 109.5
C(16)-C(19)-H(19B) 109.5
H(19A)-C(19)-H(19B) | 109.5
C(16)-C(19)-H(19C) 109.5

H(19A)-C(19)-H(19C) | 109.5

H(19B)-C(19)-H(19C) | 109.5

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
#1 x,-y+3/2,z

Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2824. The anisotropic
displacement factor exponent takes the form: -2x2[ h? a*2U + ... + 2 h k a* b* U12]

Ull U22 U33 U23 U13 U12

B(1) 20(5) 76(8) 35(6) 5(6) 9(4) 5(6)
N(L) 44(7) 57(7) 28(5) 0 -4(5) 0
o@) 85(5) 56(5) 74(5) 12(4) 20(4) 16(5)
c(1) 25(4) 121(10) 19(4) 8(6) -1(4) 16(6)
C(2) 34(5) 139(11) 35(5) 30(6) 0(4) 47(7)
e 42(7) 197(17) 44(7) 40(8) 4(6) 57(9)
C(4) 38(7) 270(20) 29(7) 21(9) 6(6) 33(11)
C(5) 49(10) 200(20) 15(8) 0 -3(7) 0
C(6) 21(7) 158(18) 16(7) 0 -1(6) 0
c(7) 60(9) 54(9) 25(6) 0 -20(6) 0
C(11) 28(5) 59(6) 29(4) 24(4) -2(4) 12(5)
C(12) 46(5) 58(7) 33(5) 29(5) 20(4) 19(5)
C(13) 72(7) 52(7) 39(5) 26(5) 21(5) 29(6)
C(14) 49(6) 49(7) 47(6) 29(5) 3(5) 25(5)
C(15) 32(5) 81(8) 40(5) 25(5) 5(5) 18(6)
C(16) 42(6) 80(8) 28(5) 4(5) 1(4) 12(6)
C(17) 60(6) 84(8) 42(5) 18(5) 19(5) 16(6)
c(18)  119(11) 64(8) 85(8) 31(7) 22(8) -11(8)
C(19) 51(6) 104(10) 39(5) 11(5) 11(5) 17(6)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)

for wa2824.
X y z U(eq)

H(2) 8650 5709 4971 83
H(3) 10473 5722 5934 113
H(4) 11165 6805 6443 136
H(7A) 6306 7338 2984 70
H(7B) 4977 7999 3258 70
H(7C) 4336 7163 3390 70
H(13) 8579 4923 2788 65
H(15) 3686 4683 3887 61
H(17A) 10534 5985 2819 93
H(17B) 10846 6268 3538 93
H(17C) 9460 6725 3056 93
H(18A) 2998 3858 3149 134
H(18B) 4459 3407 3612 134
H(18C) 4145 3145 2887 134
H(19A) 2404 5733 4471 97
H(19B) 3798 6436 4592 97
H(19C) 4177 5691 4983 97
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2824.

C(1)-B(1)-N(1)-B(1)#1 5.1(15)
C(11)-B(1)-N(1)-B(L)#1 -173.4(6)
C(1)-B(1)-N(1)-C(7) -176.8(8)
C(11)-B(1)-N(1)-C(7) 4.7(13)
N(1)-B(1)-C(1)-C(2) 178.3(8)
C(11)-B(1)-C(1)-C(2) -3.1(11)
N(1)-B(1)-C(1)-C(6) -2.6(12)
C(11)-B(1)-C(1)-C(6) 176.0(9)
C(6)-C(1)-C(2)-C(3) 0.1(12)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) 179.3(8)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 2.0(15)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) -4.0(19)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) 42)
C(3)-C(4)-C(5)-C(4)#1 -179.2(9)
C(4)#1-C(5)-C(6)-C(1)#1 1.8(18)
C(4)-C(5)-C(6)-C(1)#1 178.8(12)
C(4)#1-C(5)-C(6)-C(1) -178.8(12)
C(4)-C(5)-C(6)-C(1) -1.8(18)
C(2)-C(1)-C(6)-C(5) -0.1(15)
B(1)-C(1)-C(6)-C(5) -179.3(10)
C(2)-C(1)-C(6)-C(1)#1 179.2(7)
B(1)-C(1)-C(6)-C(1)#1 0.1(16)
N(1)-B(1)-C(11)-C(16) -97.6(10)
C(1)-B(1)-C(11)-C(16) 83.9(9)
N(1)-B(1)-C(11)-C(12) 83.4(10)
C(1)-B(1)-C(11)-C(12) -95.1(9)
C(16)-C(11)-C(12)-C(13) -0.9(11)
B(1)-C(11)-C(12)-C(13) 178.1(8)
C(16)-C(11)-C(12)-C(17) 179.0(7)
B(1)-C(11)-C(12)-C(17) -2.0(11)
C(11)-C(12)-C(13)-C(14) 0.5(12)
C(17)-C(12)-C(13)-C(14) -179.4(7)
C(12)-C(13)-C(14)-C(15) 0.1(12)
C(12)-C(13)-C(14)-O(1) -179.6(8)
C(18)-O(1)-C(14)-C(13) 177.47)
C(18)-O(1)-C(14)-C(15) 2.2(12)
C(13)-C(14)-C(15)-C(16) -0.3(12)
0(1)-C(14)-C(15)-C(16) 179.4(8)
C(14)-C(15)-C(16)-C(11) -0.1(12)
C(14)-C(15)-C(16)-C(19) -179.0(7)
C(12)-C(11)-C(16)-C(15) 0.7(11)
B(1)-C(11)-C(16)-C(15) -178.3(8)
C(12)-C(11)-C(16)-C(19) 179.6(7)
B(1)-C(11)-C(16)-C(19) 0.6(11)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:

#1 x,-y+3/2,z
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7.4.12 Struktur von 31

Abbildung A98: Struktur von 31.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2858.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2858

C22 H26 B N3
343.27

173(2) K
0.71073 A
Triclinic

pP-1

a=19.951(4) A a=63.75(4)°.
b =14.509(8) A B= 73.13(3)°.
¢ =15.596(7) A y = 78.65(4)°.

1926.5(17) A3

4

1.184 Mg/m3

0.069 mm-!

736

0.160 x 0.030 x 0.020 mm?
3.209 to 25.027°.

-11<=h<=11, -17<=k<=17, -18<=I<=18
12678

6734 [R(int) = 0.2631]

99.0 %

Semi-empirical from equivalents
1.000 and 0.338

Full-matrix least-squares on F2
6734/0/481

1.495

R1=0.1992, wR2 = 0.2864

R1 =0.4272, wR2 = 0.3506

n/a

0.478 and -0.529 e.A-3
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)

for wa2858. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized Ui tensor.

X y z U(eq)
B(1) 3022(12) 8243(11) 2121(9) 49(3)
N(1) 2236(7) 7850(7) 3108(6) 51(2)
N(2) 2436(7) 9087(8) 1376(6) 62(3)
N(3) 8922(9) 6905(10) 927(9) 108(5)
C@) 844(10) 8264(10) 3354(9) 60(3)
C(2) 285(8) 9113(9) 2617(8) 49(3)
C(3) 1024(10) 9483(9) 1645(9) 56(3)
C(4) 429(10) 10333(12) 945(9) 88(5)
C(5) -939(11) 10726(11) 1202(10) 83(4)
C(6) -1670(10) 10346(10) 2144(10) 66(4)
C(7) -1106(10) 9553(9) 2843(9) 54(3)
C(8) -1867(12) 9199(12) 3813(10) 80(4)
C(9) -1335(11) 8335(13) 4544(11) 94(5)
C(10) 50(9) 7870(10) 4343(8) 67(4)
C(11) 2801(9) 7018(9) 3901(7) 67(4)
C(12) 3196(9) 9541(9) 341(7) 67(4)
C(21) 4613(9) 7857(10) 1843(7) 64(4)
C(22) 5728(9) 8154(9) 2037(8) 65(4)
C(23) 7159(10) 7861(11) 1695(8) 78(4)
C(24) 7479(11) 7159(11) 1260(9) 78(4)
C(25) 6413(10) 6821(11) 1088(8) 85(4)
C(26) 4990(9) 7132(9) 1386(7) 55(3)
C(27) 5396(11) 8916(11) 2520(9) 92(5)
C(28) 3875(9) 6745(10) 1186(8) 89(5)
C(29) 9213(10) 6070(12) 651(11) 109(5)
C(30) 10002(9) 7146(11) 1265(9) 124(6)
B(1A) 2931(12) 6547(12) 6983(10) 65(4)
N(1A) 1387(7) 6788(8) 7224(7) 68(3)
N(2A) 3416(7) 5736(7) 6694(6) 56(3)
N(3A) 6796(9) 8754(9) 7497(8) 76(3)
C(1A) 498(9) 6324(10) 7005(8) 61(4)
C(2A) 1033(9) 5561(10) 6662(7) 66(4)
C(3A) 2591(9) 5300(9) 6440(8) 54(3)
C(4A) 3070(10) 4517(11) 6123(8) 70(4)
C(5A) 2172(9) 4070(10) 5888(7) 71(4)
C(6A) 750(9) 4331(10) 6032(8) 68(4)
C(7A) 170(9) 5060(10) 6429(8) 70(4)
C(8A) -1306(9) 5362(10) 6609(10) 82(4)
C(9A) -1794(10) 6066(11) 6992(9) 77(4)
C(10A) -952(7) 6531(9) 7214(7) 69(4)
C(11A) 780(9) 7610(11) 7560(10) 103(5)
C(12A) 4922(8) 5443(10) 6516(8) 80(4)
C(21A) 3902(9) 7165(9) 7173(8) 48(3)
C(22A) 4633(10) 8020(11) 6346(8) 71(4)
C(23A) 5527(10) 8535(10) 6476(8) 68(4)
C(24A) 5820(10) 8239(11) 7421(10) 76(4)
C(25A) 5095(10) 7445(11) 8219(9) 75(4)
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C(26A)
C(27A)
C(28A)
C(29A)
C(30A)

4147(10)
4396(12)
3449(11)
6963(10)
7619(11)

6947(10)
8334(10)
6068(11)
8476(10)
9526(11)

8069(8)
5346(8)
8976(9)
8496(8)
6663(10)

71(4)
89(4)
103(5)
82(4)
95(5)

Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2858.

B(1)-N(2) 1.430(14)
B(1)-N(1) 1.417(13)
B(1)-C(21) 1.574(14)
N(1)-C(1) 1.412(12)
N(1)-C(11) 1.455(11)
N(2)-C(3) 1.426(12)
N(2)-C(12) 1.469(11)
N(3)-C(29) 1.411(15)
N(3)-C(24) 1.413(13)
N(3)-C(30) 1.480(15)
C(1)-C(10) 1.422(14)
C(1)-C(2) 1.414(13)
C(2)-C(3) 1.383(13)
C(2)-C(7) 1.420(12)
C(3)-C(4) 1.401(15)
C(4)-C(5) 1.386(14)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.346(14)
C(5)-H(5) 0.9500
C(6)-C(7) 1.349(13)
C(6)-H(6) 0.9500
C(7)-C(8) 1.388(14)
C(8)-C(9) 1.407(16)
C(8)-H(8) 0.9500
C(9)-C(10) 1.422(13)
C(9)-H(9) 0.9500
C(10)-H(10) 0.9500
C(11)-H(11A) 0.9800
C(11)-H(11B) 0.9800
C(11)-H(11C) 0.9800
C(12)-H(12A) 0.9800
C(12)-H(12B) 0.9800
C(12)-H(12C) 0.9800
C(21)-C(22) 1.418(12)
C(21)-C(26) 1.450(14)
C(22)-C(23) 1.419(13)
C(22)-C(27) 1.532(14)
C(23)-C(24) 1.398(16)
C(23)-H(23) 0.9500
C(24)-C(25) 1.387(15)
C(25)-C(26) 1.406(12)
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C(25)-H(25) 0.9500
C(26)-C(28) 1.500(13)
C(27)-H(27A) 0.9800
C(27)-H(27B) 0.9800
C(27)-H(27C) 0.9800
C(28)-H(28A) 0.9800
C(28)-H(28B) 0.9800
C(28)-H(28C) 0.9800
C(29)-H(29A) 0.9800
C(29)-H(29B) 0.9800
C(29)-H(29C) 0.9800
C(30)-H(30A) 0.9800
C(30)-H(30B) 0.9800
C(30)-H(30C) 0.9800
B(1A)-N(2A) 1.392(15)
B(1A)-N(1A) 1.481(13)
B(1A)-C(21A) 1.603(16)
N(1A)-C(1A) 1.403(12)
N(1A)-C(11A) 1.465(12)
N(2A)-C(3A) 1.359(12)
N(2A)-C(12A) 1.454(10)
N(3A)-C(24A) 1.395(14)
N(3A)-C(30A) 1.440(14)
N(3A)-C(29A) 1.479(12)
C(1A)-C(2A) 1.386(14)
C(1A)-C(10A) 1.386(11)
C(2A)-C(7A) 1.436(13)
C(2A)-C(3A) 1.496(12)
C(3A)-C(4A) 1.382(14)
C(4A)-C(5A) 1.408(13)
C(4A)-H(4A) 0.9500
C(5A)-C(6A) 1.370(11)
C(5A)-H(5A) 0.9500
C(6A)-C(7A) 1.401(14)
C(6A)-H(6A) 0.9500
C(7A)-C(8A) 1.429(12)
C(8A)-C(9A) 1.347(14)
C(8A)-H(8A) 0.9500
C(9A)-C(10A) 1.370(14)
C(9A)-H(9A) 0.9500
C(10A)-H(10A) 0.9500
C(11A)-H(11D) 0.9800
C(11A)-H(L1E) 0.9800
C(11A)-H(11F) 0.9800
C(12A)-H(12D) 0.9800
C(12A)-H(12E) 0.9800
C(12A)-H(12F) 0.9800
C(21A)-C(26A) 1.375(13)
C(21A)-C(22A) 1.458(14)
C(22A)-C(23A) 1.375(14)
C(22A)-C(27A) 1.497(13)
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C(23A)-C(24A) 1.443(13)
C(23A)-H(23A) 0.9500
C(24A)-C(25A) 1.391(15)
C(25A)-C(26A) 1.419(14)
C(25A)-H(25A) 0.9500
C(26A)-C(28A) 1.514(15)
C(27A)-H(27D) 0.9800
C(27A)-H(27E) 0.9800
C(27A)-H(27F) 0.9800
C(28A)-H(28D) 0.9800
C(28A)-H(28E) 0.9800
C(28A)-H(28F) 0.9800
C(29A)-H(29D) 0.9800
C(29A)-H(29E) 0.9800
C(29A)-H(29F) 0.9800
C(30A)-H(30D) 0.9800
C(30A)-H(30E) 0.9800
C(30A)-H(30F) 0.9800
N(2)-B(1)-N(1) 120.4(10)
N(2)-B(1)-C(21) 118.3(10)
N(1)-B(1)-C(21) 120.9(10)
B(1)-N(1)-C(1) 120.0(10)
B(1)-N(1)-C(11) 122.6(8)
C(1)-N(1)-C(11) 117.4(9)
B(1)-N(2)-C(3) 118.2(9)
B(1)-N(2)-C(12) 123.3(8)
C(3)-N(2)-C(12) 118.4(9)
C(29)-N(3)-C(24) 115.1(12)
C(29)-N(3)-C(30) 119.1(10)
C(24)-N(3)-C(30) 120.2(13)
C(10)-C(1)-C(2) 120.6(10)
C(10)-C(1)-N(1) 120.2(11)
C(2)-C(1)-N(1) 119.2(10)
C(3)-C(2)-C(7) 118.1(11)
C(3)-C(2)-C(1) 121.2(9)
C(7)-C(2)-C(1) 120.4(10)
C(4)-C(3)-C(2) 119.0(10)
C(4)-C(3)-N(2) 120.0(11)
C(2)-C(3)-N(2) 120.6(10)
C(3)-C(4)-C(5) 120.3(12)
C(3)-C(4)-H(4) 119.8
C(5)-C(4)-H(4) 119.8
C(6)-C(5)-C(4) 120.2(12)
C(6)-C(5)-H(5) 119.9
C(4)-C(5)-H(5) 119.9
C(5)-C(6)-C(7) 120.7(11)
C(5)-C(6)-H(6) 119.6
C(7)-C(6)-H(6) 119.6
C(6)-C(7)-C(8) 119.4(11)
C(6)-C(7)-C(2) 121.3(11)
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C(8)-C(7)-C(2) 119.2(11)
C(9)-C(8)-C(7) 120.3(12)
C(9)-C(8)-H(8) 119.9
C(7)-C(8)-H(8) 119.9
C(8)-C(9)-C(10) 121.6(12)
C(8)-C(9)-H(9) 119.2
C(10)-C(9)-H(9) 119.2
C(1)-C(10)-C(9) 117.4(11)
C(1)-C(10)-H(10) 1213
C(9)-C(10)-H(10) 1213
N(1)-C(11)-H(11A) 1095
N(1)-C(11)-H(11B) 1095
H(11A)-C(11)-H(11B) 1095
N(1)-C(11)-H(11C) 1095
H(11A)-C(11)-H(11C) 1095
H(11B)-C(11)-H(11C) 1095
N(2)-C(12)-H(12A) 1095
N(2)-C(12)-H(12B) 1095
H(12A)-C(12)-H(12B) 1095
N(2)-C(12)-H(12C) 1095
H(12A)-C(12)-H(12C) 1095
H(12B)-C(12)-H(12C) 1095
C(22)-C(21)-C(26) 116.7(9)
C(22)-C(21)-B(1) 123.6(11)
C(26)-C(21)-B(1) 119.7(9)
C(23)-C(22)-C(21) 121.7(12)
C(23)-C(22)-C(27) 118.8(10)
C(21)-C(22)-C(27) 119.2(9)
C(24)-C(23)-C(22) 119.4(11)
C(24)-C(23)-H(23) 1203
C(22)-C(23)-H(23) 1203
C(23)-C(24)-C(25) 120.2(10)
C(23)-C(24)-N(3) 116.7(12)
C(25)-C(24)-N(3) 122.8(13)
C(24)-C(25)-C(26) 121.2(12)
C(24)-C(25)-H(25) 119.4
C(26)-C(25)-H(25) 119.4
C(25)-C(26)-C(21) 120.3(10)
C(25)-C(26)-C(28) 119.3(11)
C(21)-C(26)-C(28) 120.4(8)
C(22)-C(27)-H(27A) 1095
C(22)-C(27)-H(27B) 1095
H(27A)-C(27)-H(27B) 1095
C(22)-C(27)-H(27C) 109.5
H(27A)-C(27)-H(27C) 109.5
H(27B)-C(27)-H(27C) 109.5
C(26)-C(28)-H(28A) 1095
C(26)-C(28)-H(28B) 1095
H(28A)-C(28)-H(28B) 109.5
C(26)-C(28)-H(28C) 109.5
H(28A)-C(28)-H(28C) 109.5
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H(28B)-C(28)-H(28C) 1095
N(3)-C(29)-H(29A) 1095
N(3)-C(29)-H(29B) 1095
H(29A)-C(29)-H(29B) 1095
N(3)-C(29)-H(29C) 1095
H(29A)-C(29)-H(29C) 1095
H(29B)-C(29)-H(29C) 1095
N(3)-C(30)-H(30A) 1095
N(3)-C(30)-H(30B) 1095
H(30A)-C(30)-H(30B) 1095
N(3)-C(30)-H(30C) 1095
H(30A)-C(30)-H(30C) 1095
H(30B)-C(30)-H(30C) 1095
N(2A)-B(LA)-N(1A) 117.3(11)
N(2A)-B(1A)-C(21A) 124.9(9)
N(1A)-B(LA)-C(21A) 117.4(12)
C(1A)-N(1A)-C(11A) 118.7(8)
C(1A)-N(1A)-B(1A) 119.6(10)
C(11A)-N(1A)-B(1A) 121.1(10)
C(3A)-N(2A)-B(1A) 123.3(9)
C(3A)-N(2A)-C(12A) 117.8(9)
B(1A)-N(2A)-C(12A) 118.2(9)
C(24A)-N(3A)-C(30A) 123.4(10)
C(24A)-N(3A)-C(29A) 116.8(10)
C(30A)-N(3A)-C(29A) 119.8(9)
C(2A)-C(1A)-C(10A) 117.5(10)
C(2A)-C(1A)-N(1A) 120.6(9)
C(10A)-C(1A)-N(1A) 121.5(11)
C(LA)-C(2A)-C(7A) 122.9(9)
C(LA)-C(2A)-C(3A) 119.4(10)
C(7A)-C(2A)-C(3A) 117.6(11)
N(2A)-C(3A)-C(4A) 123.9(9)
N(2A)-C(3A)-C(2A) 118.2(11)
C(4A)-C(3A)-C(2A) 117.2(10)
C(5A)-C(4A)-C(3A) 122.1(9)
C(5A)-C(4A)-H(4A) 1189
C(3A)-C(4A)-H(4A) 1189
C(6A)-C(5A)-C(4A) 121.8(11)
C(6A)-C(5A)-H(5A) 119.1
C(4A)-C(5A)-H(5A) 119.1
C(5A)-C(6A)-C(7A) 119.2(10)
C(5A)-C(6A)-H(6A) 120.4
C(7A)-C(6A)-H(6A) 120.4
C(6A)-C(7A)-C(2A) 121.7(9)
C(6A)-C(7A)-C(8A) 122.3(10)
C(2A)-C(7A)-C(8A) 116.0(11)
C(9A)-C(8A)-C(7A) 119.2(11)
C(9A)-C(8A)-H(8A) 120.4
C(7A)-C(8A)-H(8A) 120.4
C(8A)-C(9A)-C(10A) 123.8(10)
C(8A)-C(9A)-H(9A) 118.1
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C(10A)-C(9A)-H(9A) 118.1
C(9A)-C(10A)-C(1A) 120.3(11)
C(9A)-C(10A)-H(10A) 119.9
C(LA)-C(10A)-H(10A) 119.9
N(LA)-C(11A)-H(11D) 1095
N(1A)-C(11A)-H(11E) 109.5
H(11D)-C(11A)-H(11E) | 109.5
N(LA)-C(11A)-H(11F) 1095
H(11D)-C(11A)-H(11F) | 109.5
H(11E)-C(11A)-H(11F) | 109.5
N(2A)-C(12A)-H(12D) 109.5
N(2A)-C(12A)-H(12E) 109.5
H(12D)-C(12A)-H(12E) | 109.5
N(2A)-C(12A)-H(12F) 1095
H(12D)-C(12A)-H(12F) | 109.5
H(12E)-C(12A)-H(12F) | 109.5
C(26A)-C(21A)-C(22A) | 115.2(9)
C(26A)-C(21A)-B(1A) 125.3(11)
C(22A)-C(21A)-B(1A) 119.5(9)
C(23A)-C(22A)-C(21A) | 121.0(10)
C(23A)-C(22A)-C(27A) | 120.1(12)
C(21A)-C(22A)-C(27A) | 118.9(10)
C(22A)-C(23A)-C(24A) | 122.0(12)
C(22A)-C(23A)-H(23A) | 119.0
C(24A)-C(23A)-H(23A) | 119.0
C(25A)-C(24A)-N(3A) 123.2(11)
C(25A)-C(24A)-C(23A) | 117.4(11)
N(3A)-C(24A)-C(23A) 119.4(12)
C(24A)-C(25A)-C(26A) | 119.4(10)
C(24A)-C(25A)-H(25A) | 120.3
C(26A)-C(25A)-H(25A) | 120.3
C(21A)-C(26A)-C(25A) | 124.9(11)
C(21A)-C(26A)-C(28A) | 119.5(10)
C(25A)-C(26A)-C(28A) | 115.4(10)
C(22A)-C(27A)-H(27D) | 109.5
C(22A)-C(27A)-H(27E) | 109.5
H(27D)-C(27A)-H(27E) | 109.5
C(22A)-C(27A)-H(27F) | 109.5
H(27D)-C(27A)-H(27F) | 1095
H(27E)-C(27TA)-H(27F) | 1095
C(26A)-C(28A)-H(28D) | 109.5
C(26A)-C(28A)-H(28E) | 109.5
H(28D)-C(28A)-H(28E) | 109.5
C(26A)-C(28A)-H(28F) | 109.5
H(28D)-C(28A)-H(28F) | 109.5
H(28E)-C(28A)-H(28F) | 109.5
N(3A)-C(29A)-H(29D) 1095
N(3A)-C(29A)-H(29E) 1095
H(29D)-C(29A)-H(29E) | 109.5
N(3A)-C(29A)-H(29F) 109.5
H(29D)-C(29A)-H(29F) | 109.5
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H(29E)-C(29A)-H(29F) | 109.5
N(3A)-C(30A)-H(30D) 109.5
N(3A)-C(30A)-H(30E) 109.5
H(30D)-C(30A)-H(30E) | 109.5
N(3A)-C(30A)-H(30F) 109.5
H(30D)-C(30A)-H(30F) | 109.5
H(30E)-C(30A)-H(30F) | 109.5

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2858. The anisotropic

displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h2 a*2Ul + ... + 2 hka* b* U1?]

Ull U22 U33 U23 U13 U12
B(1) 46(7) 56(11) 41(8) -24(8) 10(6) -18(7)
N(1) 22(4) 78(8) 54(6) -37(6) 9(4) -10(4)
N(2) 25(4) 123(10) 57(6) -62(7) 1(4) -3(5)
N(3) 31(6) 108(12) 145(11) -45(9) 22(6) 0(6)
c(1) 46(6) 86(11) 69(8) -52(8) -1(6) -14(7)
C(2) 15(5) 95(10) 48(7) -45(7) 13(5) -20(6)
C(3) 42(6) 66(10) 81(9) -44(8) -18(6) -8(6)
C(4) 38(6) 165(15) 83(10) -80(11) 0(6) -6(8)
C(5) 52(7) 124(13) 76(10) -44(10) -13(7) -12(8)
C(6) 38(6) 82(11) 93(10) -60(9) -11(7) 12(7)
c(7) 34(6) 48(9) 80(9) -31(8) 2(6) -13(6)
C(8) 56(7) 112(14) 95(11) -75(10) 4(8) -10(8)
C(9) 44(7) 161(17) 90(11) -84(12) 28(7) -25(8)
C(10) 49(6) 104(12) 51(8) -39(8) 11(6) -29(7)
C(11) 43(6) 103(11) 53(7) -31(8) -11(5) -4(7)
C(12) 40(5) 108(11) 58(8) -45(8) 7(5) -19(6)
c(21) 38(5) 127(12) 47(7) -58(8) -1(5) -6(6)
C(22) 21(5) 110(11) 71(8) -40(8) -4(5) -25(6)
C(23) 32(6) 111(13) 75(9) -15(9) -16(6) -19(7)
C(24) 42(7) 100(13) 81(10) -42(9) 8(6) -1(7)
C(25) 37(6) 145(14) 87(10) -71(10) 1(6) -5(7)
C(26) 38(5) 82(10) 53(7) -32(7) -24(5) 6(6)
C(27) 62(7) 160(15) 92(10) -89(11) -5(7) -15(8)
C(28) 37(6) 161(14) 108(10) -101(10) 12(6) -21(7)
C(29) 33(7) 99(14) 163(15) -52(12) 29(7) -17(7)
C(30) 16(5) 166(16) 129(12) -1(11) -17(6) -20(7)
B(1A)  41(7) 97(14) 70(10) -40(10) -24(7) -3(8)
N(LA)  26(4) 120(9) 98(8) -90(7) 2(4) -4(5)
N(2A)  32(4) 90(9) 80(7) -65(7) -3(4) -16(5)
N@BA)  42(5) 130(11) 91(8) -76(8) -6(5) -23(6)
C(1A)  35(6) 101(11) 75(8) -62(8) -12(5) 0(6)
C(2A)  26(5) 131(13) 61(8) -60(8) -4(5) -8(6)
C(3A)  30(5) 83(10) 62(7) -39(7) -7(5) -14(6)
C(4A)  35(6) 123(12) 75(8) -59(9) -20(6) -1(7)
C(5A)  42(6) 126(12) 71(8) -72(9) 6(5) -14(7)
C(6A)  31(5) 129(12) 81(9) -76(9) -5(5) -15(6)
C(7TA)  35(6) 147(13) 69(8) -84(9) -5(5) -13(7)
C(8A)  23(5) 122(13) 132(12) -76(11) -23(6) -5(7)
C(9A)  20(5) 126(13) 117(11) -85(10) -12(6) 2(6)
C(10A)  6(4) 142(12) 79(8) -70(8) 6(4) -14(6)
C(11A)  34(6) 187(16) 166(13) -149(13) -24(7) 11(8)
C(12A)  14(5) 167(14) 83(8) -86(9) 7(5) -2(6)
C(21A)  32(5) 75(10) 50(7) -37(7) -6(5) -13(6)
C(22A)  34(5) 123(13) 64(8) -43(9) -14(6) -8(7)
C(23A)  37(6) 105(12) 75(9) -55(8) -11(6) 8(7)
C(24A)  33(6) 136(14) 83(10) -74(10) -8(6) 4(7)
C(25A)  35(5) 162(14) 62(8) -75(9) 1(6) -27(8)
C(26A)  43(6) 108(12) 48(8) -23(8) 15(5) -37(7)
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C(27A)
C(28A)
C(29A)
C(30A)

98(9)
82(8)
61(7)
43(6)

105(12)
188(17)
134(13)
160(16)

66(9)
91(11)

80(9)
123(12)

-35(8)
-98(12)
-63(9)
-92(12)

-22(7)
-10(8)
-20(7)
-16(7)

-8(8)
-36(10)
-21(8)
-18(8)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)

for wa2858.
X y z U(eq)

H(4) 967 10642 290 106
H(5) -1363 11266 713 100
H(6) -2592 10641 2319 79
H(8) -2752 9543 3984 96
H(9) -1914 8056 5189 112
H(10) 429 7317 4850 80
H(11A) 2573 7190 4470 101
H(11B) 3826 6923 3681 101
H(11C) 2384 6379 4085 101
H(12A) 4163 9222 270 101
H(12B) 3214 10285 125 101
H(12C) 2717 9419 -63 101
H(23) 7893 8138 1761 94
H(25) 6648 6372 762 102
H(27A) 4955 9564 2103 138
H(27B) 6270 9050 2599 138
H(27C) 4750 8623 3165 138
H(28A) 3708 7211 536 133
H(28B) 3000 6715 1688 133
H(28C) 4186 6053 1205 133
H(29A) 8960 5432 1234 163
H(29B) 10219 6008 349 163
H(29C) 8661 6188 178 163
H(30A) 10021 7896 1003 186
H(30B) 10927 6845 1030 186
H(30C) 9771 6857 1984 186
H(4A) 4036 4272 6062 84
H(5A) 2563 3573 5622 85
H(6A) 164 4023 5864 82
H(8A) -1935 5069 6460 99
H(9A) -2779 6251 7115 92
H(10A) -1363 6998 7513 83
H(11D) 409 8196 7038 154
H(11E) 1511 7831 7720 154
H(11F) 15 7353 8146 154
H(12D) 5087 4699 6886 120
H(12E) 5390 5813 6728 120
H(12F) 5303 5620 5813 120
H(23A) 5966 9102 5927 82
H(25A) 5234 7237 8859 90
H(27D) 4932 8929 4874 134
H(27E) 3391 8521 5361 134
H(27F) 4711 7759 5147 134
H(28D) 2473 6297 9210 155
H(28E) 3964 5851 9492 155
H(28F) 3457 5487 8813 155
H(29D) 6090 8684 8880 123
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H(29E)
H(29F)
H(30D)
H(30E)
H(30F)

7739
7172
8032
8373
7013

8831
7729
9274
9672
10158

8452
8818
6147
6863
6412

123
123
143
143
143
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2858.

N(2)-B(1)-N(1)-C(1) 2.5(16)
C(21)-B(1)-N(1)-C(1) 175.0(10)
N(2)-B(1)-N(1)-C(11) -177.7(10)
C(21)-B(1)-N(1)-C(11) -5.2(17)
N(1)-B(1)-N(2)-C(3) -3.0(16)
C(21)-B(1)-N(2)-C(3) -175.7(10)
N(1)-B(1)-N(2)-C(12) 179.3(10)
C(21)-B(1)-N(2)-C(12) 6.5(16)
B(1)-N(1)-C(1)-C(10) 179.8(10)
C(11)-N(1)-C(1)-C(10) 0.0(15)
B(1)-N(1)-C(1)-C(2) -3.8(15)
C(11)-N(1)-C(1)-C(2) 176.3(9)
C(10)-C(1)-C(2)-C(3) -177.7(10)
N(1)-C(1)-C(2)-C(3) 6.0(15)
C(10)-C(1)-C(2)-C(7) -3.1(16)
N(1)-C(1)-C(2)-C(7) -179.4(9)
C(7)-C(2)-C(3)-C(4) 6.0(15)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) -179.3(11)
C(7)-C(2)-C(3)-N(2) 178.6(10)
C(1)-C(2)-C(3)-N(2) -6.6(15)
B(1)-N(2)-C(3)-C(4) 177.6(11)
C(12)-N(2)-C(3)-C(4) -4.5(15)
B(1)-N(2)-C(3)-C(2) 5.0(15)
C(12)-N(2)-C(3)-C(2) -177.1(10)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) -6.9(17)
N(2)-C(3)-C(4)-C(5) -179.6(11)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) 5(2)
C(4)-C(5)-C(6)-C(7) -3(2)
C(5)-C(6)-C(7)-C(8) 178.0(12)
C(5)-C(6)-C(7)-C(2) 1.9(18)
C(3)-C(2)-C(7)-C(6) -3.6(16)
C(1)-C(2)-C(7)-C(6) -178.4(11)
C(3)-C(2)-C(7)-C(8) -179.6(10)
C(1)-C(2)-C(7)-C(8) 5.6(16)
C(6)-C(7)-C(8)-C(9) 176.3(12)
C(2)-C(7)-C(8)-C(9) -7.6(18)
C(7)-C(8)-C(9)-C(10) 7.2(19)
C(2)-C(1)-C(10)-C(9) 2.5(16)
N(1)-C(1)-C(10)-C(9) 178.8(10)
C(8)-C(9)-C(10)-C(1) -4.5(18)
N(2)-B(1)-C(21)-C(22) 97.9(13)
N(1)-B(1)-C(21)-C(22) -74.8(16)
N(2)-B(1)-C(21)-C(26) -83.9(15)
N(1)-B(1)-C(21)-C(26) 103.4(13)
C(26)-C(21)-C(22)-C(23) 7.5(17)
B(1)-C(21)-C(22)-C(23) -174.3(11)
C(26)-C(21)-C(22)-C(27) -179.9(10)
B(1)-C(21)-C(22)-C(27) -1.7(17)
C(21)-C(22)-C(23)-C(24) -7.9(18)
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C(27)-C(22)-C(23)-C(24) 179.5(11)
C(22)-C(23)-C(24)-C(25) 5.5(19)
C(22)-C(23)-C(24)-N(3) 179.5(11)
C(29)-N(3)-C(24)-C(23) 169.5(13)
C(30)-N(3)-C(24)-C(23) 15.9(18)
C(29)-N(3)-C(24)-C(25) -16.8(19)
C(30)-N(3)-C(24)-C(25) -170.3(12)
C(23)-C(24)-C(25)-C(26) -3(2)
N(3)-C(24)-C(25)-C(26) -176.7(12)
C(24)-C(25)-C(26)-C(21) 2.9(18)
C(24)-C(25)-C(26)-C(28) -179.8(11)
C(22)-C(21)-C(26)-C(25) -5.0(16)
B(1)-C(21)-C(26)-C(25) 176.7(11)
C(22)-C(21)-C(26)-C(28) 177.8(10)
B(1)-C(21)-C(26)-C(28) -0.5(16)
N(2A)-B(LA)-N(1A)-C(1A) -10.4(17)
C(21A)-B(1A)-N(1A)-C(1A) 175.3(10)
N(2A)-B(LA)-N(1A)-C(11A) 178.4(11)
C(21A)-B(1A)-N(1A)-C(11A) 4.1(17)
N(LA)-B(1A)-N(2A)-C(3A) 13.3(17)
C(21A)-B(1A)-N(2A)-C(3A) -172.9(11)
N(1A)-B(LA)-N(2A)-C(12A) -176.0(10)
C(21A)-B(1A)-N(2A)-C(12A) -2.2(18)
C(11A)-N(1A)-C(1A)-C(2A) 178.4(12)
B(1A)-N(1A)-C(1A)-C(2A) 6.9(17)
C(11A)-N(1A)-C(LA)-C(10A) -8.2(17)
B(1A)-N(LA)-C(1A)-C(10A) -179.7(11)
C(10A)-C(1A)-C(2A)-C(7A) 6.2(18)
N(1A)-C(LA)-C(2A)-C(7A) 179.8(11)
C(10A)-C(1A)-C(2A)-C(3A) -179.1(10)
N(LA)-C(1A)-C(2A)-C(3A) -5.4(17)
B(1A)-N(2A)-C(3A)-C(4A) 177.9(12)
C(12A)-N(2A)-C(3A)-C(4A) 7.2(16)
B(1A)-N(2A)-C(3A)-C(2A) -11.9(16)
C(12A)-N(2A)-C(3A)-C(2A) 177.3(10)
C(1A)-C(2A)-C(3A)-N(2A) 7.6(16)
C(7A)-C(2A)-C(3A)-N(2A) -177.3(10)
C(LA)-C(2A)-C(3A)-C(4A) 178.4(11)
C(7A)-C(2A)-C(3A)-C(4A) -6.5(15)
N(2A)-C(3A)-C(4A)-C(5A) 178.6(11)
C(2A)-C(3A)-C(4A)-C(5A) 8.4(17)
C(3A)-C(4A)-C(5A)-C(6A) -5.1(18)
C(4A)-C(5A)-C(6A)-C(7A) -0.3(18)
C(5A)-C(6A)-C(TA)-C(2A) 1.9(18)
C(5A)-C(6A)-C(7A)-C(8A) -179.3(11)
C(LA)-C(2A)-C(7TA)-C(6A) 176.4(12)
C(3A)-C(2A)-C(TA)-C(6A) 1.6(16)
C(LA)-C(2A)-C(TA)-C(8A) -2.5(17)
C(3A)-C(2A)-C(7TA)-C(8A) -177.3(11)
C(6A)-C(7A)-C(8A)-C(9A) 180.0(13)
C(2A)-C(7A)-C(8A)-C(9A) -1.1(18)
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C(7A)-C(8A)-C(9A)-C(10A) 1(2)
C(8A)-C(9A)-C(10A)-C(1A) 3(2)
C(2A)-C(1A)-C(10A)-C(9A) -6.4(17)
N(1A)-C(LA)-C(10A)-C(9A) -179.9(11)
N(2A)-B(1A)-C(21A)-C(26A) -94.1(15)
N(1A)-B(LA)-C(21A)-C(26A) 79.7(15)
N(2A)-B(1A)-C(21A)-C(22A) 84.3(15)
N(1A)-B(LA)-C(21A)-C(22A) -101.9(13)
C(26A)-C(21A)-C(22A)-C(23A) 1.7(15)
B(1A)-C(21A)-C(22A)-C(23A) -176.8(10)
C(26A)-C(21A)-C(22A)-C(27A) -178.2(10)
B(1A)-C(21A)-C(22A)-C(27A) 3.2(15)
C(21A)-C(22A)-C(23A)-C(24A) 1.9(16)
C(27A)-C(22A)-C(23A)-C(24A) -178.1(10)
C(30A)-N(3A)-C(24A)-C(25A) 175.5(11)
C(29A)-N(3A)-C(24A)-C(25A) -4.7(16)
C(30A)-N(3A)-C(24A)-C(23A) -4.7(16)
C(29A)-N(3A)-C(24A)-C(23A) 175.1(9)
C(22A)-C(23A)-C(24A)-C(25A) -3.7(16)
C(22A)-C(23A)-C(24A)-N(3A) 176.5(10)
N(3A)-C(24A)-C(25A)-C(26A) -178.4(10)
C(23A)-C(24A)-C(25A)-C(26A) 1.8(16)
C(22A)-C(21A)-C(26A)-C(25A) -3.8(16)
B(1A)-C(21A)-C(26A)-C(25A) 174.7(11)
C(22A)-C(21A)-C(26A)-C(28A) -179.5(10)
B(1A)-C(21A)-C(26A)-C(28A) 1.1(17)
C(24A)-C(25A)-C(26A)-C(21A) 2.0(18)
C(24A)-C(25A)-C(26A)-C(28A) 177.9(10)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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7.4.13 Struktur von 12

Abbildung A99: Struktur von 12.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2465.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2465

C28 H42 B2 N4
456.27

173(2) K
0.71073 A
Monoclinic

P 21/n

a=11.1648(6) A o= 90°.
B=99.810(4)°.
¢ =17.7975(10) A v =90°.

b =14.6132(10) A

2861.3(3) A3

4

1.059 Mg/m3

0.061 mm-!

992

0.180 x 0.130 x 0.070 mm3
3.347 to 25.631°.

-13<=h<=12, -17<=k<=17, -21<=I<=21

20676

5367 [R(int) = 0.0496]

99.8 %

Semi-empirical from equivalents
1.000 and 0.656

Full-matrix least-squares on F2
5367 /0/ 342

1.024

R1 = 0.0558, wR2 = 0.1388
R1=0.0768, wR2 = 0.1491
n/a

0.247 and -0.210 e. A3
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)
for wa2465. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized Ui tensor.

X y z U(eq)
B(1) 2187(2) 6431(1) 6097(1) 31(1)
B(2) 3213(2) 5987(1) 7839(1) 28(1)
C() 3590(2) 6777(1) 6140(1) 29(1)
C(2) 4579(2) 6619(1) 6773(1) 29(1)
C(3) 4446(2) 6177(1) 7490(1) 30(1)
C(4) 5497(2) 5999(1) 8000(1) 43(1)
C(5) 6670(2) 6251(2) 7894(2) 58(1)
C(6) 6797(2) 6728(2) 7256(2) 56(1)
C(7) 5784(2) 6917(1) 6689(1) 41(1)
C(8) 5978(2) 7403(1) 6030(2) 50(1)
C(9) 5042(2) 7568(1) 5454(1) 48(1)
C(10) 3876(2) 7246(1) 5513(1) 39(1)
N(11) 1444(2) 6086(1) 4618(1) 37(1)
N(12) 616(2) 7282(1) 5013(1) 40(1)
C(11) 1419(2) 6599(1) 5248(1) 33(1)
C(12) 669(2) 6442(1) 4000(1) 47(1)
C(13) 157(2) 7188(1) 4240(1) 48(1)
C(14) 2215(2) 5266(1) 4588(1) 42(1)
C(15) 3068(3) 5409(2) 4015(2) 70(1)
C(16) 1426(2) 4425(2) 4418(2) 55(1)
C(@7) 325(2) 8051(1) 5495(1) 52(1)
C(18) 1142(3) 8856(2) 5416(2) 73(1)
C(19) -1007(3) 8304(2) 5297(2) 66(1)
N(21) 2797(1) 4212(1) 7396(1) 27(1)
N(22) 1560(1) 4814(1) 8056(1) 26(1)
C(21) 2534(2) 5009(1) 7725(1) 24(1)
C(22) 2005(2) 3528(1) 7537(1) 32(1)
C(23) 1226(2) 3903(1) 7945(1) 31(1)
C(24) 3792(2) 4073(1) 6950(1) 32(1)
C(25) 3325(2) 3524(1) 6231(1) 48(1)
C(26) 4870(2) 3619(2) 7446(1) 49(1)
C(27) 925(2) 5497(1) 8456(1) 35(1)
C(28) 404(5) 5078(2) 9097(2) 59(1)
C(29) -66(3) 5957(2) 7860(2) 46(1)
C(28) -380(20) 5490(20) 8250(20) 120(15)
C(29) 1310(30) 5183(10) 9401(11) 65(7)

Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2465.

B(1)-C(11) 1.624(3)
B(1)-C(1) 1.636(3)
B(1)-H(1A) 1.13(2)
B(1)-H(1B) 1.17(2)
B(2)-C(21) 1.614(2)
B(2)-C(3) 1.628(3)
B(2)-H(2A) 1.13(2)
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B(2)-H(2B) 1.17(2)
C(1)-C(10) 1.393(3)
C(1)-C(2) 1.455(3)
C(2)-C(7) 1.445(3)
C(2)-C(3) 1.461(3)
C(3)-C(4) 1.380(3)
C(4)-C(5) 1.404(3)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.361(4)
C(5)-H(5) 0.9500
C(6)-C(7) 1.408(3)
C(6)-H(6) 0.9500
C(7)-C(8) 1.419(3)
C(8)-C(9) 1.355(4)
C(8)-H(8) 0.9500
C(9)-C(10) 1.405(3)
C(9)-H(9) 0.9500
C(10)-H(10) 0.9500
N(11)-C(11) 1.353(2)
N(11)-C(12) 1.380(3)
N(11)-C(14) 1.481(3)
N(12)-C(11) 1.359(3)
N(12)-C(13) 1.389(3)
N(12)-C(17) 1.484(3)
C(12)-C(13) 1.335(3)
C(12)-H(12) 0.9500
C(13)-H(13) 0.9500
C(14)-C(16) 1.512(3)
C(14)-C(15) 1.524(3)
C(14)-H(14) 1.0000
C(15)-H(15A) 0.9800
C(15)-H(15B) 0.9800
C(15)-H(15C) 0.9800
C(16)-H(16A) 0.9800
C(16)-H(16B) 0.9800
C(16)-H(16C) 0.9800
C(17)-C(18) 1.509(4)
C(17)-C(19) 1.515(4)
C(17)-H(17) 1.0000
C(18)-H(18A) 0.9800
C(18)-H(18B) 0.9800
C(18)-H(18C) 0.9800
C(19)-H(19A) 0.9800
C(19)-H(19B) 0.9800
C(19)-H(19C) 0.9800
N(21)-C(21) 1.359(2)
N(21)-C(22) 1.386(2)
N(21)-C(24) 1.484(2)
N(22)-C(21) 1.353(2)
N(22)-C(23) 1.387(2)
N(22)-C(27) 1.476(2)
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C(22)-C(23) 1.340(3)
C(22)-H(22) 0.9500
C(23)-H(23) 0.9500
C(24)-C(26) 1.518(3)
C(24)-C(25) 1.525(3)
C(24)-H(24) 1.0000
C(25)-H(25A) 0.9800
C(25)-H(25B) 0.9800
C(25)-H(25C) 0.9800
C(26)-H(26A) 0.9800
C(26)-H(26B) 0.9800
C(26)-H(26C) 0.9800
C(27)-C(28) 1.44(2)
C(27)-C(28) 1.498(3)
C(27)-C(29) 1.549(4)
C(27)-C(29) 1.727(19)
C(27)-H(27) 1.0000
C(27)-H(27) 1.0000
C(28)-H(28A) 0.9800
C(28)-H(28B) 0.9800
C(28)-H(28C) 0.9800
C(29)-H(29A) 0.9800
C(29)-H(29B) 0.9800
C(29)-H(29C) 0.9800
C(28))-H(28D) 0.9800
C(28))-H(28E) 0.9800
C(28))-H(28F) 0.9800
C(29)-H(29D) 0.9800
C(29)-H(29E) 0.9800
C(29)-H(29F) 0.9800
C(11)-B(1)-C(1) 110.25(15)
C(11)-B(1)-H(1A) 105.1(11)
C(1)-B(1)-H(1A) 111.8(11)
C(11)-B(1)-H(1B) 105.6(11)
C(1)-B(1)-H(1B) 112.6(11)
H(1A)-B(1)-H(1B) 111.0(15)
C(21)-B(2)-C(3) 120.82(14)
C(21)-B(2)-H(2A) 107.0(11)
C(3)-B(2)-H(2A) 113.0(11)
C(21)-B(2)-H(2B) 101.2(11)
C(3)-B(2)-H(2B) 105.8(11)
H(2A)-B(2)-H(2B) 107.6(15)
C(10)-C(1)-C(2) 116.82(17)
C(10)-C(1)-B(1) 117.59(17)
C(2)-C(1)-B(1) 125.57(15)
C(7)-C(2)-C(1) 118.01(17)
C(7)-C(2)-C(3) 117.23(18)
C(1)-C(2)-C(3) 124.76(16)
C(4)-C(3)-C(2) 117.18(17)
C(4)-C(3)-B(2) 113.37(16)
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C(2)-C(3)-B(2) 128.82(16)
C(3)-C(4)-C(5) 124.7(2)
C(3)-C(4)-H(4) 1176
C(5)-C(4)-H(4) 1176
C(6)-C(5)-C(4) 118.6(2)
C(6)-C(5)-H(5) 120.7
C(4)-C(5)-H(5) 120.7
C(5)-C(6)-C(7) 120.9(2)
C(5)-C(6)-H(6) 119.6
C(7)-C(6)-H(6) 119.6
C(6)-C(7)-C(8) 118.2(2)
C(6)-C(7)-C(2) 121.0(2)
C(8)-C(7)-C(2) 120.7(2)
C(9)-C(8)-C(7) 120.5(2)
C(9)-C(8)-H(8) 119.7
C(7)-C(8)-H(8) 119.7
C(8)-C(9)-C(10) 119.25(19)
C(8)-C(9)-H(9) 1204
C(10)-C(9)-H(9) 1204
C(1)-C(10)-C(9) 124.5(2)
C(1)-C(10)-H(10) 117.7
C(9)-C(10)-H(10) 117.7
C(11)-N(11)-C(12) 110.63(17)
C(11)-N(11)-C(14) 124.86(16)
C(12)-N(11)-C(14) 124.50(16)
C(11)-N(12)-C(13) 110.16(16)
C(11)-N(12)-C(17) 125.15(16)
C(13)-N(12)-C(17) 124.58(17)
N(11)-C(11)-N(12) 104.93(16)
N(11)-C(11)-B(1) 127.22(17)
N(12)-C(11)-B(1) 127.85(16)
C(13)-C(12)-N(11) 107.27(17)
C(13)-C(12)-H(12) 126.4
N(11)-C(12)-H(12) 126.4
C(12)-C(13)-N(12) 107.00(19)
C(12)-C(13)-H(13) 1265
N(12)-C(13)-H(13) 1265
N(11)-C(14)-C(16) 109.99(18)
N(11)-C(14)-C(15) 110.23(18)
C(16)-C(14)-C(15) 112.70(19)
N(11)-C(14)-H(14) 107.9
C(16)-C(14)-H(14) 107.9
C(15)-C(14)-H(14) 107.9
C(14)-C(15)-H(15A) 109.5
C(14)-C(15)-H(15B) 109.5
H(15A)-C(15)-H(15B) 109.5
C(14)-C(15)-H(15C) 109.5
H(15A)-C(15)-H(15C) 109.5
H(15B)-C(15)-H(15C) 109.5
C(14)-C(16)-H(16A) 109.5
C(14)-C(16)-H(16B) 109.5
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H(16A)-C(16)-H(16B) 109.5
C(14)-C(16)-H(16C) 109.5
H(16A)-C(16)-H(16C) 109.5
H(16B)-C(16)-H(16C) 109.5
N(12)-C(17)-C(18) 110.0(2)
N(12)-C(17)-C(19) 110.7(2)
C(18)-C(17)-C(19) 111.90(19)
N(12)-C(17)-H(17) 108.0
C(18)-C(17)-H(17) 108.0
C(19)-C(17)-H(17) 108.0
C(17)-C(18)-H(18A) 109.5
C(17)-C(18)-H(18B) 109.5
H(18A)-C(18)-H(18B) 109.5
C(17)-C(18)-H(18C) 109.5
H(18A)-C(18)-H(18C) 109.5
H(18B)-C(18)-H(18C) 109.5
C(17)-C(19)-H(19A) 109.5
C(17)-C(19)-H(19B) 109.5
H(19A)-C(19)-H(19B) 109.5
C(17)-C(19)-H(19C) 109.5
H(19A)-C(19)-H(19C) 109.5
H(19B)-C(19)-H(19C) 109.5
C(21)-N(21)-C(22) 110.37(14)
C(21)-N(21)-C(24) 125.74(14)
C(22)-N(21)-C(24) 123.89(14)
C(21)-N(22)-C(23) 110.90(14)
C(21)-N(22)-C(27) 123.72(13)
C(23)-N(22)-C(27) 125.35(15)
N(22)-C(21)-N(21) 104.81(13)
N(22)-C(21)-B(2) 121.79(14)
N(21)-C(21)-B(2) 133.04(15)
C(23)-C(22)-N(21) 107.29(15)
C(23)-C(22)-H(22) 126.4
N(21)-C(22)-H(22) 126.4
C(22)-C(23)-N(22) 106.62(15)
C(22)-C(23)-H(23) 126.7
N(22)-C(23)-H(23) 126.7
N(21)-C(24)-C(26) 109.88(15)
N(21)-C(24)-C(25) 109.93(17)
C(26)-C(24)-C(25) 112.48(17)
N(21)-C(24)-H(24) 108.1
C(26)-C(24)-H(24) 108.1
C(25)-C(24)-H(24) 108.1
C(24)-C(25)-H(25A) 109.5
C(24)-C(25)-H(25B) 109.5
H(25A)-C(25)-H(25B) 109.5
C(24)-C(25)-H(25C) 109.5
H(25A)-C(25)-H(25C) 109.5
H(25B)-C(25)-H(25C) 109.5
C(24)-C(26)-H(26A) 109.5
C(24)-C(26)-H(26B) 109.5
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H(26A)-C(26)-H(26B) 109.5
C(24)-C(26)-H(26C) 109.5
H(26A)-C(26)-H(26C) 109.5
H(26B)-C(26)-H(26C) 109.5
C(28)-C(27)-N(22) 114.7(9)
N(22)-C(27)-C(28) 111.83(18)
N(22)-C(27)-C(29) 108.04(17)
C(28)-C(27)-C(29) 112.0(3)
C(28)-C(27)-C(29) 108.8(17)
N(22)-C(27)-C(29) 103.2(5)
N(22)-C(27)-H(27) 108.3
C(28)-C(27)-H(27) 108.3
C(29)-C(27)-H(27) 108.3
C(28)-C(27)-H(27) 110.0
N(22)-C(27)-H(27) 110.0
C(29)-C(27)-H(27) 110.0
C(27)-C(28)-H(28A) 109.5
C(27)-C(28)-H(28B) 109.5
H(28A)-C(28)-H(28B) 109.5
C(27)-C(28)-H(28C) 109.5
H(28A)-C(28)-H(28C) 109.5
H(28B)-C(28)-H(28C) 109.5
C(27)-C(29)-H(29A) 109.5
C(27)-C(29)-H(29B) 109.5
H(29A)-C(29)-H(29B) 109.5
C(27)-C(29)-H(29C) 109.5
H(29A)-C(29)-H(29C) 109.5
H(29B)-C(29)-H(29C) 109.5
C(27)-C(28))-H(28D) 109.5
C(27)-C(28')-H(28E) 109.5
H(28D)-C(28')-H(28E) 109.5
C(27)-C(28)-H(28F) 109.5
H(28D)-C(28')-H(28F) 109.5
H(28E)-C(28')-H(28F) 109.5
C(27)-C(29)-H(29D) 109.5
C(27)-C(29)-H(29E) 109.5
H(29D)-C(29)-H(29E) 109.5
C(27)-C(29)-H(29F) 109.5
H(29D)-C(29')-H(29F) 109.5
H(29E)-C(29')-H(29F) 109.5

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2465. The anisotropic

displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h2 a*2Ul + ... + 2 hka* b* U1?]

Ull U22 U33 U23 U13 U12
B(1) 39(1) 30(1) 25(1) 2(1) 6(1) -5(1)
B(2) 38(1) 22(1) 25(1) -2(1) 8(1) -2(1)
C(1) 39(1) 20(1) 32(1) -4(1) 15(1) -1(1)
C(2) 31(1) 19(1) 40(1) -5(1) 15(1) 0(1)
C(3) 32(1) 21(1) 35(1) -5(1) 5(1) 1(1)
C(4) 39(1) 44(1) 45(1) 0(1) 2(1) 3(1)
C(5) 32(1) 67(2) 70(2) 0(1) -2(1) 6(1)
C(6) 27(1) 57(1) 88(2) -5(1) 16(1) -2(1)
c(7) 35(1) 29(1) 64(1) -5(1) 23(1) 1(1)
C(8) 44(1) 37(1) 77(2) 0(1) 38(1) -3(1)
C(9) 64(2) 32(1) 59(1) 2(1) 42(1) -5(1)
C(10) 55(1) 28(1) 37(2) -1(1) 18(1) -4(1)
N(11) 51(1) 32(1) 28(1) -2(1) 5(1) -6(1)
N(12) 59(1) 30(1) 26(1) 1(1) 1(1) 2(1)
C(11) 45(1) 26(1) 29(1) 0(1) 6(1) 7(1)
C(12) 71(2) 44(1) 24(1) -1(1) -4(1) -6(1)
C(13) 72(2) 41(1) 27(1) 3(1) -4(1) 2(1)
C(14) 54(1) 37(1) 37(1) 7(1) 12(1) -2(1)
C(15) 87(2) 56(1) 78(2) -15(1) 44(2) -8(1)
C(16) 70(2) 35(1) 59(1) -7(1) 10(1) 7(1)
C(17) 86(2) 36(1) 30(1) -2(1) 0(1) 18(1)
C(18) 67(2) 45(1) 98(2) -32(1) -13(2) 5(1)
C(19) 78(2) 56(1) 71(2) -2(1) 28(2) 4(2)
N(21) 35(1) 20(1) 28(1) 0(1) 8(1) 2(1)
N(22) 30(1) 21(1) 28(1) 1(1) 7(1) 2(1)
C(21) 28(1) 21(1) 21(1) 2(1) 3(1) 3(1)
C(22) 43(1) 19(1) 33(1) 0(1) 8(1) -2(1)
C(23) 36(1) 21(1) 36(1) 2(1) 8(1) -3(1)
C(24) 43(1) 25(1) 32(1) -1(1) 16(1) 4(2)
C(25) 72(2) 38(1) 38(1) -8(1) 22(1) -3(1)
C(26) 47(2) 51(1) 53(1) 6(1) 21(1) 18(1)
C(27) 39(1) 26(1) 46(1) -3(1) 19(1) 2(1)
C(28) 89(4) 44(2) 58(2) 5(1) 49(2) 7(2)
C(29) 33(2) 40(2) 65(2) 0(1) 11(1) 9(1)
C(28)  57(12) 130(20) 170(30) -60(20) 3(15) 46(14)
C(29)  105(17) 37(7) 65(10) -2(6) 54(12) 22(9)

Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)

for wa24605.

X y z U(eq)
H(1A) 2135(19) 5667(14) 6196(12) 38(5)
H(1B) 1670(20) 6836(14) 6510(12) 43(6)
H(2A) 2500(20) 6529(14) 7676(12) 40(5)
H(2B) 3500(20) 6008(15) 8502(13) 50(6)
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H(4)
H(5)
H(6)
H(8)
H(9)
H(10)
H(12)
H(13)
H(14)
H(15A)
H(15B)
H(15C)
H(16A)
H(16B)
H(16C)
H(17)
H(18A)
H(18B)
H(18C)
H(19A)
H(19B)
H(19C)
H(22)
H(23)
H(24)
H(25A)
H(25B)
H(25C)
H(26A)
H(26B)
H(26C)
H(27)
H(27")
H(28A)
H(28B)
H(28C)
H(29A)
H(29B)
H(29C)
H(28D)
H(28E)
H(28F)
H(29D)
H(29E)
H(29F)

5421
7361
7579
6770
5173
3239
526
-413
2725
3572
2588
3590
1943
933
891
490
944
1992
1019
-1181
-1196
-1506
2012
573
4057
3986
3031
2658
5523
5162
4620
1525
1242

-180
1060
-500

317
-640
-728
-608
-688
2201

957
1007

5684
6091
6936
7614
7897
7356
6200
7580
5185
4863
5517
5939
3886
4343
4501
7846
9361
8676
9054
8813
8489
7775
2909
3603
4687
3435
2927
3858
3529
4010
3025
5976
6124
5551
4600
4809
6415
6256
5493
5957
5609
4884
5188
5616
4566

8457
8260
7191
5993
5015
5096
3497
3941
5103
4001
3508
4167
4400
4819
3925
6039
5737
5579
4883
5621
4761
5382
7375
8123
6793
5939
6372
5918
7149
7887
7623
8673
8378
9348
8896
9467
8114
7469
7622
8539
7702
8366
9548
9720
9471

52
69
68
59
57
46
57
58
51
105
105
105
82
82
82
62
109
109
109
99
99
99
38
37
39
72
72
72
73
73
73
42
42
89
89
89
69
69
69
181
181
181
97
97
97
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2465.

C(11)-B(1)-C(1)-C(10) 7.6(2)
C(11)-B(1)-C(1)-C(2) -170.89(15)
C(10)-C(1)-C(2)-C(7) -3.0(2)
B(1)-C(1)-C(2)-C(7) 175.55(16)
C(10)-C(1)-C(2)-C(3) 177.17(15)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) -4.3(3)
C(7)-C(2)-C(3)-C(4) -6.1(2)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 173.71(16)
C(7)-C(2)-C(3)-B(2) 164.10(16)
C(1)-C(2)-C(3)-B(2) -16.0(3)
C(21)-B(2)-C(3)-C(4) -93.0(2)
C(21)-B(2)-C(3)-C(2) 96.5(2)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) 3.23)
B(2)-C(3)-C(4)-C(5) -168.6(2)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) 2.0(4)
C(4)-C(5)-C(6)-C(7) -3.9(4)
C(5)-C(6)-C(7)-C(8) -178.9(2)
C(5)-C(6)-C(7)-C(2) 0.7(3)
C(1)-C(2)-C(7)-C(6) -175.41(18)
C(3)-C(2)-C(7)-C(6) 45(3)
C(1)-C(2)-C(7)-C(8) 41(2)
C(3)-C(2)-C(7)-C(8) -176.04(16)
C(6)-C(7)-C(8)-C(9) 177.2(2)
C(2)-C(7)-C(8)-C(9) -2.4(3)
C(7)-C(8)-C(9)-C(10) -0.5(3)
C(2)-C(1)-C(10)-C(9) 0.23)
B(1)-C(1)-C(10)-C(9) -178.43(17)
C(8)-C(9)-C(10)-C(1) 1.6(3)
C(12)-N(11)-C(11)-N(12) -0.1(2)
C(14)-N(11)-C(11)-N(12) 178.73(17)
C(12)-N(11)-C(11)-B(1) -179.98(19)
C(14)-N(11)-C(11)-B(1) -12(3)
C(13)-N(12)-C(11)-N(11) -0.3(2)
C(17)-N(12)-C(11)-N(11) -176.71(19)
C(13)-N(12)-C(11)-B(1) 179.62(19)
C(17)-N(12)-C(11)-B(1) 3.23)
C(1)-B(1)-C(11)-N(11) 78.1(2)
C(1)-B(1)-C(11)-N(12) -101.8(2)
C(11)-N(11)-C(12)-C(13) 0.4(3)
C(14)-N(11)-C(12)-C(13) -178.39(19)
N(11)-C(12)-C(13)-N(12) -0.6(3)
C(11)-N(12)-C(13)-C(12) 0.6(3)
C(17)-N(12)-C(13)-C(12) 177.0(2)
C(11)-N(11)-C(14)-C(16) 115.1(2)
C(12)-N(11)-C(14)-C(16) -66.3(3)
C(11)-N(11)-C(14)-C(15) -120.0(2)
C(12)-N(11)-C(14)-C(15) 58.6(3)
C(11)-N(12)-C(17)-C(18) 92.0(2)
C(13)-N(12)-C(17)-C(18) -83.9(3)
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C(11)-N(12)-C(17)-C(19) -143.9(2)
C(13)-N(12)-C(17)-C(19) 40.3(3)
C(23)-N(22)-C(21)-N(21) 0.78(18)
C(27)-N(22)-C(21)-N(21) -177.22(15)
C(23)-N(22)-C(21)-B(2) -173.21(15)
C(27)-N(22)-C(21)-B(2) 8.8(2)
C(22)-N(21)-C(21)-N(22) -1.18(18)
C(24)-N(21)-C(21)-N(22) 179.23(15)
C(22)-N(21)-C(21)-B(2) 171.83(17)
C(24)-N(21)-C(21)-B(2) -7.8(3)
C(3)-B(2)-C(21)-N(22) 175.11(15)
C(3)-B(2)-C(21)-N(21) 3.1(3)
C(21)-N(21)-C(22)-C(23) 12(2)
C(24)-N(21)-C(22)-C(23) -179.24(16)
N(21)-C(22)-C(23)-N(22) -0.6(2)
C(21)-N(22)-C(23)-C(22) -0.1(2)
C(27)-N(22)-C(23)-C(22) 177.86(16)
C(21)-N(21)-C(24)-C(26) 100.1(2)
C(22)-N(21)-C(24)-C(26) -79.5(2)
C(21)-N(21)-C(24)-C(25) -135.63(17)
C(22)-N(21)-C(24)-C(25) 44.8(2)
C(21)-N(22)-C(27)-C(28) 133(2)
C(23)-N(22)-C(27)-C(28) -45(2)
C(21)-N(22)-C(27)-C(28) -148.4(3)
C(23)-N(22)-C(27)-C(28) 33.93)
C(21)-N(22)-C(27)-C(29) 87.9(2)
C(23)-N(22)-C(27)-C(29) -89.8(2)
C(21)-N(22)-C(27)-C(29) -109.2(10)
C(23)-N(22)-C(27)-C(29) 73.1(10)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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7.4.14 Struktur von 19

Abbildung A100: Struktur von 19.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2683.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

Z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 68.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2683

C32H38B2 K20

538.44

220(2) K

1.54186 A

Monoclinic

P 21/n

a=13.5914(3) A a=90°.

b=12.2647(2) A B= 96.548(2)°.

c=18.8661(4) A vy =90°.
3124.36(11) A3

4

1.145 Mg/m3

2.828 mm-!

1144

0.339 x 0.252 x 0.205 mm?
4.248 to 74.862°.

-16<=h<=186, -14<=k<=7, -23<=|<=23
32209

6292 [R(int) = 0.0308]

99.8 %

Semi-empirical from equivalents
1.000 and 0.319

Full-matrix least-squares on F2
6292 /113/376

1.040

R1 =0.0450, wR2 = 0.1233

R1 =0.0600, wR2 = 0.1348

n/a

0.201 and -0.244 e.A-3
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)

for wa2683. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized Ui tensor.

X y z U(eq)
K(1) 953(1) 5853(1) 4411(1) 65(1)
K(2) 2730(1) 6863(1) 7467(1) 68(1)
B(1) 1791(2) 4672(2) 5809(1) 62(1)
B(2) 1796(2) 3885(2) 6638(1) 55(1)
C@) 1532(2) 3651(2) 5268(1) 66(1)
C(2) 974(2) 2860(2) 5595(1) 61(1)
C(3) 942(2) 3015(2) 6352(1) 58(1)
C(4) 279(2) 2369(2) 6662(1) 67(1)
C(5) -291(2) 1557(2) 6268(2) 80(1)
C(6) -185(2) 1355(2) 5574(2) 83(1)
C(7) 462(2) 1992(2) 5215(1) 72(1)
C(8) 633(3) 1850(2) 4493(2) 91(1)
C(©9) 1234(3) 2544(3) 4190(1) 96(1)
C(10) 1679(2) 3452(2) 4558(1) 85(1)
C(21) 2720(2) 5471(2) 5773(1) 66(1)
C(22) 2641(2) 6613(2) 5888(1) 73(2)
C(23) 3471(3) 7284(2) 5971(1) 86(1)
C(24) 4420(3) 6901(2) 5943(2) 94(1)
C(25) 4507(3) 5781(2) 5809(2) 90(1)
C(26) 3692(2) 5094(2) 5720(1) 76(1)
C(27) 1647(2) 7146(2) 5965(2) 98(1)
C(28) 5330(3) 7635(3) 6058(2) 132(2)
C(29) 3894(2) 3901(2) 5596(2) 87(2)
C(31) 1825(2) 4464(2) 7409(1) 52(1)
C(32) 2726(2) 4549(2) 7876(1) 53(1)
C(33) 2742(2) 5014(2) 8557(1) 56(1)
C(34) 1900(2) 5423(2) 8810(1) 60(1)
C(35) 1036(2) 5407(2) 8347(1) 62(1)
C(36) 984(2) 4952(2) 7666(1) 58(1)
C(37) 3714(2) 4226(2) 7644(1) 65(1)
C(38) 1924(2) 5867(2) 9558(1) 80(1)
C(39) 11(2) 5026(2) 7196(1) 73(1)
0(41) 2401(2) 6246(3) 3609(2) 144(1)
C(42) 2402(12) 6727(18) 2905(7) 198(6)
C(43) 3213(18) 7450(20) 2858(8) 228(7)
C(44) 3291(16) 8044(13) 3615(11) 243(8)
C(45) 3083(5) 6992(7) 3914(4) 226(3)
C(42) 2770(6) 5587(10) 3044(5) 185(4)
C(43) 3615(7) 6104(11) 2833(6) 215(5)
C(44" 3670(8) 7234(13) 3263(7) 213(5)

Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2683.

K(1)-O(41) 2.660(2)
K(1)-C(2)#1 3.057(2)
K(1)-C(10) 3.108(3)
K(1)-B(1) 3.110(2)
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K(1)-C(3)#1 3.1275(19)
K(1)-C(1) 3.200(2)
K(1)-C(4)#1 3.299(2)
K(1)-C(39)#1 3.340(2)
K(1)-C(21) 3.344(2)
K(1)-C(7)#1 3.390(2)
K(1)-C(45) 3.440(6)
K(1)-C(5)#1 3.503(3)
K(1)-H(1) 2.68(2)
K(2)-C(32) 2.9416(19)
K(2)-C(22) 2.983(2)
K(2)-B(2)#2 3.028(2)
K(2)-C(3)#2 3.0506(19)
K(2)-C(33) 3.0612(19)
K(2)-C(4)#2 3.064(2)
K(2)-C(23) 3.146(3)
K(2)-C(31) 3.187(2)
K(2)-C(31)#2 3.2498(19)
K(2)-C(36) 3.386(2)
K(2)-C(34) 3.387(2)
K(2)-C(32)#2 3.400(2)
B(1)-C(21) 1.606(4)
B(1)-C(1) 1.629(3)
B(1)-B(2) 1.837(3)
B(1)-H(1) 1.17(2)
B(2)-C(31) 1.616(3)
B(2)-C(3) 1.623(3)
B(2)-H(2) 1.17(2)
C(1)-C(10) 1.397(3)
C(1)-C(2) 1.416(3)
C(2)-C(7) 1.421(3)
C(2)-C(3) 1.445(3)
C(3)-C(4) 1.381(3)
C(4)-C(5) 1.418(3)
C(4)-H(4) 0.9400
C(5)-C(6) 1.357(4)
C(5)-H(5) 0.9400
C(6)-C(7) 1.406(4)
C(6)-H(6) 0.9400
C(7)-C(8) 1.418(4)
C(8)-C(9) 1.351(5)
C(8)-H(8) 0.9400
C(9)-C(10) 1.412(4)
C(9)-H(9) 0.9400
C(10)-H(10) 0.9400
C(21)-C(26) 1.414(4)
C(21)-C(22) 1.423(3)
C(22)-C(23) 1.390(4)
C(22)-C(27) 1.523(4)
C(23)-C(24) 1.380(4)
C(23)-H(23) 0.9400
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C(24)-C(25) 1.405(4)
C(24)-C(28) 1.524(4)
C(25)-C(26) 1.387(4)
C(25)-H(25) 0.9400
C(26)-C(29) 1.511(3)
C(27)-H(27A) 0.9700
C(27)-H(27B) 0.9700
C(27)-H(27C) 0.9700
C(28)-H(28A) 0.9700
C(28)-H(28B) 0.9700
C(28)-H(28C) 0.9700
C(29)-H(29A) 0.9700
C(29)-H(29B) 0.9700
C(29)-H(29C) 0.9700
C(31)-C(36) 1.423(3)
C(31)-C(32) 1.428(3)
C(32)-C(33) 1.404(3)
C(32)-C(37) 1.513(3)
C(33)-C(34) 1.383(3)
C(33)-H(33) 0.9400
C(34)-C(35) 1.382(3)
C(34)-C(38) 1.510(3)
C(35)-C(36) 1.395(3)
C(35)-H(35) 0.9400
C(36)-C(39) 1.509(3)
C(37)-H(37A) 0.9700
C(37)-H(37B) 0.9700
C(37)-H(37C) 0.9700
C(38)-H(38A) 0.9700
C(38)-H(38B) 0.9700
C(38)-H(38C) 0.9700
C(39)-H(39A) 0.9700
C(39)-H(39B) 0.9700
C(39)-H(39C) 0.9700
0(41)-C(45) 1.381(6)
0(41)-C(42) 1.455(11)
0(41)-C(42) 1.470(8)
C(42)-C(43) 1.425(14)
C(42)-H(42A) 0.9800
C(42)-H(42B) 0.9800
C(43)-C(44) 1.60(2)
C(43)-H(43A) 0.9800
C(43)-H(43B) 0.9800
C(44)-C(45) 1.449(13)
C(44)-H(44A) 0.9800
C(44)-H(44B) 0.9800
C(45)-C(44) 1.566(10)
C(45)-H(45A) 0.9800
C(45)-H(45B) 0.9800
C(45)-H(45C) 0.9800
C(45)-H(45D) 0.9800

295



C(42)-C(43) 1.409(10)
C(42)-H(42C) 0.9800
C(42))-H(42D) 0.9800
C(43)-C(44) 1.603(18)
C(43)-H(43C) 0.9800
C(43)-H(43D) 0.9800
C(44")-H(44C) 0.9800
C(44')-H(44D) 0.9800
0(41)-K(1)-C(2)#1 126.42(9)
0(41)-K(1)-C(10) 88.54(10)
C(2)#1-K(1)-C(10) 138.83(8)
0(41)-K(1)-B(1) 110.08(9)
C(2)#1-K(1)-B(1) 118.34(7)
C(10)-K(1)-B(1) 53.19(6)
O(41)-K(1)-C(3)#1 106.39(8)
C(2#1-K(1)-C(3)#1 26.99(5)
C(10)-K(1)-C(3)#1 134.26(7)
B(1)-K(1)-C(3)#1 143.10(7)
0(41)-K(1)-C(1) 106.55(9)
C(2)#1-K(1)-C(1) 126.81(6)
C(10)-K(1)-C(1) 25.54(6)
B(1)-K(1)-C(1) 29.88(6)
C(3)#1-K(1)-C(1) 138.52(7)
O(41)-K(1)-C(4)#1 83.56(8)
C(2)#1-K(1)-C(4Y#1 44.09(6)
C(10)-K(1)-C(4)#1 144.58(6)
B(1)-K(1)-C(4)#1 160.01(7)
C(3)#1-K(1)-C(4)#1 24.62(6)
C(1)-K(1)-C(4)#1 161.17(6)
O(41)-K(1)-C(39)#1 77.39(9)
C(2)#1-K(1)-C(39)#1 85.19(6)
C(10)-K(1)-C(39)#1 82.13(6)
B(1)-K(1)-C(39)#1 133.41(7)
C(3)#1-K(1)-C(39)#1 60.59(5)
C(1)-K(1)-C(39)#1 103.56(6)
C(4)#1-K(1)-C(39)#1 62.46(6)
0(41)-K(1)-C(21) 87.07(8)
C(2)#1-K(1)-C(21) 127.97(6)
C(10)-K(1)-C(21) 66.77(6)
B(1)-K(1)-C(21) 28.52(7)
C(3)#1-K(1)-C(21) 153.78(6)
C(1)-K(1)-C(21) 51.67(6)
C(4)#1-K(1)-C(21) 146.49(6)
C(39)#1-K(1)-C(21) 145.58(6)
0(41)-K(1)-C(7)#1 116.84(10)
C(2)#1-K(1)-C(7)#1 24.77(6)
C(10)-K(1)-C(7)#1 154.40(8)
B(1)-K(1)-C(7)#1 110.37(6)
C(3)#1-K(1)-C(7)#1 45.01(5)
C(1)-K(1)-C(7)#1 131.72(6)
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C(4)#1-K(1)-C(7)#1 49.64(6)
C(39)#1-K(1)-C(7)#1 105.53(6)
C(21)-K(1)-C(7)#1 108.90(5)
0(41)-K(1)-C(45) 21.71(14)
C(2)#1-K(1)-C(45) 122.46(14)
C(10)-K(1)-C(45) 98.08(15)
B(1)-K(1)-C(45) 100.46(13)
C(3)#1-K(1)-C(45) 111.67(13)
C(1)-K(1)-C(45) 108.30(14)
C(4)#1-K(1)-C(45) 87.04(13)
C(39)#1-K(1)-C(45) 98.00(13)
C(21)-K(1)-C(45) 73.31(12)
C(7)#1-K(1)-C(45) 104.80(15)
0(41)-K(1)-C(5)#1 78.68(10)
C(2)#1-K(1)-C(5)#1 49.17(7)
C(10)-K(1)-C(5)#1 163.20(7)
B(1)-K(1)-C(5)#1 141.85(7)
C(3)#1-K(1)-C(5)#1 42.77(6)
C(1)-K(1)-C(5)#1 171.14(6)
C(4)#1-K(1)-C(5)#1 23.82(6)
C(39)#1-K(1)-C(5)#1 84.44(6)
C(21)-K(1)-C(5)#1 122.68(6)
C(7)#1-K(1)-C(5)#1 40.65(7)
C(45)-K(1)-C(5)#1 73.83(14)
O(41)-K(1)-H(1) 129.8(5)
C(2)#1-K(1)-H(1) 96.7(5)
C(10)-K(1)-H(1) 68.5(5)
B(1)-K(1)-H(1) 21.7(5)
C(R)#1-K(1)-H(1) 121.8(5)
C(1)-K(1)-H(1) 43.0(5)
C(4)#1-K(1)-H(1) 139.5(5)
C(39)#1-K(1)-H(1) 137.2(5)
C(21)-K(1)-H(1) 43.2(5)
C(7)#1-K(1)-H(1) 90.9(5)
C(45)-K(1)-H(1) 115.9(5)
C(5)#1-K(1)-H(1) 128.2(5)
C(32)-K(2)-C(22) 99.32(6)
C(32)-K(2)-B(2)#2 130.58(6)
C(22)-K(2)-B(2)#2 128.53(7)
C(32)-K(2)-C(3)#2 105.91(5)
C(22)-K(2)-C(3)#2 136.94(7)
B(2)#2-K(2)-C(3)#2 30.97(6)
C(32)-K(2)-C(33) 26.96(5)
C(22)-K(2)-C(33) 126.27(6)
B(2)#2-K(2)-C(33) 104.33(6)
C(3)#2-K(2)-C(33) 83.97(5)
C(32)-K(2)-C(4)#2 94.75(6)
C(22)-K(2)-C(4)#2 119.27(8)
B(2)#2-K(2)-C(4)#2 54.32(7)
C(3)#2-K(2)-C(4)#2 26.10(6)
C(33)-K(2)-C(4)#2 81.56(6)
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C(32)-K(2)-C(23) 113.86(7)
C(22)-K(2)-C(23) 26.05(7)
B(2)#2-K(2)-C(23) 107.25(7)
C(3)#2-K(2)-C(23) 110.89(7)
C(33)-K(2)-C(23) 138.35(7)
C(4)#2-K(2)-C(23) 95.42(8)
C(32)-K(2)-C(31) 26.56(5)
C(22)-K(2)-C(31) 84.23(6)
B(2)#2-K(2)-C(31) 146.31(6)
C(3)#2-K(2)-C(31) 130.29(5)
C(33)-K(2)-C(31) 46.45(5)
C(4)#2-K(2)-C(31) 121.27(6)
C(23)-K(2)-C(31) 106.43(6)
C(32)-K(2)-C(31)#2 159.08(5)
C(22)-K(2)-C(31)#2 99.12(6)
B(2)#2-K(2)-C(31)#2 29.56(5)
C(3)#2-K(2)-C(3L)#2 53.35(5)
C(33)-K(2)-C(31)#2 133.81(5)
C(4)#2-K(2)-C(31)#2 67.50(6)
C(23)-K(2)-C(31)#2 80.06(6)
C(31)-K(2)-C(31)#2 167.61(3)
C(32)-K(2)-C(36) 44.01(5)
C(22)-K(2)-C(36) 95.19(6)
B(2)#2-K(2)-C(36) 127.73(6)
C(3)#2-K(2)-C(36) 127.10(5)
C(33)-K(2)-C(36) 50.41(5)
C(4)#2-K(2)-C(36) 131.90(6)
C(23)-K(2)-C(36) 120.87(6)
C(31)-K(2)-C(36) 24.78(5)
C(31)#2-K(2)-C(36) 142.95(5)
C(32)-K(2)-C(34) 44.72(5)
C(22)-K(2)-C(34) 135.62(6)
B(2)#2-K(2)-C(34) 94.44(6)
C(3)#2-K(2)-C(34) 85.10(5)
C(33)-K(2)-C(34) 24.10(6)
C(4)#2-K(2)-C(34) 93.07(6)
C(23)-K(2)-C(34) 157.70(6)
C(31)-K(2)-C(34) 51.95(5)
C(31)#2-K(2)-C(34) 122.22(5)
C(36)-K(2)-C(34) 42.15(5)
C(32)-K(2)-C(32)#2 168.20(2)
C(22)-K(2)-C(32)#2 85.62(6)
B(2)#2-K(2)-C(32)#2 48.34(5)
C(3)#2-K(2)-C(32)#2 76.71(5)
C(33)-K(2)-C(32)#2 146.37(5)
C(4)#2-K(2)-C(32)#2 92.10(6)
C(23)-K(2)-C(32)#2 74.93(6)
C(31)-K(2)-C(32)#2 145.78(5)
C(31)#2-K(2)-C(32)#2 | 24.66(5)
C(36)-K(2)-C(32)#2 125.21(5)
C(34)-K(2)-C(32)#2 125.35(5)
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C(21)-B(1)-C(1) 123.9(2)
C(21)-B(1)-B(2) 115.51(18)
C(1)-B(1)-B(2) 96.26(16)
C(21)-B(1)-K(1) 83.88(12)
C(1)-B)-K(1) 78.12(11)
B(2)-B(1)-K(1) 158.77(17)
C(21)-B(1)-H(1) 111.3(12)
C(1)-B)-H(1) 103.1(12)
B(2)-B(1)-H(1) 104.2(12)
K(1)-B(1)-H(1) 58.2(12)
C(31)-B(2)-C(3) 122.12(19)
C(31)-B(2)-B(1) 122.23(17)
C(3)-B(2)-B(1) 97.43(16)
C(31)-B(2)-K(2)#3 82.84(11)
C(3)-B(2)-K(2)#3 75.28(10)
B(1)-B(2)-K(2)#3 152.25(14)
C(31)-B(2)-H(2) 107.1(10)
C(3)-B(2)-H(2) 101.9(10)
B(1)-B(2)-H(2) 103.0(10)
K(2)#3-B(2)-H(2) 54.2(10)
C(10)-C(1)-C(2) 116.1(2)
C(10)-C(1)-B(1) 133.7(2)
C(2)-C(1)-B(1) 109.99(18)
C(10)-C(1)-K(1) 73.57(13)
C(2)-C(1)-K(1) 133.30(15)
B(1)-C(1)-K(1) 72.01(11)
C(1)-C(2)-C(7) 123.3(2)
C(1)-C(2)-C(3) 114.71(19)
C(7)-C(2)-C(3) 122.0(2)
C(1)-C(2)-K(1)#1 98.37(13)
C(7)-C(2)-K(1)#1 90.86(14)
C(3)-C(2)-K(L)#1 79.23(12)
C(4)-C(3)-C(2) 116.0(2)
C(4)-C(3)-B(2) 135.47(19)
C(2)-C(3)-B(2) 108.33(19)
C(4)-C(3)-K(2)#3 77.51(12)
C(2)-C(3)-K(2)#3 125.33(13)
B(2)-C(3)-K(2)#3 73.76(10)
C(4)-C(3)-K(1)#1 84.67(13)
C(2)-C(3)-K(1)#1 73.78(11)
B(2)-C(3)-K(1)#1 112.43(12)
K(2)#3-C(3)-K(1)#1 158.29(8)
C(3)-C(4)-C(5) 121.6(2)
C(3)-C(4)-K(2)#3 76.40(12)
C(5)-C(4)-K(2)#3 122.34(16)
C(3)-C(4)-K(1)#1 70.70(12)
C(5)-C(4)-K(L)#1 86.18(14)
K(2)#3-C(4)-K(1)#1 144.88(8)
C(3)-C(4)-H(4) 119.2
C(5)-C(4)-H(4) 119.2
K(2)#3-C(4)-H(4) 721
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K(1)#1-C(4)-H(4) 114.0
C(6)-C(5)-C(4) 121.5(3)
C(6)-C(5)-K(L)#1 82.16(16)
C(4)-C(5)-K(1)#1 69.99(13)
C(6)-C(5)-H(5) 119.2
C(4)-C(5)-H(5) 119.2
K(1)#1-C(5)-H(5) 119.3
C(5)-C(6)-C(7) 120.3(2)
C(5)-C(6)-H(6) 119.8
C(7)-C(6)-H(6) 119.8
C(6)-C(7)-C(8) 125.0(2)
C(6)-C(7)-C(2) 118.0(2)
C(8)-C(7)-C(2) 116.9(3)
C(6)-C(7)-K(1)#1 86.08(16)
C(8)-C(7)-K(1)#1 117.04(16)
C(2)-C(7)-K(1)#1 64.36(12)
C(9)-C(8)-C(7) 120.1(3)
C(9)-C(8)-H(8) 119.9
C(7)-C(8)-H(8) 119.9
C(8)-C(9)-C(10) 122.3(3)
C(8)-C(9)-H(9) 1188
C(10)-C(9)-H(9) 118.8
C(1)-C(10)-C(9) 120.6(3)
C(1)-C(10)-K(1) 80.90(14)
C(9)-C(10)-K(1) 126.12(18)
C(1)-C(10)-H(10) 119.7
C(9)-C(10)-H(10) 119.7
K(1)-C(10)-H(10) 64.2
C(26)-C(21)-C(22) 114.9(2)
C(26)-C(21)-B(1) 123.3(2)
C(22)-C(21)-B(1) 121.4(2)
C(26)-C(21)-K(1) 125.89(15)
C(22)-C(21)-K(1) 85.37(14)
B(1)-C(21)-K(1) 67.60(11)
C(23)-C(22)-C(21) 121.7(3)
C(23)-C(22)-C(27) 116.9(2)
C(21)-C(22)-C(27) 121.3(3)
C(23)-C(22)-K(2) 83.51(14)
C(21)-C(22)-K(2) 104.97(13)
C(27)-C(22)-K(2) 78.25(14)
C(23)-C(22)-K(1) 133.73(16)
C(21)-C(22)-K(1) 70.92(13)
C(27)-C(22)-K(1) 71.59(13)
K(2)-C(22)-K(1) 139.89(10)
C(24)-C(23)-C(22) 123.0(3)
C(24)-C(23)-K(2) 111.97(19)
C(22)-C(23)-K(2) 70.44(14)
C(24)-C(23)-H(23) 1185
C(22)-C(23)-H(23) 1185
K(2)-C(23)-H(23) 87.6
C(23)-C(24)-C(25) 115.9(3)
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C(23)-C(24)-C(28) 122.8(3)
C(25)-C(24)-C(28) 121.3(3)
C(26)-C(25)-C(24) 122.3(3)
C(26)-C(25)-H(25) 118.9
C(24)-C(25)-H(25) 118.9
C(25)-C(26)-C(21) 122.1(2)
C(25)-C(26)-C(29) 116.8(3)
C(21)-C(26)-C(29) 121.0(2)
C(22)-C(27)-H(27A) 109.5
C(22)-C(27)-H(27B) 109.5
H(27A)-C(27)-H(27B) | 109.5
C(22)-C(27)-H(27C) 109.5
H(27A)-C(27)-H(27C) | 109.5
H(27B)-C(27)-H(27C) | 109.5
C(24)-C(28)-H(28A) 109.5
C(24)-C(28)-H(28B) 109.5
H(28A)-C(28)-H(28B) | 109.5
C(24)-C(28)-H(28C) 109.5
H(28A)-C(28)-H(28C) | 109.5
H(28B)-C(28)-H(28C) | 109.5
C(26)-C(29)-H(29A) 109.5
C(26)-C(29)-H(29B) 109.5
H(29A)-C(29)-H(29B) | 109.5
C(26)-C(29)-H(29C) 109.5
H(29A)-C(29)-H(29C) | 109.5
H(29B)-C(29)-H(29C) | 109.5
C(36)-C(31)-C(32) 115.12(17)
C(36)-C(31)-B(2) 123.58(18)
C(32)-C(31)-B(2) 121.27(18)
C(36)-C(31)-K(2) 85.49(12)
C(32)-C(31)-K(2) 67.11(10)
B(2)-C(31)-K(2) 113.95(12)
C(36)-C(31)-K(2)#3 122.61(13)
C(32)-C(31)-K(2)#3 83.58(11)
B(2)-C(31)-K(2)#3 67.60(10)
K(2)-C(31)-K(2)#3 146.72(7)
C(33)-C(32)-C(31) 121.15(19)
C(33)-C(32)-C(37) 116.72(18)
C(31)-C(32)-C(37) 121.97(18)
C(33)-C(32)-K(2) 81.27(11)
C(31)-C(32)-K(2) 86.33(11)
C(37)-C(32)-K(2) 98.50(13)
C(33)-C(32)-K(2)#3 123.43(13)
C(31)-C(32)-K(2)#3 71.76(11)
C(37)-C(32)-K(2)#3 80.80(12)
K(2)-C(32)-K(2)#3 152.95(7)
C(34)-C(33)-C(32) 122.41(19)
C(34)-C(33)-K(2) 91.25(12)
C(32)-C(33)-K(2) 71.77(11)
C(34)-C(33)-H(33) 118.8
C(32)-C(33)-H(33) 118.8
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K(2)-C(33)-H(33) 107.6
C(35)-C(34)-C(33) 116.93(18)
C(35)-C(34)-C(38) 121.5(2)
C(33)-C(34)-C(38) 121.6(2)
C(35)-C(34)-K(2) 82.25(13)
C(33)-C(34)-K(2) 64.65(11)
C(38)-C(34)-K(2) 122.57(15)
C(34)-C(35)-C(36) 122.6(2)
C(34)-C(35)-K(2) 74.59(13)
C(36)-C(35)-K(2) 74.50(13)
C(34)-C(35)-H(35) 118.7
C(36)-C(35)-H(35) 118.7
K(2)-C(35)-H(35) 1237
C(35)-C(36)-C(31) 121.53(19)
C(35)-C(36)-C(39) 117.8(2)
C(31)-C(36)-C(39) 120.61(18)
C(35)-C(36)-K(2) 82.11(13)
C(31)-C(36)-K(2) 69.74(11)
C(39)-C(36)-K(2) 118.16(15)
C(32)-C(37)-H(37A) 109.5
C(32)-C(37)-H(37B) 109.5
H(37A)-C(37)-H(37B) | 109.5
C(32)-C(37)-H(37C) 109.5
H(37A)-C(37)-H(37C) | 109.5
H(37B)-C(37)-H(37C) | 109.5
C(34)-C(38)-H(38A) 109.5
C(34)-C(38)-H(38B) 109.5
H(38A)-C(38)-H(38B) | 109.5
C(34)-C(38)-H(38C) 109.5
H(38A)-C(38)-H(38C) | 109.5
H(38B)-C(38)-H(38C) | 109.5
C(36)-C(39)-H(39A) 109.5
C(36)-C(39)-H(39B) 109.5
H(39A)-C(39)-H(39B) | 109.5
C(36)-C(39)-H(39C) 109.5
H(39A)-C(39)-H(39C) | 109.5
H(39B)-C(39)-H(39C) | 109.5
C(45)-0(41)-C(42) 92.4(7)
C(45)-0(41)-C(42) 113.5(5)
C(45)-0(41)-K(1) 112.9(3)
C(42)-0(41)-K(1) 132.1(7)
C(42)-0(41)-K(1) 130.4(4)
C(43)-C(42)-0(41) 113.0(11)
C(43)-C(42)-H(42A) 109.0
0(41)-C(42)-H(42A) 109.0
C(43)-C(42)-H(42B) 109.0
O(41)-C(42)-H(42B) 109.0
H(42A)-C(42)-H(42B) | 107.8
C(42)-C(43)-C(44) 101.6(13)
C(42)-C(43)-H(43A) 1115
C(44)-C(43)-H(43A) 1115
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C(42)-C(43)-H(43B) 1115
C(44)-C(43)-H(43B) 1115
H(43A)-C(43)-H(43B) | 109.3
C(45)-C(44)-C(43) 86.9(10)
C(45)-C(44)-H(44A) 114.2
C(43)-C(44)-H(44A) 114.2
C(45)-C(44)-H(44B) 114.2
C(43)-C(44)-H(44B) 114.2
H(44A)-C(44)-H(44B) | 111.3
O(41)-C(45)-C(44) 125.4(10)
0(41)-C(45)-C(44)) 100.2(7)
0(41)-C(45)-K(1) 45.4(2)
C(44)-C(45)-K(1) 132.4(10)
C(44)-C(45)-K(1) 144.1(6)
O(41)-C(45)-H(45A) 106.0
C(44)-C(45)-H(45A) 106.0
K(1)-C(45)-H(45A) 1216
O(41)-C(45)-H(45B) 106.0
C(44)-C(45)-H(45B) 106.0
K(1)-C(45)-H(45B) 60.8
H(45A)-C(45)-H(45B) | 106.3
O(41)-C(45)-H(45C) 111.7
C(44")-C(45)-H(45C) 111.7
K(1)-C(45)-H(45C) 94.2
O(41)-C(45)-H(45D) 111.7
C(44')-C(45)-H(45D) 111.7
K(1)-C(45)-H(45D) 80.2
H(45C)-C(45)-H(45D) | 109.5
C(43)-C(42)-0(41) 108.3(8)
C(43)-C(42)-H(42C) 110.0
0(41)-C(42)-H(42C) 110.0
C(43)-C(42)-H(42D) 110.0
0(41)-C(42)-H(42D) 110.0
H(42C)-C(42))-H(42D) | 108.4
C(42)-C(43)-C(44" 103.8(8)
C(42)-C(43)-H(43C) 111.0
C(44')-C(43)-H(43C) 111.0
C(42)-C(43)-H(43D) 111.0
C(44')-C(43)-H(43D) 111.0
H(43C)-C(43)-H(43D) | 109.0
C(45)-C(44')-C(43) 103.5(7)
C(45)-C(44')-H(44C) 111.1
C(43)-C(44')-H(44C) 111.1
C(45)-C(44')-H(44D) 111.1
C(43)-C(44)-H(44D) 111.1
H(44C)-C(44')-H(44D) | 109.0

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
#1 -X,-y+1,-z+1  #2 -x+1/2,y+1/2,-z+3/2 #3 -x+1/2,y-1/2,-z+3/2
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Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2683. The anisotropic

displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h2 a*2Ul + ... + 2 hka* b* U1?]

Ull U22 U33 U23 U13 U12
K(1) 72(1) 67(1) 56(1) 8(1) 0(1) 4(2)
K(2) 93(1) 48(1) 59(1) 0(1) -10(1) -5(1)
B(1) 95(2) 45(1) 44(1) 1(1) 4(2) 10(1)
B(2) 70(1) 46(1) 46(1) 1(1) 0(1) 5(1)
C(1) 97(2) 50(1) 46(1) -3(1) -5(1) 17(1)
C(2) 78(1) 46(1) 55(1) -5(1) -11(1) 15(1)
c(@3) 71(1) 46(1) 52(1) 0(1) -10(1) 12(1)
C(4) 75(1) 56(1) 68(1) 5(1) -4(1) 2(1)
C(5) 74(2) 60(1) 100(2) 4(1) -12(1) -2(1)
C(6) 86(2) 56(1) 97(2) -11(1) -28(2) 3(1)
c(7) 88(2) 53(1) 69(1) -12(1) -24(1) 18(1)
C(8) 128(2) 68(2) 68(2) -21(1) -30(2) 23(2)
C(9) 159(3) 74(2) 50(1) -14(1) -11(2) 33(2)
C(10)  140(2) 61(1) 51(1) -2(1) 4(2) 23(2)
C(21)  106(2) 49(1) 45(1) 1(1) 11(1) 7(1)
C(22)  118(2) 52(1) 48(1) -4(1) 0(1) 3(1)
C(23)  138(3) 56(1) 68(1) -8(1) 25(2) 702)
C(24)  136(3) 73(2) 80(2) -13(1) 45(2) -27(2)
C(25)  115(2) 74(2) 87(2) -9(1) 46(2) -10(2)
C(26)  110(2) 56(1) 66(1) 1(1) 34(1) -5(1)
c(27)  127(2) 57(2) 96(2) -23(1) -42(2) 26(2)
C(28)  156(3) 106(3) 150(3) -42(2) 81(3) -49(2)
C(29)  111(2) 59(2) 99(2) -2(1) 47(2) 6(1)
C(31) 67(1) 39(1) 48(1) 1(1) 0(1) 0(1)
C(32) 66(1) 39(1) 52(1) 3(1) 0(1) -1(1)
C(33) 72(1) 44(1) 49(1) 3(1) -6(1) -6(1)
C(34) 84(2) 46(1) 49(1) -4(1) 5(1) -5(1)
C(35) 73(1) 52(1) 63(1) -7(1) 10(1) 6(1)
C(36) 69(1) 50(1) 54(1) -2(1) 0(1) 3(1)
C(37) 68(1) 64(1) 64(1) -1(1) 2(1) -1(1)
C(38)  110(2) 74(2) 57(1) -18(1) 9(1) 7(1)
C(39) 71(1) 71(2) 74(1) -10(1) -5(1) 13(1)
0(41) 98(2) 225(3) 113(2) 34(2) 24(2) -27(2)
C(42)  158(10) 286(13) 160(9) 77(10) 56(8) -33(10)
C(43)  241(14) 289(15) 162(12) 90(12) 56(11) -55(13)
C(44)  219(14) 300(17) 231(14) 23(14) 122(11) -58(13)
C@45)  167(5) 285(8) 225(7) 67(6) 18(5) -91(5)
C(42)  136(6) 278(12) 153(7) -8(7) 70(5) -2(7)
C(43)  162(7) 303(12) 196(8) 89(9) 89(6) 5(8)
ca4)y  142(7) 249(10) 254(11) 130(9) 43(7) -44(8)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)
for wa2683.

X y z U(eq)
H(1) 1049(17) 5160(20) 5766(13) 73(7)
H(2) 2515(15) 3358(18) 6648(11) 57(6)
H(4) 203 2468 7147 80
H(5) -752 1150 6493 95
H(6) -546 787 5331 99
H(8) 327 1272 4224 109
H(9) 1360 2418 3717 116
H(10) 2078 3927 4324 102
H(23) 3381 8033 6049 103
H(25) 5139 5487 5778 108
H(27A) 1753 7883 6143 147
H(27B) 1302 6727 6297 147
H(27C) 1250 7166 5504 147
H(28A) 5547 7817 5600 198
H(28B) 5858 7255 6348 198
H(28C) 5165 8297 6299 198
H(29A) 4602 3785 5613 130
H(29B) 3571 3684 5133 130
H(29C) 3638 3468 5964 130
H(33) 3347 5048 8853 67
H(35) 461 5715 8496 75
H(37A) 4241 4439 8008 98
H(37B) 3804 4590 7199 98
H(37C) 3732 3443 7576 98
H(38A) 1321 6274 9600 120
H(38B) 2491 6344 9660 120
H(38C) 1973 5267 9896 120
H(39A) -286 4307 7142 109
H(39B) 125 5305 6731 109
H(39C) -432 5513 7412 109
H(42A) 2427 6143 2553 238
H(42B) 1781 7128 2784 238
H(43A) 3072 7971 2465 274
H(43B) 3821 7050 2795 274
H(44A) 3951 8331 3778 291
H(44B) 2776 8593 3656 291
H(45A) 3719 6606 3984 272
H(45B) 2899 7140 4392 272
H(45C) 3511 6676 4315 272
H(45D) 2762 7648 4074 272
H(42C) 2940 4853 3223 222
H(42D) 2258 5523 2637 222
H(43C) 3541 6232 2317 258
H(43D) 4210 5665 2964 258
H(44C) 4357 7434 3423 256
H(44D) 3357 7825 2968 256
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2683.

C(21)-B(1)-B(2)-C(31) 58.6(3)
C(1)-B(1)-B(2)-C(31) -169.1(2)
K(1)-B(1)-B(2)-C(31) -95.9(4)
C(21)-B(1)-B(2)-C(3) -165.70(19)
C(1)-B(1)-B(2)-C(3) -33.3(2)
K(1)-B(1)-B(2)-C(3) 39.8(4)
C(21)-B(1)-B(2)-K(2)#3 -93.3(3)
C(1)-B(1)-B(2)-K(2)#3 39.1(4)
K(1)-B(1)-B(2)-K(2)#3 112.2(4)
C(21)-B(1)-C(1)-C(10) -30.4(4)
B(2)-B(1)-C(1)-C(10) -156.9(3)
K(1)-B(1)-C(1)-C(10) 43.8(3)
C(21)-B(1)-C(1)-C(2) 155.3(2)
B(2)-B(1)-C(1)-C(2) 28.8(2)
K(1)-B(1)-C(1)-C(2) -130.48(17)
C(21)-B(1)-C(1)-K(1) -74.19(19)
B(2)-B(1)-C(1)-K(1) 159.25(16)
C(10)-C(1)-C(2)-C(7) -9.0(3)
B(1)-C(1)-C(2)-C(7) 166.4(2)
K(1)-C(1)-C(2)-C(7) 82.7(3)
C(10)-C(1)-C(2)-C(3) 172.5(2)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) -12.1(3)
K(1)-C(1)-C(2)-C(3) -95.8(2)
C(10)-C(1)-C(2)-K(1)#1 -105.6(2)
B(1)-C(1)-C(2)-K(1)#1 69.85(17)
K(1)-C(1)-C(2)-K(1)#1 -13.90(19)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 169.88(19)
C(7)-C(2)-C(3)-C(4) -8.7(3)
K(1)#1-C(2)-C(3)-C(4) 75.56(17)
C(1)-C(2)-C(3)-B(2) -14.5(2)
C(7)-C(2)-C(3)-B(2) 166.99(19)
K(1)#1-C(2)-C(3)-B(2) -108.79(14)
C(1)-C(2)-C(3)-K(2)#3 -97.2(2)
C(7)-C(2)-C(3)-K(2)#3 84.3(2)
K(1)#1-C(2)-C(3)-K(2)#3 168.46(14)
C(1)-C(2)-C(3)-K(1)#1 94.33(17)
C(7)-C(2)-C(3)-K(1)#1 -84.21(19)
C(31)-B(2)-C(3)-C(4) -19.6(4)
B(1)-B(2)-C(3)-C(4) -155.4(2)
K(2)#3-B(2)-C(3)-C(4) 51.9(2)
C(31)-B(2)-C(3)-C(2) 165.94(18)
B(1)-B(2)-C(3)-C(2) 30.1(2)
K(2)#3-B(2)-C(3)-C(2) -122.55(14)
C(31)-B(2)-C(3)-K(2)#3 ~71.51(17)
B(1)-B(2)-C(3)-K(2)#3 152.69(14)
C(31)-B(2)-C(3)-K(L)#1 86.40(19)
B(1)-B(2)-C(3)-K(1)#1 -49.40(17)
K(2)#3-B(2)-C(3)-K(L)#1 157.91(10)
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C(2)-C(3)-C(4)-C(5) 3.6(3)
B(2)-C(3)-C(4)-C(5) -170.5(2)
K(2)#3-C(3)-C(4)-C(5) -119.8(2)
K(L1)#1-C(3)-C(4)-C(5) 72.7(2)
C(2)-C(3)-C(4)-K(2)#3 123.43(17)
B(2)-C(3)-C(4)-K(2)#3 -50.7(2)
K(1)#1-C(3)-C(4)-K(2)#3 -167.52(6)
C(2)-C(3)-C(4)-K(1)#1 -69.05(15)
B(2)-C(3)-C(4)-K(1)#1 116.8(2)
K(2)#3-C(3)-C(4)-K(1)#1 167.52(6)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) 2.3(4)
K(2)#3-C(4)-C(5)-C(6) -91.3(3)
K(1)#1-C(4)-C(5)-C(6) 66.8(2)
C(3)-C(4)-C(5)-K(1)#1 -64.54(19)
K(2)#3-C(4)-C(5)-K(L)#1 -158.13(18)
C(4)-C(5)-C(6)-C(7) -3.4(4)
K(1)#1-C(5)-C(6)-C(7) 57.3(2)
C(5)-C(6)-C(7)-C(8) 179.7(2)
C(5)-C(6)-C(7)-C(2) -1.6(4)
C(5)-C(6)-C(7)-K(1)#1 -59.7(2)
C(1)-C(2)-C(7)-C(6) -170.7(2)
C(3)-C(2)-C(7)-C(6) 7.8(3)
K(1)#1-C(2)-C(7)-C(6) -70.1(2)
C(1)-C(2)-C(7)-C(8) 8.2(3)
C(3)-C(2)-C(7)-C(8) -173.4(2)
K(1)#1-C(2)-C(7)-C(8) 108.8(2)
C(1)-C(2)-C(7)-K(1)#1 -100.6(2)
C(3)-C(2)-C(7)-K(1)#1 77.82(19)
C(6)-C(7)-C(8)-C(9) 176.6(3)
C(2)-C(7)-C(8)-C(9) 2.1(4)
K(1)#1-C(7)-C(8)-C(9) 71.3(3)
C(7)-C(8)-C(9)-C(10) 2.7(4)
C(2)-C(1)-C(10)-C(9) 3.9(4)
B(1)-C(1)-C(10)-C(9) -170.2(3)
K(1)-C(1)-C(10)-C(9) -126.8(3)
C(2)-C(1)-C(10)-K(1) 130.67(19)
B(1)-C(1)-C(10)-K(1) -43.4(3)
C(8)-C(9)-C(10)-C(1) 1.8(4)
C(8)-C(9)-C(10)-K (1) -100.0(3)
C(1)-B(1)-C(21)-C(26) -48.0(3)
B(2)-B(1)-C(21)-C(26) 69.8(3)
K(1)-B(1)-C(21)-C(26) -119.2(2)
C(1)-B(1)-C(21)-C(22) 140.5(2)
B(2)-B(1)-C(21)-C(22) -101.7(2)
K(1)-B(1)-C(21)-C(22) 69.29(18)
C(1)-B(1)-C(21)-K(1) 71.25(18)
B(2)-B(1)-C(21)-K(1) -170.97(19)
C(26)-C(21)-C(22)-C(23) -2.6(3)
B(1)-C(21)-C(22)-C(23) 169.6(2)
K(1)-C(21)-C(22)-C(23) -130.2(2)
C(26)-C(21)-C(22)-C(27) -179.4(2)
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B(1)-C(21)-C(22)-C(27) -7.2(3)
K(1)-C(21)-C(22)-C(27) 53.0(2)
C(26)-C(21)-C(22)-K(2) -94.2(2)
B(1)-C(21)-C(22)-K(2) 78.0(2)
K(1)-C(21)-C(22)-K(2) 138.18(10)
C(26)-C(21)-C(22)-K(1) 127.65(19)
B(1)-C(21)-C(22)-K(1) -60.19(17)
C(21)-C(22)-C(23)-C(24) 0.4(4)
C(27)-C(22)-C(23)-C(24) 177.3(3)
K(2)-C(22)-C(23)-C(24) 104.1(3)
K(1)-C(22)-C(23)-C(24) -92.9(3)
C(21)-C(22)-C(23)-K(2) -103.6(2)
C(27)-C(22)-C(23)-K(2) 73.29(19)
K(1)-C(22)-C(23)-K(2) 163.0(2)
C(22)-C(23)-C(24)-C(25) 1.4(4)
K(2)-C(23)-C(24)-C(25) 81.7(3)
C(22)-C(23)-C(24)-C(28) -178.0(3)
K(2)-C(23)-C(24)-C(28) -97.7(3)
C(23)-C(24)-C(25)-C(26) -0.9(4)
C(28)-C(24)-C(25)-C(26) 178.4(3)
C(24)-C(25)-C(26)-C(21) -1.4(4)
C(24)-C(25)-C(26)-C(29) -178.5(3)
C(22)-C(21)-C(26)-C(25) 3.03)
B(1)-C(21)-C(26)-C(25) -169.0(2)
K(1)-C(21)-C(26)-C(25) 106.1(3)
C(22)-C(21)-C(26)-C(29) -179.9(2)
B(1)-C(21)-C(26)-C(29) 8.1(3)
K(1)-C(21)-C(26)-C(29) -76.9(3)
C(3)-B(2)-C(31)-C(36) -47.6(3)
B(1)-B(2)-C(31)-C(36) 77.6(3)
K(2)#3-B(2)-C(31)-C(36) -115.21(18)
C(3)-B(2)-C(31)-C(32) 134.5(2)
B(1)-B(2)-C(31)-C(32) -100.3(2)
K(2)#3-B(2)-C(31)-C(32) 66.94(17)
C(3)-B(2)-C(31)-K(2) -148.67(14)
B(1)-B(2)-C(31)-K(2) -235(3)
K(2)#3-B(2)-C(31)-K(2) 143.74(8)
C(3)-B(2)-C(31)-K(2)#3 67.59(16)
B(1)-B(2)-C(31)-K(2)#3 -167.2(2)
C(36)-C(31)-C(32)-C(33) 45(3)
B(2)-C(31)-C(32)-C(33) -177.47(18)
K(2)-C(31)-C(32)-C(33) 77.51(17)
K(2)#3-C(31)-C(32)-C(33) -118.60(17)
C(36)-C(31)-C(32)-C(37) -170.74(18)
B(2)-C(31)-C(32)-C(37) 7.3(3)
K(2)-C(31)-C(32)-C(37) -97.74(18)
K(2)#3-C(31)-C(32)-C(37) 66.16(18)
C(36)-C(31)-C(32)-K(2) -73.00(16)
B(2)-C(31)-C(32)-K(2) 105.02(17)
K(2)#3-C(31)-C(32)-K(2) 163.90(5)
C(36)-C(31)-C(32)-K(2)#3 123.10(17)
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B(2)-C(31)-C(32)-K(2)#3 -58.87(16)
K(2)-C(31)-C(32)-K(2)#3 -163.90(5)
C(31)-C(32)-C(33)-C(34) -0.8(3)
C(37)-C(32)-C(33)-C(34) 174.69(19)
K(2)-C(32)-C(33)-C(34) 79.52(18)
K(2)#3-C(32)-C(33)-C(34) -88.5(2)
C(31)-C(32)-C(33)-K(2) -80.31(17)
C(37)-C(32)-C(33)-K(2) 95.18(17)
K(2)#3-C(32)-C(33)-K(2) -168.06(13)
C(32)-C(33)-C(34)-C(35) -32(3)
K(2)-C(33)-C(34)-C(35) 65.91(19)
C(32)-C(33)-C(34)-C(38) 176.8(2)
K(2)-C(33)-C(34)-C(38) -114.1(2)
C(32)-C(33)-C(34)-K(2) -69.09(17)
C(33)-C(34)-C(35)-C(36) 3.3(3)
C(38)-C(34)-C(35)-C(36) -176.7(2)
K(2)-C(34)-C(35)-C(36) 59.6(2)
C(33)-C(34)-C(35)-K(2) -56.37(17)
C(38)-C(34)-C(35)-K(2) 123.6(2)
C(34)-C(35)-C(36)-C(31) 0.6(3)
K(2)-C(35)-C(36)-C(31) 60.31(18)
C(34)-C(35)-C(36)-C(39) -177.4(2)
K(2)-C(35)-C(36)-C(39) -117.7(2)
C(34)-C(35)-C(36)-K(2) -50.7(2)
C(32)-C(31)-C(36)-C(35) -4.4(3)
B(2)-C(31)-C(36)-C(35) 177.6(2)
K(2)-C(31)-C(36)-C(35) -66.5(2)
K(2)#3-C(31)-C(36)-C(35) 94.4(2)
C(32)-C(31)-C(36)-C(39) 173.6(2)
B(2)-C(31)-C(36)-C(39) -4.4(3)
K(2)-C(31)-C(36)-C(39) 111.5(2)
K(2)#3-C(31)-C(36)-C(39) -87.6(2)
C(32)-C(31)-C(36)-K(2) 62.09(15)
B(2)-C(31)-C(36)-K(2) -115.88(18)
K(2)#3-C(31)-C(36)-K(2) 160.92(12)
C(45)-0(41)-C(42)-C(43) 15(2)
K(1)-O(41)-C(42)-C(43) 138.9(15)
0(41)-C(42)-C(43)-C(44) -39(2)
C(42)-C(43)-C(44)-C(45) 39.7(19)
C(42)-O(41)-C(45)-C(44) 20.7(14)
K(1)-O(41)-C(45)-C(44) -117.5(11)
C(42))-0(41)-C(45)-C(44)) 30.3(9)
K(1)-O(41)-C(45)-C(44") -168.0(6)
C(42)-0(41)-C(45)-K(1) 138.2(10)
C(42)-0O(41)-C(45)-K(1) -161.7(7)
C(43)-C(44)-C(45)-O(41) -40.7(17)
C(43)-C(44)-C(45)-K(1) -99.6(13)
C(45)-0(41)-C(42)-C(43) -16.4(11)
K(1)-O(41)-C(42)-C(43) -174.1(6)
0(41)-C(42)-C(43))-C(44") -6.2(13)
0(41)-C(45)-C(44)-C(43) -31.6(10)
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K(1)-C(45)-C(44")-C(43)

-46.2(16)

C(42')-C(43")-C(44")-C(45)

23.3(12)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:

#1 -x,-y+1,-z+1  #2 -x+1/2,y+1/2,-z+3/2 #3 -x+1/2,y-1/2,-2+3/2
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7.4.15 Struktur von 13

Abbildung A101: Struktur von 13.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2501.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2501

C33 H50 B2 04

532.35

173(2) K

0.71073 A

Monoclinic

P 21/c

a=10.5203(9) A o= 90°.

b = 15.2605(18) A B= 92.045(7)°.

¢ =20.2784(17) A ¥ =90°.
3253.5(5) A3

4

1.087 Mg/m3

0.068 mm-!

1160

0.260 x 0.260 x 0.240 mm?
3.342 to 25.617°.

-11<=h<=12, -16<=k<=18, -24<=I<=24
12266

6061 [R(int) = 0.0399]

99.2 %

Semi-empirical from equivalents
1.000 and 0.562

Full-matrix least-squares on F2
6061 /36 / 380

1.156

R1 =0.0934, wR2 = 0.2244
R1=0.1397, wR2 = 0.2439

n/a

0.483 and -0.252 e.A3
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)

for wa2501. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized U’ tensor.

X y z U(eq)
B(1) 6562(4) 8113(2) 5514(2) 31(1)
B(2) 8290(4) 4406(3) 5707(2) 36(1)
0o(1) 5835(3) 8711(2) 5183(1) 47(1)
0(2) 7658(3) 7924(2) 5192(1) 49(1)
0(@3) 7458(3) 4698(2) 5241(2) 70(1)
0(4) 8603(3) 3554(2) 5610(2) 62(1)
C() 6130(3) 7658(2) 6154(2) 30(1)
C(2) 6585(4) 6862(2) 6421(2) 40(1)
C(3) 6046(4) 6533(2) 6992(2) 43(1)
C(4) 5093(4) 6984(2) 7304(2) 42(1)
C(5) 4627(4) 7771(2) 7071(2) 35(1)
C(6) 5146(3) 8084(2) 6501(2) 34(1)
C(7) 3613(4) 8277(2) 7442(2) 43(1)
C(8) 2630(30) 8620(30) 6948(12) 61(9)
C(9) 4380(30) 9028(19) 7826(19) 57(8)
C(10) 3030(50) 7630(20) 7950(20) 78(11)
C(8) 3038(8) 9058(6) 7056(4) 53(2)
C(9) 4262(10) 8676(9) 8079(5) 81(3)
C(109 2521(10) 7668(5) 7626(8) 80(3)
C(11) 8828(3) 4930(2) 6325(2) 34(1)
C(12) 8459(4) 5782(2) 6493(2) 42(1)
C(13) 9026(4) 6160(3) 7055(2) 51(1)
C(14) 9935(4) 5732(2) 7444(2) 45(1)
C(15) 10335(3) 4890(2) 7280(2) 33(1)
C(16) 9764(3) 4512(2) 6719(2) 32(1)
C(17) 11332(4) 4406(2) 7717(2) 40(1)
C(18) 11923(5) 3641(3) 7345(2) 63(1)
C(19) 12419(5) 5019(3) 7922(3) 77(2)
C(20) 10689(5) 4038(4) 8324(2) 78(2)
C(21) 7552(5) 6325(3) 6069(2) 66(2)
C(31) 6567(4) 9037(3) 4631(2) 48(1)
C(32) 7544(5) 8308(3) 4535(2) 55(1)
C(33) 7121(6) 9907(3) 4836(2) 67(1)
C(34) 5631(5) 9153(4) 4047(2) 67(1)
C(35) 7051(7) 7564(4) 4091(2) 84(2)
C(36) 8846(6) 8623(4) 4333(3) 94(2)
C(41) 7105(4) 4007(3) 4791(2) 51(1)
C(42) 8089(4) 3277(3) 4972(2) 46(1)
C(43) 5781(6) 3774(5) 4982(4) 112(3)
C(44) 7095(9) 4313(5) 4093(3) 126(3)
C(45) 9192(6) 3253(5) 4523(3) 97(2)
C(46) 7536(7) 2382(4) 5045(4) 99(2)

Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2501.

B(1)-0(1)

1.353(5)

B(1)-0(2)

1.376(5)
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B(1)-C(1) 1.554(5)
B(2)-0(3) 1.341(5)
B(2)-O(4) 1.356(5)
B(2)-C(11) 1.576(6)
0(1)-C(31) 1.468(5)
0(2)-C(32) 1.457(5)
0(3)-C(41) 1.435(5)
0(4)-C(42) 1.449(5)
C(1)-C(2) 1.407(5)
C(1)-C(6) 1.429(5)
C(2)-C(3) 1.401(5)
C(2)-C(21) 1.506(5)
C(3)-C(4) 1.387(5)
C(3)-H(3) 0.9500
C(4)-C(5) 1.375(5)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.380(5)
C(5)-C(7) 1.535(5)
C(6)-H(6) 0.9500
C(7)-C(8) 151(3)
C(7)-C(10) 1.534(9)
C(7)-C(8) 1.539(7)
C(7)-C(9) 1.563(9)
C(7)-C(9) 1.59(3)
C(7)-C(10) 157(3)
C(8)-H(8A) 0.9800
C(8)-H(8B) 0.9800
C(8)-H(8C) 0.9800
C(9)-H(9A) 0.9800
C(9)-H(9B) 0.9800
C(9)-H(9C) 0.9800
C(10)-H(10A) 0.9800
C(10)-H(10B) 0.9800
C(10)-H(10C) 0.9800
C(8)-H(8'1) 0.9800
C(8)-H(82) 0.9800
C(8)-H(8'3) 0.9800
C(9)-H(9'1) 0.9800
C(9)-H(92) 0.9800
C(9)-H(9'3) 0.9800
C(10')-H(10D) 0.9800
C(10')-H(10E) 0.9800
C(10')-H(10F) 0.9800
C(11)-C(16) 1.400(5)
C(11)-C(12) 1.403(5)
C(12)-C(13) 1.393(6)
C(12)-C(21) 1.508(6)
C(13)-C(14) 1.381(6)
C(13)-H(13) 0.9500
C(14)-C(15) 1.396(5)
C(14)-H(14) 0.9500
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C(15)-C(16) 1.393(5)
C(15)-C(17) 1.538(5)
C(16)-H(16) 0.9500
C(17)-C(19) 1.524(6)
C(17)-C(18) 1.533(5)
C(17)-C(20) 1.531(6)
C(18)-H(18A) 0.9800
C(18)-H(18B) 0.9800
C(18)-H(18C) 0.9800
C(19)-H(19A) 0.9800
C(19)-H(19B) 0.9800
C(19)-H(19C) 0.9800
C(20)-H(20A) 0.9800
C(20)-H(20B) 0.9800
C(20)-H(20C) 0.9800
C(21)-H(21A) 0.9900
C(21)-H(21B) 0.9900
C(31)-C(33) 1.504(6)
C(31)-C(34) 1.524(6)
C(31)-C(32) 1.532(6)
C(32)-C(36) 1.521(7)
C(32)-C(35) 1.528(7)
C(33)-H(33A) 0.9800
C(33)-H(33B) 0.9800
C(33)-H(33C) 0.9800
C(34)-H(34A) 0.9800
C(34)-H(34B) 0.9800
C(34)-H(34C) 0.9800
C(35)-H(35A) 0.9800
C(35)-H(35B) 0.9800
C(35)-H(35C) 0.9800
C(36)-H(36A) 0.9800
C(36)-H(36B) 0.9800
C(36)-H(36C) 0.9800
C(41)-C(44) 1.490(7)
C(41)-C(43) 1.502(8)
C(41)-C(42) 1.555(6)
C(42)-C(46) 1.494(7)
C(42)-C(45) 1.500(6)
C(43)-H(43A) 0.9800
C(43)-H(43B) 0.9800
C(43)-H(43C) 0.9800
C(44)-H(44A) 0.9800
C(44)-H(44B) 0.9800
C(44)-H(44C) 0.9800
C(45)-H(45A) 0.9800
C(45)-H(45B) 0.9800
C(45)-H(45C) 0.9800
C(46)-H(46A) 0.9800
C(46)-H(46B) 0.9800
C(46)-H(46C) 0.9800
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0(1)-B(1)-0(2) 112.0(3)
0(1)-B(1)-C(1) 122.6(3)
0(2)-B(1)-C(1) 125.3(3)
0(3)-B(2)-0(4) 111.9(4)
0(3)-B(2)-C(11) 126.7(3)
0(4)-B(2)-C(11) 121.3(3)
B(1)-O(1)-C(31) 107.7(3)
B(1)-0(2)-C(32) 107.9(3)
B(2)-0(3)-C(41) 110.5(3)
B(2)-0(4)-C(42) 108.9(3)
C(2)-C(1)-C(6) 116.5(3)
C(2)-C(1)-B(1) 127.0(3)
C(6)-C(1)-B(1) 116.6(3)
C(3)-C(2)-C(1) 119.1(3)
C(3)-C(2)-C(21) 119.7(3)
C(1)-C(2)-C(21) 121.0(3)
C(4)-C(3)-C(2) 121.3(3)
C(4)-C(3)-H(3) 119.4
C(2)-C(3)-H(3) 119.4
C(5)-C(4)-C(3) 122.1(3)
C(5)-C(4)-H(4) 118.9
C(3)-C(4)-H(4) 118.9
C(4)-C(5)-C(6) 116.3(3)
C(4)-C(5)-C(7) 121.1(3)
C(6)-C(5)-C(7) 122.6(3)
C(5)-C(6)-C(1) 124.8(3)
C(5)-C(6)-H(6) 1176
C(1)-C(6)-H(6) 1176
C(8)-C(7)-C(5) 108.9(9)
C(10)-C(7)-C(5) 110.8(4)
C(10)-C(7)-C(8) 108.0(5)
C(5)-C(7)-C(8) 114.1(4)
C(10)-C(7)-C(9) 110.1(6)
C(5)-C(7)-C(9) 108.1(4)
C(8)-C(7)-C(9) 105.7(5)
C(8)-C(7)-C(9) 113.5(17)
C(5)-C(7)-C(9) 104.6(12)
C(8)-C(7)-C(10) 112(2)
C(5)-C(7)-C(10) 107.7(14)
C(9)-C(7)-C(10) 109.2(17)
C(7)-C(8)-H(8A) 109.5
C(7)-C(8)-H(8B) 109.5
H(8A)-C(8)-H(8B) 109.5
C(7)-C(8)-H(8C) 109.5
H(8A)-C(8)-H(8C) 109.5
H(8B)-C(8)-H(8C) 109.5
C(7)-C(9)-H(9A) 109.5
C(7)-C(9)-H(9B) 109.5
H(9A)-C(9)-H(9B) 109.5
C(7)-C(9)-H(9C) 109.5
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H(9A)-C(9)-H(9C) 109.5
H(9B)-C(9)-H(9C) 109.5
C(7)-C(10)-H(10A) 109.5
C(7)-C(10)-H(10B) 109.5
H(10A)-C(10)-H(10B) 109.5
C(7)-C(10)-H(10C) 109.5
H(10A)-C(10)-H(10C) 109.5
H(10B)-C(10)-H(10C) 109.5
C(7)-C(8)-H(8'1) 109.5
C(7)-C(8)-H(82) 109.5
H(8'1)-C(8))-H(82) 109.5
C(7)-C(8)-H(83) 109.5
H(8'1)-C(8)-H(8'3) 109.5
H(82)-C(8)-H(8'3) 109.5
C(7)-C(9)-H(9'1) 109.5
C(7)-C(9)-H(92) 109.5
H(9'1)-C(9)-H(92) 109.5
C(7)-C(9)-H(93) 109.5
H(9'1)-C(9)-H(9'3) 109.5
H(9'2)-C(9)-H(9'3) 109.5
C(7)-C(10)-H(10D) 109.5
C(7)-C(10)-H(10E) 109.5
H(10D)-C(10')-H(10E) 109.5
C(7)-C(10)-H(10F) 109.5
H(10D)-C(10)-H(L0F) 109.5
H(L0E)-C(10)-H(10F) 109.5
C(16)-C(11)-C(12) 118.7(3)
C(16)-C(11)-B(2) 116.6(3)
C(12)-C(11)-B(2) 124.7(3)
C(13)-C(12)-C(11) 117.9(3)
C(13)-C(12)-C(21) 118.9(4)
C(11)-C(12)-C(21) 123.1(4)
C(14)-C(13)-C(12) 122.7(3)
C(14)-C(13)-H(13) 118.7
C(12)-C(13)-H(13) 118.7
C(13)-C(14)-C(15) 120.5(4)
C(13)-C(14)-H(14) 119.8
C(15)-C(14)-H(14) 119.8
C(16)-C(15)-C(14) 116.8(3)
C(16)-C(15)-C(17) 122.4(3)
C(14)-C(15)-C(17) 120.7(3)
C(15)-C(16)-C(11) 123.4(3)
C(15)-C(16)-H(16) 1183
C(11)-C(16)-H(16) 1183
C(19)-C(17)-C(18) 106.8(4)
C(19)-C(17)-C(20) 110.8(4)
C(18)-C(17)-C(20) 108.4(4)
C(19)-C(17)-C(15) 110.5(3)
C(18)-C(17)-C(15) 111.3(3)
C(20)-C(17)-C(15) 109.1(3)
C(17)-C(18)-H(18A) 109.5
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C(17)-C(18)-H(18B) 109.5
H(18A)-C(18)-H(18B) 109.5
C(17)-C(18)-H(18C) 109.5
H(18A)-C(18)-H(18C) 109.5
H(18B)-C(18)-H(18C) 109.5
C(17)-C(19)-H(19A) 109.5
C(17)-C(19)-H(19B) 109.5
H(19A)-C(19)-H(19B) 109.5
C(17)-C(19)-H(19C) 109.5
H(19A)-C(19)-H(19C) 109.5
H(19B)-C(19)-H(19C) 109.5
C(17)-C(20)-H(20A) 109.5
C(17)-C(20)-H(20B) 109.5
H(20A)-C(20)-H(20B) 109.5
C(17)-C(20)-H(20C) 109.5
H(20A)-C(20)-H(20C) 109.5
H(20B)-C(20)-H(20C) 109.5
C(12)-C(21)-C(2) 117.0(3)
C(12)-C(21)-H(21A) 108.1
C(2)-C(21)-H(21A) 108.1
C(12)-C(21)-H(21B) 108.1
C(2)-C(21)-H(21B) 108.1
H(21A)-C(21)-H(21B) 107.3
0(1)-C(31)-C(33) 107.2(3)
0(1)-C(31)-C(34) 106.9(4)
C(33)-C(31)-C(34) 110.2(4)
0(1)-C(31)-C(32) 102.9(3)
C(33)-C(31)-C(32) 114.9(4)
C(34)-C(31)-C(32) 113.8(4)
0(2)-C(32)-C(36) 109.1(4)
0(2)-C(32)-C(35) 104.8(4)
C(36)-C(32)-C(35) 111.6(4)
0(2)-C(32)-C(31) 102.1(3)
C(36)-C(32)-C(31) 114.7(4)
C(35)-C(32)-C(31) 113.5(4)
C(31)-C(33)-H(33A) 109.5
C(31)-C(33)-H(33B) 109.5
H(33A)-C(33)-H(33B) 109.5
C(31)-C(33)-H(33C) 109.5
H(33A)-C(33)-H(33C) 109.5
H(33B)-C(33)-H(33C) 109.5
C(31)-C(34)-H(34A) 109.5
C(31)-C(34)-H(34B) 109.5
H(34A)-C(34)-H(34B) 109.5
C(31)-C(34)-H(34C) 109.5
H(34A)-C(34)-H(34C) 109.5
H(34B)-C(34)-H(34C) 109.5
C(32)-C(35)-H(35A) 109.5
C(32)-C(35)-H(35B) 109.5
H(35A)-C(35)-H(35B) 109.5
C(32)-C(35)-H(35C) 109.5
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H(35A)-C(35)-H(35C) 109.5
H(35B)-C(35)-H(35C) 109.5
C(32)-C(36)-H(36A) 109.5
C(32)-C(36)-H(36B) 109.5
H(36A)-C(36)-H(36B) 109.5
C(32)-C(36)-H(36C) 109.5
H(36A)-C(36)-H(36C) 109.5
H(36B)-C(36)-H(36C) 109.5
0(3)-C(41)-C(44) 111.5(5)
0(3)-C(41)-C(43) 103.4(4)
C(44)-C(41)-C(43) 110.1(6)
0(3)-C(41)-C(42) 102.8(3)
C(44)-C(41)-C(42) 115.5(4)
C(43)-C(41)-C(42) 112.7(4)
O(4)-C(42)-C(46) 108.2(4)
O(4)-C(42)-C(45) 106.1(4)
C(46)-C(42)-C(45) 110.5(5)
0(4)-C(42)-C(41) 103.0(3)
C(46)-C(42)-C(41) 114.8(4)
C(45)-C(42)-C(41) 113.4(4)
C(41)-C(43)-H(43A) 109.5
C(41)-C(43)-H(43B) 109.5
H(43A)-C(43)-H(43B) 109.5
C(41)-C(43)-H(43C) 109.5
H(43A)-C(43)-H(43C) 109.5
H(43B)-C(43)-H(43C) 109.5
C(41)-C(44)-H(44A) 109.5
C(41)-C(44)-H(44B) 109.5
H(44A)-C(44)-H(44B) 109.5
C(41)-C(44)-H(44C) 109.5
H(44A)-C(44)-H(44C) 109.5
H(44B)-C(44)-H(44C) 109.5
C(42)-C(45)-H(45A) 109.5
C(42)-C(45)-H(45B) 109.5
H(45A)-C(45)-H(45B) 109.5
C(42)-C(45)-H(45C) 109.5
H(45A)-C(45)-H(45C) 109.5
H(45B)-C(45)-H(45C) 109.5
C(42)-C(46)-H(46A) 109.5
C(42)-C(46)-H(46B) 109.5
H(46A)-C(46)-H(46B) 109.5
C(42)-C(46)-H(46C) 109.5
H(46A)-C(46)-H(46C) 109.5
H(46B)-C(46)-H(46C) 109.5

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:

Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2501. The anisotropic
displacement factor exponent takes the form: -2x2[ h? a*2Ul + ... + 2 h k a* b* U12]
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Ull U22 U33 U23 Ul3 UlZ
B(1) 31(2) 31(2) 30(2) 0(2) -2(2) 3(2)
B(2) 30(2) 40(2) 37(2) 5(2) 1(2) 4(2)
o@) 51(2) 52(2) 38(1) 11(1) 10(1) 15(1)
0(2) 48(2) 55(2) 44(2) 12(1) 16(1) 9(1)
0@3) 84(2) 56(2) 67(2) -15(2) -43(2) 27(2)
0(4) 73(2) 49(2) 60(2) -15(1) -35(2) 18(2)
C(1) 31(2) 27(2) 31(2) 1(1) -6(1) 2(1)
C(2) 42(2) 40(2) 39(2) 0(2) -2(2) 12(2)
C(3) 50(2) 39(2) 41(2) 10(2) 0(2) 10(2)
C(4) 44(2) 44(2) 36(2) 2(2) 5(2) 1(2)
C(5) 34(2) 39(2) 31(2) 0(2) -1(2) 0(2)
C(6) 29(2) 38(2) 33(2) 2(2) -2(2) 0(2)
c(7) 46(2) 45(2) 38(2) -1(2) 6(2) 10(2)
C(8) 59(14) 73(16) 51(11) -24(11) 1(10) 39(12)
C(9) 74(14) 42(12) 54(15) -23(10) 3(12) 16(11)
C(10)  80(18) 80(16) 77(16) -14(13) 45(14) 4(14)
c(8) 62(4) 47(4) 50(4) 5(3) 19(3) 21(3)
C(9) 81(6) 107(8) 55(5) -33(5) -5(4) 37(6)
C(10)  52(5) 63(4) 129(8) 26(5) 45(5) 5(4)
C(11) 32(2) 31(2) 37(2) 6(2) -1(2) 6(2)
C(12) 49(2) 39(2) 38(2) 5(2) 1(2) 18(2)
C(13) 68(3) 35(2) 51(2) -2(2) -2(2) 22(2)
C(14) 50(2) 37(2) 47(2) -6(2) -6(2) 7(2)
C(15) 32(2) 30(2) 37(2) 3(1) -1(2) 4(2)
C(16) 33(2) 23(2) 40(2) 2(1) -2(2) 5(1)
C(17) 40(2) 39(2) 41(2) -2(2) -11(2) 9(2)
C(18) 69(3) 59(3) 59(3) -3(2) -24(2) 31(2)
C(19) 61(3) 66(3) 101(4) -12(3) -40(3) 6(3)
C(20) 63(3) 112(4) 57(3) 35(3) -6(2) 28(3)
C(21) 88(4) 68(3) 43(2) 8(2) 8(2) 46(3)
C(31) 60(3) 46(2) 38(2) 12(2) 5(2) 5(2)
C(32) 61(3) 65(3) 40(2) 9(2) 12(2) 18(2)
C(33) 95(4) 48(2) 60(3) 5(2) 14(3) -5(3)
C(34) 73(3) 81(3) 46(2) 17(2) 3(2) 13(3)
C(35)  133(6) 69(3) 52(3) -10(2) 17(3) 25(3)
C(36) 75(4) 110(5) 99(4) 48(4) 48(4) 28(3)
C(41) 47(3) 62(3) 42(2) -5(2) -14(2) 3(2)
C(42) 41(2) 58(2) 38(2) -8(2) -5(2) 1(2)
C(43) 48(3) 113(5) 173(7) -37(5) -17(4) 11(3)
C(44)  190(9) 128(6) 59(3) 17(4) -18(4) 62(6)
C(45) 71(4) 134(6) 87(4) 3(4) 25(3) 26(4)
C(46) 95(5) 72(4) 125(5) 26(4) -41(4) -23(3)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)

for wa2501.
X y z U(eq)

H(3) 6339 5990 7169 52
H(4) 4752 6741 7691 50
H(6) 4826 8622 6328 40
H(8A) 1973 8946 7180 91
H(8B) 3034 9014 6636 91
H(8C) 2229 8131 6707 91
H(%A) 5004 8762 8137 85
H(9B) 4826 9392 7509 85
H(9C) 3790 9392 8068 85
H(10A) 3705 7429 8263 118
H(10B) 2380 7941 8199 118
H(10C) 2648 7132 7721 118
H(8'1) 3720 9457 6932 79
H(8'2) 2586 8845 6656 79
H(8'3) 2442 9371 7333 79
H(9'1) 4958 9063 7956 122
H(9'2) 3634 9012 8319 122
H(9'3) 4601 8202 8360 122
H(10D) 1885 8003 7862 120
H(10E) 2126 7417 7224 120
H(10F) 2855 7196 7910 120
H(13) 8778 6735 7176 61
H(14) 10291 6014 7826 54
H(16) 10023 3939 6598 39
H(18A) 11254 3228 7204 94
H(18B) 12348 3865 6957 94
H(18C) 12546 3341 7637 94
H(19A) 12082 5520 8162 116
H(19B) 13036 4704 8207 116
H(19C) 12838 5229 7527 116
H(20A) 9995 3646 8181 116
H(20B) 11314 3711 8596 116
H(20C) 10347 4521 8581 116
H(21A) 7090 5925 5760 79
H(21B) 8062 6727 5801 79
H(33A) 7618 10145 4478 101
H(33B) 6432 10314 4934 101
H(33C) 7675 9830 5231 101
H(34A) 6083 9371 3666 100
H(34B) 5233 8589 3936 100
H(34C) 4973 9576 4162 100
H(35A) 6950 7775 3636 127
H(35B) 7659 7077 4109 127
H(35C) 6227 7362 4243 127
H(36A) 8775 8883 3891 140
H(36B) 9165 9065 4649 140
H(36C) 9436 8127 4330 140

320



H(43A) 5453 3300 4697 168
H(43B) 5796 3581 5443 168
H(43C) 5230 4289 4929 168
H(44A) 6851 3827 3799 189
H(44B) 6481 4792 4034 189
H(44C) 7945 4521 3987 189
H(45A) 8894 3068 4081 145
H(45B) 9571 3838 4498 145
H(45C) 9830 2837 4696 145
H(46A) 7183 2182 4618 148
H(46B) 8203 1976 5201 148
H(46C) 6860 2401 5365 148
Table 6. Torsion angles [°] for wa2501.

0(2)-B(1)-0(1)-C(31) -7.3(4)

C(1)-B(1)-0(1)-C(31) 176.8(3)

0(1)-B(1)-0(2)-C(32) -11.0(4)

C(1)-B(1)-0(2)-C(32) 164.7(4)

0(4)-B(2)-0(3)-C(41) 2.3(5)

C(11)-B(2)-0(3)-C(41) -174.6(4)

0(3)-B(2)-0(4)-C(42) 9.2(5)

C(11)-B(2)-0(4)-C(42) -173.7(3)

0(1)-B(1)-C(1)-C(2) 158.9(4)

0(2)-B(1)-C(1)-C(2) -16.4(6)

0(1)-B(1)-C(1)-C(6) -19.7(5)

0(2)-B(1)-C(1)-C(6) 164.9(3)

C(6)-C(1)-C(2)-C(3) 1.1(5)

B(1)-C(1)-C(2)-C(3) -177.5(4)

C(6)-C(1)-C(2)-C(21) 175.5(4)

B(1)-C(1)-C(2)-C(21) -3.1(6)

C(1)-C(2)-C(3)-C(4) -1.2(6)

C(21)-C(2)-C(3)-C(4) -175.7(4)

C(2)-C(3)-C(4)-C(5) 0.2(6)

C(3)-C(4)-C(5)-C(6) 1.0(6)

C(3)-C(4)-C(5)-C(7) -177.3(4)

C(4)-C(5)-C(6)-C(1) -1.1(5)

C(7)-C(5)-C(6)-C(1) 177.2(3)

C(2)-C(1)-C(6)-C(5) 0.1(5)

B(1)-C(1)-C(6)-C(5) 178.9(3)

C(4)-C(5)-C(7)-C(8) -137(2)

C(6)-C(5)-C(7)-C(8) 45(2)

C(4)-C(5)-C(7)-C(10") -48.0(8)

C(6)-C(5)-C(7)-C(10") 133.7(7)

C(4)-C(5)-C(7)-C(8") -170.2(6)

C(6)-C(5)-C(7)-C(8") 11.6(7)

C(4)-C(5)-C(7)-C(9) 72.6(8)

C(6)-C(5)-C(7)-C(9) -105.6(7)

C(4)-C(5)-C(7)-C(9) 101.3(15)

C(6)-C(5)-C(7)-C(9) -76.9(15)

C(4)-C(5)-C(7)-C(10) -15(2)
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C(6)-C(5)-C(7)-C(10) 167(2)
0(3)-B(2)-C(11)-C(16) -175.3(4)
O(4)-B(2)-C(11)-C(16) 8.0(5)
0(3)-B(2)-C(11)-C(12) 3.0(6)
0(4)-B(2)-C(11)-C(12) -173.6(4)
C(16)-C(11)-C(12)-C(13) -1.4(6)
B(2)-C(11)-C(12)-C(13) -179.8(4)
C(16)-C(11)-C(12)-C(21) 174.1(4)
B(2)-C(11)-C(12)-C(21) -4.2(6)
C(11)-C(12)-C(13)-C(14) 0.5(7)
C(21)-C(12)-C(13)-C(14) -175.2(4)
C(12)-C(13)-C(14)-C(15) 0.6(7)
C(13)-C(14)-C(15)-C(16) -0.8(6)
C(13)-C(14)-C(15)-C(17) -179.1(4)
C(14)-C(15)-C(16)-C(11) -0.2(5)
C(17)-C(15)-C(16)-C(11) 178.1(3)
C(12)-C(11)-C(16)-C(15) 1.3(5)
B(2)-C(11)-C(16)-C(15) 179.7(3)
C(16)-C(15)-C(17)-C(19) 137.9(4)
C(14)-C(15)-C(17)-C(19) -43.9(5)
C(16)-C(15)-C(17)-C(18) 19.5(5)
C(14)-C(15)-C(17)-C(18) -162.3(4)
C(16)-C(15)-C(17)-C(20) -100.0(4)
C(14)-C(15)-C(17)-C(20) 78.2(5)
C(13)-C(12)-C(21)-C(2) -44.7(7)
C(11)-C(12)-C(21)-C(2) 139.8(4)
C(3)-C(2)-C(21)-C(12) -35.9(7)
C(1)-C(2)-C(21)-C(12) 149.7(4)
B(1)-O(1)-C(31)-C(33) -100.3(4)
B(1)-O(1)-C(31)-C(34) 141.6(4)
B(1)-O(1)-C(31)-C(32) 21.3(4)
B(1)-0(2)-C(32)-C(36) 145.1(4)
B(1)-0(2)-C(32)-C(35) -95.3(4)
B(1)-0(2)-C(32)-C(31) 23.3(4)
0(1)-C(31)-C(32)-0(2) -26.5(4)
C(33)-C(31)-C(32)-0(2) 89.7(4)
C(34)-C(31)-C(32)-0(2) -141.8(4)
0(1)-C(31)-C(32)-C(36) -144.4(4)
C(33)-C(31)-C(32)-C(36) -28.2(6)
C(34)-C(31)-C(32)-C(36) 100.3(5)
0(1)-C(31)-C(32)-C(35) 85.6(4)
C(33)-C(31)-C(32)-C(35) -158.1(4)
C(34)-C(31)-C(32)-C(35) -29.6(5)
B(2)-O(3)-C(41)-C(44) -136.0(5)
B(2)-0(3)-C(41)-C(43) 105.8(5)
B(2)-0(3)-C(41)-C(42) -11.6(5)
B(2)-O(4)-C(42)-C(46) -137.5(4)
B(2)-O(4)-C(42)-C(45) 103.8(5)
B(2)-O(4)-C(42)-C(41) -15.6(4)
0(3)-C(41)-C(42)-0(4) 16.0(4)
C(44)-C(41)-C(42)-O(4) 137.7(5)
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C(43)-C(41)-C(42)-O(4) -94.6(5)
0(3)-C(41)-C(42)-C(46) 133.4(5)
C(44)-C(41)-C(42)-C(46) -104.9(6)
C(43)-C(41)-C(42)-C(46) 22.8(6)
0(3)-C(41)-C(42)-C(45) -98.2(5)
C(44)-C(41)-C(42)-C(45) 23.5(7)
C(43)-C(41)-C(42)-C(45) 151.2(5)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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7.4.16 Struktur von 14

Abbildung A102: Struktur von 14.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2492.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2492

C39 H71 B2 Li2 04.50
647.45

173(2) K

0.71073 A

Triclinic

P-1

a=10.5814(11) A a=67.622(7)°.
b = 13.9380(14) A = 83.311(8)°.
¢ = 15.7545(15) A y =79.683(8)°.

2110.8(4) A3

2

1.019 Mg/m3

0.062 mm-!

714

0.210 x 0.150 x 0.110 mm?
3.254 to 25.026°.

-12<=h<=12, -16<=k<=16, -18<=I<=18
19465

7435 [R(int) = 0.0457]

99.6 %

Semi-empirical from equivalents
1.000 and 0.679

Full-matrix least-squares on F2
7435/142 /538

1.796

R1 =0.0989, wR2 = 0.2040

R1 =0.1524, wR2 = 0.2163

n/a

0.403 and -0.306 e.A3

Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)
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for wa2492. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized U’ tensor.

X y z U(eq)
Li(1) 3819(6) 887(4) 9572(4) 58(1)
Li(2) 5722(7) 5599(5) 5387(4) 72(2)
B(1) 6153(4) 863(3) 9173(2) 52(1)
B(2) 6206(5) 3754(4) 5527(3) 68(1)
C() 6993(3) 1815(2) 8774(2) 41(1)
C(2) 7464(3) 2208(2) 7850(2) 40(1)
C(3) 8231(3) 2994(2) 7559(2) 47(1)
C(4) 8523(3) 3441(2) 8154(2) 51(1)
C(5) 8057(3) 3097(2) 9068(2) 45(1)
C(6) 7323(3) 2287(2) 9349(2) 44(1)
C(7) 8373(4) 3572(3) 9747(2) 58(1)
C(8) 7890(50) 4680(30) 9420(20) 118(13)
C(©9) 7820(40) 2920(30) 10792(18) 91(10)
C(10) 9790(40) 3140(40) 9980(30) 90(11)
C(8") 8842(7) 4640(4) 9250(3) 72(2)
C(9) 7146(8) 3771(7) 10320(5) 108(3)
C(109 9402(11) 2816(6) 10374(6) 113(4)
C(11) 7452(3) 2916(2) 5492(2) 47(1)
C(12) 7841(3) 2014(2) 6255(2) 43(1)
C(13) 8888(3) 1300(3) 6148(2) 52(1)
C(14) 9562(4) 1449(3) 5310(2) 61(1)
C(15) 9218(3) 2327(3) 4535(2) 56(1)
C(16) 8182(3) 3036(3) 4656(2) 55(1)
C(17) 9901(4) 2456(3) 3588(3) 77(2)
C(18) 11317(10) 2527(16) 3620(8) 122(5)
C(19) 9746(18) 1660(14) 3251(12) 93(5)
C(20) 9305(18) 3557(11) 2823(9) 91(4)
C(18) 11290(13) 1716(17) 3712(9) 102(6)
C(19) 9150(20) 1760(20) 3233(15) 84(6)
C(209 9990(20) 3470(17) 2998(15) 94(6)
C(21) 7098(3) 1762(2) 7176(2) 46(1)
0(21) 3308(4) 2321(3) 9602(3) 128(1)
C(22) 3676(9) 3141(6) 8642(7) 218(4)
C(23) 2795(11) 3898(8) 8277(7) 243(5)
C(24) 3556(8) 2715(7) 10229(8) 199(3)
C(25) 3163(11) 1952(6) 11120(6) 195(4)
0O(31) 2566(3) 894(2) 8732(2) 72(1)
C(32) 2898(4) 311(4) 8151(3) 82(1)
C(33) 1634(6) 134(5) 7910(4) 115(2)
C(34) 688(6) 323(5) 8605(6) 136(2)
C(35) 1240(5) 867(5) 9045(4) 116(2)
0(41) 7323(4) 6206(3) 4974(3) 122(1)
C(42) 7428(8) 7172(6) 4251(5) 163(3)
C(43) 8678(11) 6944(7) 3736(8) 121(4)
C(44) 9157(15) 5798(9) 4122(9) 129(5)
C(43) 7450(30) 6800(20) 3490(18) 214(12)
C(44) 8410(20) 6118(14) 3714(11) 123(6)
C(45) 8506(7) 5576(6) 4994(6) 156(3)
0O(51) 5261(3) 5969(2) 6480(2) 94(1)
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C(52)
C(53)
C(54)
C(55)
0(61)
C(62)
C(62)
C(63)

5941(5)
5419(7)
4681(8)
4814(6)
5000
6165(16)
4600(20)
5687(12)

5482(4)
6044(6)
7048(6)
7036(4)
0
259(12)
31(16)
174(9)

7294(3)
7898(4)
7298(4)
6359(4)
5000
5294(11)
5840(15)
6213(8)

101(2)
147(3)
147(3)
112(2)
252(5)
153(5)
197(7)
237(5)
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Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2492.

Li(1)-0(31) 1.975(6)
Li(1)-0(21) 1.991(6)
Li(1)-B(1) 2.474(7)
Li(1)-B(1)#1 2.486(7)
Li(1)-Li(L)#1 3.197(12)
Li(1)-H(1A) 2.07(3)
Li(1)-H(1C) 2.01(3)
Li(2)-0(51) 1.965(6)
Li(2)-0(41) 1.962(8)
Li(2)-B(2) 2.459(8)
Li(2)-B(2)#2 2.467(8)
Li(2)-Li(2)#2 3.083(13)
Li(2)-H(2A) 1.94(3)
Li(2)-H(2B) 2.11(3)
B(1)-C(1) 1.613(4)
B(1)-H(1A) 1.19(3)
B(1)-H(1B) 1.22(3)
B(1)-H(1C) 1.20(3)
B(2)-C(11) 1.608(5)
B(2)-H(2A) 1.17(3)
B(2)-H(2B) 1.14(3)
B(2)-H(2C) 1.21(6)
C(1)-C(6) 1.408(4)
C(1)-C(2) 1.410(4)
C(2)-C(3) 1.385(4)
C(2)-C(21) 1.532(4)
C(3)-C(4) 1.392(4)
C(3)-H(3) 0.9500
C(4)-C(5) 1.393(4)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.389(4)
C(5)-C(7) 1.548(4)
C(6)-H(6) 0.9500
C(7)-C(8) 1.44(3)
C(7)-C(10) 1.523(9)
C(7)-C(10) 1.55(4)
C(7)-C(9) 1.538(7)
C(7)-C(8) 1.537(6)
C(7)-C(9) 1.65(3)
C(8)-H(8A) 0.9800
C(8)-H(8B) 0.9800
C(8)-H(8C) 0.9800
C(9)-H(9A) 0.9800
C(9)-H(9B) 0.9800
C(9)-H(9C) 0.9800
C(10)-H(10A) 0.9800
C(10)-H(10B) 0.9800
C(10)-H(10C) 0.9800
C(8)-H(8'1) 0.9800
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C(8)-H(82) 0.9800
C(8)-H(8'3) 0.9800
C(9)-H(9'1) 0.9800
C(9)-H(92) 0.9800
C(9)-H(9'3) 0.9800
C(10)-H(10D) 0.9800
C(10)-H(10E) 0.9800
C(10)-H(10F) 0.9800
C(11)-C(12) 1.405(4)
C(11)-C(16) 1.415(4)
C(12)-C(13) 1.391(4)
C(12)-C(21) 1.514(4)
C(13)-C(14) 1.386(4)
C(13)-H(13) 0.9500
C(14)-C(15) 1.388(5)
C(14)-H(14) 0.9500
C(15)-C(16) 1.385(5)
C(15)-C(17) 1.539(4)
C(16)-H(16) 0.9500
C(17)-C(20) 1.38(2)
C(17)-C(19) 1.440(18)
C(17)-C(18) 1.527(11)
C(17)-C(19) 1.64(3)
C(17)-C(18) 1.622(15)
C(17)-C(20) 1.622(16)
C(18)-H(18A) 0.9800
C(18)-H(18B) 0.9800
C(18)-H(18C) 0.9800
C(19)-H(19A) 0.9800
C(19)-H(19B) 0.9800
C(19)-H(19C) 0.9800
C(20)-H(20A) 0.9800
C(20)-H(20B) 0.9800
C(20)-H(20C) 0.9800
C(18)-H(18D) 0.9800
C(18))-H(18E) 0.9800
C(18)-H(18F) 0.9800
C(19)-H(19D) 0.9800
C(19)-H(19E) 0.9800
C(19)-H(19F) 0.9800
C(20)-H(20D) 0.9800
C(20)-H(20E) 0.9800
C(20)-H(20F) 0.9800
C(21)-H(21A) 0.9900
C(21)-H(21B) 0.9900
0(21)-C(24) 1.370(8)
0(21)-C(22) 1.566(9)
C(22)-C(23) 1.274(10)
C(22)-H(22A) 0.9900
C(22)-H(22B) 0.9900
C(23)-H(23A) 0.9800
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C(23)-H(23B) 0.9800
C(23)-H(23C) 0.9800
C(24)-C(25) 1.469(10)
C(24)-H(24A) 0.9900
C(24)-H(24B) 0.9900
C(25)-H(25A) 0.9800
C(25)-H(25B) 0.9800
C(25)-H(25C) 0.9800
0(31)-C(32) 1.419(5)
0(31)-C(35) 1.435(5)
C(32)-C(33) 1.516(6)
C(32)-H(32A) 0.9900
C(32)-H(32B) 0.9900
C(33)-C(34) 1.464(8)
C(33)-H(33A) 0.9900
C(33)-H(33B) 0.9900
C(34)-C(35) 1.431(8)
C(34)-H(34A) 0.9900
C(34)-H(34B) 0.9900
C(35)-H(35A) 0.9900
C(35)-H(35B) 0.9900
0(41)-C(45) 1.390(8)
0(41)-C(42) 1.407(7)
C(42)-C(43) 1.518(11)
C(42)-C(43) 1.48(2)
C(42)-H(42A) 0.9900
C(42)-H(42B) 0.9900
C(42)-H(42C) 0.9900
C(42)-H(42D) 0.9900
C(43)-C(44) 1.490(15)
C(43)-H(43A) 0.9900
C(43)-H(43B) 0.9900
C(44)-C(45) 1.411(11)
C(44)-H(44A) 0.9900
C(44)-H(44B) 0.9900
C(43)-C(44) 1.24(3)
C(43)-H(43C) 0.9900
C(43)-H(43D) 0.9900
C(44')-C(45) 1.873(18)
C(44")-H(44C) 0.9900
C(44)-H(44D) 0.9900
C(45)-H(45A) 0.9900
C(45)-H(45B) 0.9900
C(45)-H(45C) 0.9900
C(45)-H(45D) 0.9900
0(51)-C(52) 1.414(5)
0(51)-C(55) 1.424(5)
C(52)-C(53) 1.454(6)
C(52)-H(52A) 0.9900
C(52)-H(52B) 0.9900
C(53)-C(54) 1.495(8)
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C(53)-H(53A) 0.9900
C(53)-H(53B) 0.9900
C(54)-C(55) 1.475(7)
C(54)-H(54A) 0.9900
C(54)-H(54B) 0.9900
C(55)-H(55A) 0.9900
C(55)-H(55B) 0.9900
0(61)-C(62) 1.35(2)
0(61)-C(62')#3 1.35(2)
0(61)-C(62)#3 1.511(17)
0(61)-C(62) 1.511(17)
C(62)-C(63) 1.443(16)
C(62)-H(62A) 0.9900
C(62)-H(62B) 0.9900
C(62)-C(63) 1.42(2)
C(62)-H(62C) 0.9900
C(62)-H(62D) 0.9900
C(63)-H(63A) 0.9800
C(63)-H(63B) 0.9800
C(63)-H(63C) 0.9800
C(63)-H(63D) 0.9800
C(63)-H(63E) 0.9800
C(63)-H(63F) 0.9800
0(31)-Li(1)-0(21) 100.7(3)
0(31)-Li(1)-B(1) 123.5(3)
0(21)-Li(1)-B(1) 101.4(3)
O(31)-Li(1)-B(L)#1 103.8(2)
0(21)-Li(1)-B(L)#1 130.5(3)
B(1)-Li(1)-B(1)#1 99.7(2)
O(31)-Li(1)-Li(L)#1 127.8(3)
0(21)-Li(1)-Li(1)#1 131.1(3)
B(1)-Li(1)-Li(L)#1 50.03(19)
B(1)#1-Li(1)-Li(1)#1 49.71(18)
O(31)-Li(1)-H(1A) 151.7(8)
0(21)-Li(1)-H(IA) 93.6(8)
B(1)-Li(1)-H(1A) 28.6(8)
B(1)#1-Li(1)-H(1A) 84.5(8)
Li(1)#1-Li(1)-H(1A) 41.0(8)
O(31)-Li(1)-H(1C) 95.2(10)
0(21)-Li(1)-H(1C) 104.9(10)
B(1)-Li(1)-H(1C) 28.8(10)
B(1)#1-Li(1)-H(LC) 114.8(10)
Li(1)#1-Li(1)-H(1C) 69.3(10)
H(1A)-Li(1)-H(1C) 57.3(12)
0(51)-Li(2)-O(41) 99.3(3)
0(51)-Li(2)-B(2) 120.8(3)
0(41)-Li(2)-B(2) 107.4(3)
0(51)-Li(2)-B(2)#2 105.6(3)
0(41)-Li(2)-B(2)#2 122.6(4)
B(2)-Li(2)-B(2)#2 102.5(3)
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0(51)-Li(2)-Li(2)#2 128.6(4)
O(41)-Li(2)-Li(2)#2 132.0(4)
B(2)-Li(2)-Li(2)#2 51.4(2)
B(2)#2-Li(2)-Li(2)#2 51.1(2)
0(51)-Li(2)-H(2A) 94.1(10)
O(41)-Li(2)-H(2A) 107.3(10)
B(2)-Li(2)-H(2A) 27.9(10)
B(2)#2-Li(2)-H(2A) 121.0(11)
Li(2)#2-Li(2)-H(2A) 73.0(10)
0(51)-Li(2)-H(2B) 148.0(9)
0(41)-Li(2)-H(2B) 98.5(9)
B(2)-Li(2)-H(2B) 27.5(8)
B(2)#2-Li(2)-H(2B) 86.5(9)
Li(2)#2-Li(2)-H(2B) 40.8(8)
H(2A)-Li(2)-H(2B) 55.1(13)
C(1)-B(1)-Li(1) 130.1(3)
C(1)-B(1)-Li(1)#1 139.5(3)
Li(1)-B(1)-Li(1)#1 80.3(2)
C(1)-B(1)-H(1A) 111.5(14)
Li(1)-B(1)-H(1A) 56.6(14)
Li(1)#1-B(1)-H(1A) 58.6(14)
C(1)-B(1)-H(1B) 108.0(16)
Li(1)-B(1)-H(1B) 121.8(16)
Li(1)#1-B(1)-H(1B) 53.5(16)
H(1A)-B(1)-H(1B) 110(2)
C(1)-B(1)-H(1C) 109.6(16)
Li(1)-B(1)-H(1C) 53.5(15)
Li(1)#1-B(1)-H(1C) 110.5(16)
H(1A)-B(1)-H(1C) 110(2)
H(1B)-B(1)-H(LC) 108(2)
C(11)-B(2)-Li(2) 138.0(4)
C(11)-B(2)-Li(2)#2 131.1(3)
Li(2)-B(2)-Li(2)#2 775(3)
C(11)-B(2)-H(2A) 115.4(17)
Li(2)-B(2)-H(2A) 50.6(16)
Li(2)#2-B(2)-H(2A) 113.5(16)
C(11)-B(2)-H(2B) 108.7(15)
Li(2)-B(2)-H(2B) 59.0(14)
Li(2)#2-B(2)-H(2B) 54.4(15)
H(2A)-B(2)-H(2B) 109(2)
C(11)-B(2)-H(2C) 111(3)
Li(2)-B(2)-H(2C) 111(3)
Li(2)#2-B(2)-H(2C) 51(3)
H(2A)-B(2)-H(2C) 108(3)
H(2B)-B(2)-H(2C) 104(3)
C(6)-C(1)-C(2) 116.1(3)
C(6)-C(1)-B(1) 121.0(2)
C(2)-C(1)-B(1) 122.9(2)
C(3)-C(2)-C(1) 120.2(2)
C(3)-C(2)-C(21) 120.9(2)
C(1)-C(2)-C(21) 118.9(2)
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C(2)-C(3)-C(4) 121.5(3)
C(2)-C(3)-H(3) 119.2
C(4)-C(3)-H(3) 119.2
C(5)-C(4)-C(3) 120.5(3)
C(5)-C(4)-H(4) 119.8
C(3)-C(4)-H(4) 119.8
C(4)-C(5)-C(6) 116.8(2)
C(4)-C(5)-C(7) 121.7(3)
C(6)-C(5)-C(7) 121.5(3)
C(5)-C(6)-C(1) 124.8(3)
C(5)-C(6)-H(6) 1176
C(1)-C(6)-H(6) 1176
C(8)-C(7)-C(10) 122(2)
C(10)-C(7)-C(9) 110.2(5)
C(8)-C(7)-C(5) 109.3(14)
C(10)-C(7)-C(5) 109.4(4)
C(10)-C(7)-C(5) 106.9(13)
C(9)-C(7)-C(5) 109.4(3)
C(10)-C(7)-C(8) 109.3(5)
C(9)-C(7)-C(8) 106.2(4)
C(5)-C(7)-C(8) 112.3(3)
C(8)-C(7)-C(9) 113.4(19)
C(10)-C(7)-C(9) 93.6(18)
C(5)-C(7)-C(9) 110.3(8)
C(7)-C(8)-H(8A) 109.5
C(7)-C(8)-H(8B) 109.5
H(8A)-C(8)-H(8B) 109.5
C(7)-C(8)-H(8C) 1095
H(8A)-C(8)-H(8C) 1095
H(8B)-C(8)-H(8C) 109.5
C(7)-C(9)-H(9A) 109.5
C(7)-C(9)-H(9B) 109.5
H(9A)-C(9)-H(9B) 109.5
C(7)-C(9)-H(9C) 1095
H(9A)-C(9)-H(9C) 1095
H(9B)-C(9)-H(9C) 109.5
C(7)-C(10)-H(10A) 109.5
C(7)-C(10)-H(10B) 109.5
H(10A)-C(10)-H(10B) 1095
C(7)-C(10)-H(10C) 109.5
H(10A)-C(10)-H(10C) 109.5
H(10B)-C(10)-H(10C) 109.5
C(7)-C(8)-H(8'1) 109.5
C(7)-C(8)-H(82) 109.5
H(8'1)-C(8)-H(82) 109.5
C(7)-C(8)-H(83) 109.5
H(8'1)-C(8)-H(83) 109.5
H(82)-C(8)-H(8'3) 109.5
C(7)-C(9)-H(9'1) 109.5
C(7)-C(9)-H(92) 109.5
H(9'1)-C(9)-H(92) 109.5
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C(7)-C(9)-H(93) 1095
H(9'1)-C(9')-H(9'3) 1095
H(9'2)-C(9')-H(9'3) 1095
C(7)-C(10)-H(10D) 1095
C(7)-C(10)-H(10E) 1095
H(10D)-C(10')-H(10E) 1095
C(7)-C(10)-H(10F) 1095
H(10D)-C(10)-H(10F) 1095
H(L0E)-C(10)-H(10F) 1095
C(12)-C(11)-C(16) 116.4(3)
C(12)-C(11)-B(2) 123.1(3)
C(16)-C(11)-B(2) 120.4(3)
C(13)-C(12)-C(11) 119.2(3)
C(13)-C(12)-C(21) 119.0(3)
C(11)-C(12)-C(21) 121.7(3)
C(14)-C(13)-C(12) 122.1(3)
C(14)-C(13)-H(13) 119.0
C(12)-C(13)-H(13) 119.0
C(15)-C(14)-C(13) 121.0(3)
C(15)-C(14)-H(14) 1195
C(13)-C(14)-H(14) 1195
C(16)-C(15)-C(14) 116.2(3)
C(16)-C(15)-C(17) 122.6(3)
C(14)-C(15)-C(17) 121.2(3)
C(15)-C(16)-C(11) 125.1(3)
C(15)-C(16)-H(16) 117.4
C(11)-C(16)-H(16) 117.4
C(19)-C(17)-C(18) 111.8(7)
C(20)-C(17)-C(15) 116.1(9)
C(19)-C(17)-C(15) 114.0(7)
C(18)-C(17)-C(15) 109.4(4)
C(20)-C(17)-C(19) 116.9(14)
C(15)-C(17)-C(19) 102.4(7)
C(20)-C(17)-C(18) 112.0(9)
C(15)-C(17)-C(18) 110.1(5)
C(19)-C(17)-C(18) 97.4(10)
C(19)-C(17)-C(20) 105.3(9)
C(18)-C(17)-C(20) 106.0(7)
C(15)-C(17)-C(20) 109.9(6)
C(17)-C(18)-H(18A) 109.5
C(17)-C(18)-H(18B) 1095
H(18A)-C(18)-H(18B) 1095
C(17)-C(18)-H(18C) 1095
H(18A)-C(18)-H(18C) 109.5
H(18B)-C(18)-H(18C) 109.5
C(17)-C(19)-H(19A) 109.5
C(17)-C(19)-H(19B) 1095
H(19A)-C(19)-H(19B) 1095
C(17)-C(19)-H(19C) 109.5
H(19A)-C(19)-H(19C) 109.5
H(19B)-C(19)-H(19C) 109.5
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C(17)-C(20)-H(20A) 109.5
C(17)-C(20)-H(20B) 109.5
H(20A)-C(20)-H(20B) 1095
C(17)-C(20)-H(20C) 1095
H(20A)-C(20)-H(20C) 1095
H(20B)-C(20)-H(20C) 109.5
C(17)-C(18)-H(18D) 109.5
C(17)-C(18)-H(18E) 1095
H(18D)-C(18)-H(18E) 1095
C(17)-C(18)-H(18F) 1095
H(18D)-C(18)-H(18F) 109.5
H(18E)-C(18)-H(18F) 109.5
C(17)-C(19)-H(19D) 109.5
C(17)-C(19)-H(19E) 1095
H(19D)-C(19)-H(19E) 1095
C(17)-C(19)-H(19F) 1095
H(19D)-C(19')-H(19F) 1095
H(19E)-C(19)-H(19F) 1095
C(17)-C(20)-H(20D) 1095
C(17)-C(20)-H(20E) 1095
H(20D)-C(20')-H(20E) 1095
C(17)-C(20')-H(20F) 1095
H(20D)-C(20')-H(20F) 1095
H(20E)-C(20')-H(20F) 1095
C(12)-C(21)-C(2) 117.7(2)
C(12)-C(21)-H(21A) 107.9
C(2)-C(21)-H(21A) 107.9
C(12)-C(21)-H(21B) 107.9
C(2)-C(21)-H(21B) 107.9
H(21A)-C(21)-H(21B) 107.2
C(24)-0(21)-C(22) 105.1(6)
C(24)-0(21)-Li(1) 129.8(5)
C(22)-0(21)-Li(1) 108.7(5)
C(23)-C(22)-0(21) 116.0(9)
C(23)-C(22)-H(22A) 1083
0(21)-C(22)-H(22A) 1083
C(23)-C(22)-H(22B) 1083
0(21)-C(22)-H(22B) 108.3
H(22A)-C(22)-H(22B) 107.4
C(22)-C(23)-H(23A) 109.5
C(22)-C(23)-H(23B) 1095
H(23A)-C(23)-H(23B) 1095
C(22)-C(23)-H(23C) 1095
H(23A)-C(23)-H(23C) 109.5
H(23B)-C(23)-H(23C) 109.5
0(21)-C(24)-C(25) 104.1(6)
0(21)-C(24)-H(24A) 110.9
C(25)-C(24)-H(24A) 110.9
0(21)-C(24)-H(24B) 110.9
C(25)-C(24)-H(24B) 1109
H(24A)-C(24)-H(24B) 109.0
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C(24)-C(25)-H(25A) 1095
C(24)-C(25)-H(25B) 1095
H(25A)-C(25)-H(25B) 1095
C(24)-C(25)-H(25C) 1095
H(25A)-C(25)-H(25C) 1095
H(25B)-C(25)-H(25C) 1095
C(32)-0(31)-C(35) 109.5(3)
C(32)-0(31)-Li(1) 120.6(3)
C(35)-0(31)-Li(1) 119.1(3)
0(31)-C(32)-C(33) 105.9(4)
0(31)-C(32)-H(32A) 1106
C(33)-C(32)-H(32A) 1106
0(31)-C(32)-H(32B) 1106
C(33)-C(32)-H(32B) 1106
H(32A)-C(32)-H(32B) 108.7
C(34)-C(33)-C(32) 104.9(4)
C(34)-C(33)-H(33A) 1108
C(32)-C(33)-H(33A) 1108
C(34)-C(33)-H(33B) 110.8
C(32)-C(33)-H(33B) 110.8
H(33A)-C(33)-H(33B) 1088
C(35)-C(34)-C(33) 108.0(5)
C(35)-C(34)-H(34A) 110.1
C(33)-C(34)-H(34A) 110.1
C(35)-C(34)-H(34B) 110.1
C(33)-C(34)-H(34B) 110.1
H(34A)-C(34)-H(34B) 108.4
C(34)-C(35)-0(31) 108.4(5)
C(34)-C(35)-H(35A) 110.0
0(31)-C(35)-H(35A) 110.0
C(34)-C(35)-H(35B) 110.0
0(31)-C(35)-H(35B) 110.0
H(35A)-C(35)-H(35B) 108.4
C(45)-0(41)-C(42) 106.8(5)
C(45)-0(41)-Li(2) 121.3(5)
C(42)-0(41)-Li(2) 124.4(5)
O(41)-C(42)-C(43) 103.3(6)
0(41)-C(42)-C(43) 97.1(13)
0(41)-C(42)-H(42A) 111.1
C(43)-C(42)-H(42A) 111.1
0(41)-C(42)-H(42B) 1111
C(43)-C(42)-H(42B) 1111
H(42A)-C(42)-H(42B) 109.1
0(41)-C(42)-H(42C) 1123
C(43)-C(42)-H(42C) 1123
0(41)-C(42)-H(42D) 1123
C(43)-C(42)-H(42D) 1123
H(42C)-C(42)-H(42D) 109.9
C(42)-C(43)-C(44) 109.2(7)
C(42)-C(43)-H(43A) 109.8
C(44)-C(43)-H(43A) 109.8
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C(42)-C(43)-H(43B) 109.8
C(44)-C(43)-H(43B) 109.8
H(43A)-C(43)-H(43B) 1083
C(45)-C(44)-C(43) 97.5(9)
C(45)-C(44)-H(44A) 1123
C(43)-C(44)-H(44A) 1123
C(45)-C(44)-H(44B) 1123
C(43)-C(44)-H(44B) 1123
H(44A)-C(44)-H(44B) 109.9
C(44)-C(43)-C(42) 97(2)
C(44')-C(43)-H(43C) 112.4
C(42)-C(43)-H(43C) 112.4
C(44')-C(43)-H(43D) 112.4
C(42)-C(43)-H(43D) 112.4
H(43C)-C(43')-H(43D) 110.0
C(43)-C(44)-C(45) 109.9(16)
C(43)-C(44)-H(44C) 109.7
C(45)-C(44')-H(44C) 109.7
C(43)-C(44')-H(44D) 109.7
C(45)-C(44')-H(44D) 109.7
H(44C)-C(44')-H(44D) 108.2
O(41)-C(45)-C(44) 113.2(9)
0(41)-C(45)-C(44)) 83.8(8)
O(41)-C(45)-H(45A) 108.9
C(44)-C(45)-H(45A) 108.9
O(41)-C(45)-H(45B) 108.9
C(44)-C(45)-H(45B) 108.9
H(45A)-C(45)-H(45B) 107.7
0(41)-C(45)-H(45C) 1147
C(44')-C(45)-H(45C) 1147
O(41)-C(45)-H(45D) 1147
C(44')-C(45)-H(45D) 1147
H(45C)-C(45)-H(45D) 1118
C(52)-0(51)-C(55) 109.0(3)
C(52)-0(51)-Li(2) 122.9(3)
C(55)-0(51)-Li(2) 118.8(3)
0(51)-C(52)-C(53) 106.8(4)
0(51)-C(52)-H(52A) 110.4
C(53)-C(52)-H(52A) 110.4
0(51)-C(52)-H(52B) 110.4
C(53)-C(52)-H(52B) 110.4
H(52A)-C(52)-H(52B) 108.6
C(52)-C(53)-C(54) 105.4(5)
C(52)-C(53)-H(53A) 110.7
C(54)-C(53)-H(53A) 110.7
C(52)-C(53)-H(53B) 110.7
C(54)-C(53)-H(53B) 110.7
H(53A)-C(53)-H(53B) 108.8
C(55)-C(54)-C(53) 106.9(4)
C(55)-C(54)-H(54A) 1103
C(53)-C(54)-H(54A) 1103
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C(55)-C(54)-H(54B) 1103
C(53)-C(54)-H(54B) 1103
H(54A)-C(54)-H(54B) 108.6
0(51)-C(55)-C(54) 104.5(4)
0(51)-C(55)-H(55A) 110.8
C(54)-C(55)-H(55A) 1108
0(51)-C(55)-H(55B) 1108
C(54)-C(55)-H(55B) 110.8
H(55A)-C(55)-H(55B) 108.9
C(62))-0(61)-C(62')#3 180.0(18)
C(62)#3-0(61)-C(62) 180.0
C(63)-C(62)-O(61) 98.0(11)
C(63)-C(62)-H(62A) 112.2
0(61)-C(62)-H(62A) 1122
C(63)-C(62)-H(62B) 112.2
0(61)-C(62)-H(62B) 112.2
H(62A)-C(62)-H(62B) 109.8
0(61)-C(62)-C(63) 106.8(15)
0(61)-C(62))-H(62C) 110.4
C(63)-C(62))-H(62C) 110.4
0(61)-C(62))-H(62D) 110.4
C(63)-C(62))-H(62D) 110.4
H(62C)-C(62')-H(62D) 108.6
C(62)-C(63)-H(63A) 1095
C(62)-C(63)-H(63B) 109.5
H(63A)-C(63)-H(63B) 109.5
C(62)-C(63)-H(63C) 109.5
H(63A)-C(63)-H(63C) 1095
H(63B)-C(63)-H(63C) 1095
C(62)-C(63)-H(63D) 109.5
C(62))-C(63)-H(63E) 109.5
H(63D)-C(63)-H(63E) 109.5
C(62))-C(63)-H(63F) 109.5
H(63D)-C(63)-H(63F) 1095
H(63E)-C(63)-H(63F) 1095

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
#1 -x+1,-y,-z+2  #2 -x+1,-y+1,-z+1 #3 -x+1,-y,-z+1

Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2492. The anisotropic
displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h2 a*2Ul + ... + 2 hka* b* U12]

Ull U22 U33 U23 U13 U12
Li(1) 74(4) 55(3) 52(3) -20(3) 1(3) -26(3)
Li(2) 81(5) 70(4) 71(4) -33(3) 2(3) -16(3)
B(1) 70(3) 52(2) 40(2) -18(2) 7(2) -31(2)
B(2) 84(3) 66(3) 48(2) -21(2) -13(2) 13(2)
c(1) 48(2) 38(2) 37(2) -14(1) -1(1) -11(1)
C(2) 47(2) 40(2) 34(2) -13(1) -2(1) -10(1)
c@) 57(2) 50(2) 34(2) -13(1) 4(1) -21(2)
C(4) 62(2) 55(2) 44(2) -19(2) 6(2) -32(2)
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C(5)

C(6)

c(7)

C(8)

C(9)

C(10)
c(8)

C(9)

C(10)
C(11)
C(12)
C(13)
C(14)
C(15)
C(16)
C(17)
C(18)
C(19)
C(20)
C(18)
C(19)
C(20)
c(21)
0(21)
C(22)
C(23)
C(24)
C(25)
0(31)
C(32)
C(33)
C(34)
C(35)
0(41)
C(42)
C(43)
C(44)
C(43)
C(44")
C(45)
0(51)
C(52)
C(53)
C(54)
C(55)
0(61)
C(62)
C(62)
C(63)

52(2)
58(2)
78(2)
160(20)
135(19)
84(16)
104(5)
127(6)
184(10)
59(2)
52(2)
64(2)
64(2)
70(2)
79(2)
97(3)
103(7)
131(12)
150(11)
90(9)
113(13)
110(13)
57(2)
128(3)
182(8)
233(11)
157(7)
311(12)
68(2)
88(3)
145(5)
84(4)
67(3)
104(3)
182(8)
114(7)
125(8)
219(15)
138(10)
127(6)
118(3)
126(4)
180(7)
179(6)
140(5)
261(12)
167(9)
208(11)
244(12)

47(2)
47(2)
60(2)
113(18)
98(17)
120(20)
62(3)
144(7)
84(5)
46(2)
46(2)
46(2)
62(2)
58(2)
49(2)
85(3)
187(14)
84(7)
78(6)
121(12)
101(10)
85(9)
49(2)
88(2)
74(5)
194(9)
178(7)
124(6)
82(2)
96(3)
106(4)
126(5)
177(6)
123(3)
121(6)
86(6)
112(7)
227(14)
124(10)
171(7)
93(2)
104(4)
162(6)
157(6)
104(4)
360(15)
144(8)
183(10)
302(13)

42(2)
31(1)
49(2)
122(18)
76(14)
110(20)
69(3)
115(5)
83(5)
40(2)
38(2)
44(2)
60(2)
46(2)
36(2)
54(2)
105(7)
76(6)
51(5)
97(8)
44(6)
68(10)
39(2)
202(4)
327(8)
275(11)
346(8)
192(6)
74(2)
77(3)
103(4)
223(8)
111(4)
106(3)
149(6)
147(7)
123(8)
194(13)
121(9)
200(8)
91(2)
79(3)
107(4)
124(5)
114(4)
226(10)
151(8)
205(11)
276(12)

-20(1)
-13(1)
-28(2)

-89(15)
-62(13)
-80(16)

-31(2)

-107(5)

-30(4)
-19(2)
-21(2)
-17(2)
-32(2)
-26(2)
-14(2)
-35(2)
-88(8)
-48(5)
-31(4)
-52(8)
-42(6)
-20(7)
-19(1)
-87(3)
18(6)
-54(8)

-187(7)
-108(6)

-32(1)
-41(2)
-22(3)
-83(5)
-60(4)
-10(2)
-19(5)
-32(5)
-23(6)

-94(10)

-72(7)

-108(6)

-61(2)
-46(3)
-82(4)
-94(5)
-68(3)

-197(11)

-53(7)
-81(9)

-202(11)

-2(1)
3(1)

-1(2)

-6(16)

-12(12)
-44(13)

-14(3)
54(4)
-74(6)
-5(1)
-2(1)
-6(2)
3(2)
10(2)
-1(2)
22(2)
56(5)
32(8)
33(7)
38(6)
30(8)
50(9)
-1(1)
-45(3)
-52(8)
-84(9)
19(8)
9(8)
-13(1)
-19(2)
-50(4)
-23(4)
-8(3)
9(2)
3(5)
62(6)
57(6)
-2(9)
-29(7)
31(5)
-33(2)
-21(3)
-28(4)
-28(4)
-30(3)
-24(9)
-31(7)
-12(9)
15(9)

-15(2)
-19(2)
-27(2)

-23(16)
-34(13)

-9(14)
-37(3)
-81(5)
-12(5)
-4(2)
-12(2)
-4(2)
1(2)
-14(2)
-9(2)
-20(2)
-58(8)
-27(8)
-39(8)
-22(8)

-13(10)
-22(10)

-20(2)
0(2)
-21(4)
7(8)
-51(6)
-40(7)
-19(1)
-19(2)
-51(4)
-25(4)
-21(3)
-12(2)
-5(5)
-47(5)
-38(6)
7(9)
20(7)
-36(5)
16(2)
313)
45(5)
35(5)
4(3)

-67(10)

-25(7)
-23(8)

-122(10)

338



Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)

for wa2492.

X y z U(eq)
H(1A) 5690(30) 770(20) 9918(19) 49(8)
H(1B) 6860(30) 60(30) 9200(20) 72(10)
H(1C) 5330(30) 1010(20) 8660(20) 65(9)
H(2A) 6190(30) 4120(30) 6090(20) 69(10)
H(2B) 6130(30) 4410(20) 4830(20) 52(8)
H(2C) 5230(60) 3370(40) 5640(40) 150(20)
H(3) 8566 3234 6940 56
H(4) 9044 3984 7934 61
H(6) 7020 2032 9975 53
H(8A) 6971 4780 9312 178
H(8B) 8007 4964 9876 178
H(8C) 8358 5034 8840 178
H(9A) 8180 2181 10976 136
H(9B) 8060 3210 11220 136
H(9C) 6877 2998 10803 136
H(10A) 9926 2376 10192 135
H(10B) 10355 3426 9431 135
H(10C) 10004 3356 10467 135
H(8'1) 8182 5128 8846 108
H(8'2) 9007 4920 9704 108
H(8'3) 9637 4553 8883 108
H(9'1) 6491 4258 9909 162
H(9'2) 6821 3106 10667 162
H(9'3) 7344 4075 10747 162
H(10D) 10179 2695 10002 169
H(10E) 9607 3118 10802 169
H(10F) 9084 2148 10721 169
H(13) 9149 692 6666 62
H(14) 10270 942 5265 73
H(16) 7944 3649 4137 66
H(18A) 11384 3075 3852 182
H(18B) 11748 1852 4028 182
H(18C) 11728 2700 3000 182
H(19A) 8828 1638 3241 140
H(19B) 10143 1824 2628 140
H(19C) 10163 977 3656 140
H(20A) 9381 4137 3012 137
H(20B) 9777 3653 2230 137
H(20C) 8396 3548 2763 137
H(18D) 11187 1003 4136 153
H(18E) 11643 1698 3114 153
H(18F) 11879 1999 3961 153
H(19D) 9151 1053 3708 126
H(19E) 8262 2097 3110 126
H(19F) 9592 1697 2668 126
H(20D) 10437 3463 2419 140
H(20E) 9122 3866 2875 140
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H(20F)
H(21A)
H(21B)
H(22A)
H(22B)
H(23A)
H(23B)
H(23C)
H(24A)
H(24B)
H(25A)
H(25B)
H(25C)
H(32A)
H(32B)
H(33A)
H(33B)
H(34A)
H(34B)
H(35A)
H(35B)
H(42A)
H(42B)
H(42C)
H(42D)
H(43A)
H(43B)
H(44A)
H(44B)
H(43C)
H(43D)
H(44C)
H(44D)
H(45A)
H(45B)
H(45C)
H(45D)
H(52A)
H(52B)
H(53A)
H(53B)
H(54A)
H(54B)
H(55A)
H(55B)
H(62A)
H(62B)
H(62C)
H(62D)
H(63A)
H(63B)
H(63C)
H(63D)

10467
7193
6176
4425
3952
3123
2055
2529
3050
4482
3310
2247
3669
3431
3385
1403
1689
-109
470
1170
775
7470
6692
8232
6677
9326
8534
8886
10103
6661
7579
9193
8351
8369
9054
8475
9209
6871
5825
6120
4846
3764
5032
3976
5441
6941
6346
4291
3897
6341
4904
5492
5441

3803

990
2016
3438
2768
4363
3621
4293
3418
2768
2176
1907
1262
-367

708

627
-593

750
-352

503
1591
7728
7391
7439
7711
7341
7167
5419
5649
6497
7353
6428
5546
4832
5671
4813
5784
5521
4734
6184
5632
7099
7655
7277
7494
-258

975
-632

618

322

680
-538

200

3278
7484
7060
8709
8213
7683
8186
8683
10119
10202
11614
11128
11210
8473
7588
7286
7934
8313
9063
9720
8889
4489
3851
4255
4248
3800
3075
3771
4162
3503
2881
3419
3499
5243
5415
5290
5217
7154
7589
8180
8394
7514
7309
6068
5972
5295
4911
6242
5785
6519
6181
6561
6823

140
55
55

261

261

365

365

365

239

239

292

292

292
99
99

138

138

164

164

139

139

196

196

196

196

145

145

155

155

257

257

147

147

187

187

187

187

121

121

177

177

176

176

134

134

183

183

236

236

355

355

355

355

340



H(63E) 6379 -413 6263 355
H(63F) 5987 832 5808 355
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2492.

Li(1)-B(1)-C(1)-C(6) 76.5(4)
Li(1)#1-B(1)-C(1)-C(6) -53.7(5)
Li(1)-B(1)-C(1)-C(2) -104.9(4)
Li(1)#1-B(1)-C(1)-C(2) 124.9(4)
C(6)-C(1)-C(2)-C(3) 1.7(4)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) -177.03)
C(6)-C(1)-C(2)-C(21) -177.6(3)
B(1)-C(1)-C(2)-C(21) 3.8(4)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) -2.2(5)
C(21)-C(2)-C(3)-C(4) 177.0(3)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) 0.7(5)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) 1.2(5)
C(3)-C(4)-C(5)-C(7) 179.6(3)
C(4)-C(5)-C(6)-C(1) 1.7(5)
C(7)-C(5)-C(6)-C(1) 179.9(3)
C(2)-C(1)-C(6)-C(5) 0.3(5)
B(1)-C(1)-C(6)-C(5) 178.9(3)
C(4)-C(5)-C(7)-C(8) 61(2)
C(6)-C(5)-C(7)-C(8) -121(2)
C(4)-C(5)-C(7)-C(10)) -103.2(6)
C(6)-C(5)-C(7)-C(10)) 75.1(6)
C(4)-C(5)-C(7)-C(10) -73.7(19)
C(6)-C(5)-C(7)-C(10) 104.6(19)
C(4)-C(5)-C(7)-C(9) 136.0(5)
C(6)-C(5)-C(7)-C(9) -45.7(6)
C(4)-C(5)-C(7)-C(8) 18.3(6)
C(6)-C(5)-C(7)-C(8) -163.4(4)
C(4)-C(5)-C(7)-C(9) -174.1(16)
C(6)-C(5)-C(7)-C(9) 4.2(16)
Li(2)-B(2)-C(11)-C(12) 114.4(5)
Li(2)#2-B(2)-C(11)-C(12) -122.8(4)
Li(2)-B(2)-C(11)-C(16) -68.8(5)
Li(2)#2-B(2)-C(11)-C(16) 54.0(6)
C(16)-C(11)-C(12)-C(13) -0.6(4)
B(2)-C(11)-C(12)-C(13) 176.3(3)
C(16)-C(11)-C(12)-C(21) -176.6(3)
B(2)-C(11)-C(12)-C(21) 0.3(5)
C(11)-C(12)-C(13)-C(14) -0.1(5)
C(21)-C(12)-C(13)-C(14) 176.0(3)
C(12)-C(13)-C(14)-C(15) 0.2(5)
C(13)-C(14)-C(15)-C(16) 0.5(5)
C(13)-C(14)-C(15)-C(17) -175.5(3)
C(14)-C(15)-C(16)-C(11) -1.3(5)
C(17)-C(15)-C(16)-C(11) 174.6(3)
C(12)-C(11)-C(16)-C(15) 1.4(5)
B(2)-C(11)-C(16)-C(15) -175.6(4)
C(16)-C(15)-C(17)-C(20) 35.1(14)
C(14)-C(15)-C(17)-C(20') -149.2(13)
C(16)-C(15)-C(17)-C(19) -113.3(10)
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C(14)-C(15)-C(17)-C(19) 62.5(10)
C(16)-C(15)-C(17)-C(18) 120.7(9)
C(14)-C(15)-C(17)-C(18) -63.5(9)
C(16)-C(15)-C(17)-C(19) -93.5(10)
C(14)-C(15)-C(17)-C(19) 82.2(10)
C(16)-C(15)-C(17)-C(18)) 163.7(9)
C(14)-C(15)-C(17)-C(18)) -20.6(10)
C(16)-C(15)-C(17)-C(20) 4.7(8)
C(14)-C(15)-C(17)-C(20) -179.5(7)
C(13)-C(12)-C(21)-C(2) 95.1(3)
C(11)-C(12)-C(21)-C(2) -88.9(4)
C(3)-C(2)-C(21)-C(12) 14.1(4)
C(1)-C(2)-C(21)-C(12) -166.7(3)
C(24)-0(21)-C(22)-C(23) -87.1(11)
Li(1)-0(21)-C(22)-C(23) 130.6(9)
C(22)-0(21)-C(24)-C(25) 178.2(7)
Li(1)-O(21)-C(24)-C(25) -50.8(9)
C(35)-0(31)-C(32)-C(33) 13.9(5)
Li(1)-0(31)-C(32)-C(33) 157.9(3)
0(31)-C(32)-C(33)-C(34) -18.2(6)
C(32)-C(33)-C(34)-C(35) 16.0(7)
C(33)-C(34)-C(35)-0(31) 7.9(7)
C(32)-0(31)-C(35)-C(34) -4.1(6)
Li(1)-O(31)-C(35)-C(34) -148.7(5)
C(45)-0(41)-C(42)-C(43) 11.9(9)
Li(2)-O(41)-C(42)-C(43) -137.9(7)
C(45)-0(41)-C(42)-C(43) 71.5(14)
Li(2)-O(41)-C(42)-C(43) -78.3(14)
0(41)-C(42)-C(43)-C(44) 7.6(13)
C(42)-C(43)-C(44)-C(45) -22.9(14)
O(41)-C(42)-C(43)-C(44) -58(2)
C(42)-C(43)-C(44)-C(45) 31(2)
C(42)-O(41)-C(45)-C(44) -30.2(10)
Li(2)-O(41)-C(45)-C(44) 120.8(8)
C(42)-O(41)-C(45)-C(44) -42.9(8)
Li(2)-O(41)-C(45)-C(44) 108.1(7)
C(43)-C(44)-C(45)-0(41) 32.4(12)
C(43)-C(44)-C(45)-O(41) 5(2)
C(55)-0(51)-C(52)-C(53) 27.1(7)
Li(2)-O(51)-C(52)-C(53) 173.4(5)
0(51)-C(52)-C(53)-C(54) -15.6(8)
C(52)-C(53)-C(54)-C(55) -0.6(8)
C(52)-0(51)-C(55)-C(54) -26.9(6)
Li(2)-O(51)-C(55)-C(54) -174.7(5)
C(53)-C(54)-C(55)-0(51) 16.2(7)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
#1 -x+1,-y,-z+2  #2 -x+1,-y+1,-z+1 #3 -x+1,-y,-z+1
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7.4.17 Struktur von 16

Abbildung A103: Struktur von 16.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2514.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2514

C39 H62 B2 N4

608.54

173(2) K

0.71073 A

Monoclinic

P 21/n

a=14.6719(9) A a=90°.

b =18.4780(7) A B=97.999(5)°.

¢ =29.6336(17) A y =90°.
7955.7(7) A3

8

1.016 Mg/m3

0.058 mm-!

2672

0.190 x 0.180 x 0.180 mm?
1.983 to 25.024°.

-17<=h<=17, -21<=k<=21, -35<=I<=35
78152

14041 [R(int) = 0.1314]

99.9 %

Semi-empirical from equivalents
1.000 and 0.636

Full-matrix least-squares on F2
140417102 /899

1.790

R1=0.1487, wR2 = 0.3611

R1 =0.1874, wR2 = 0.3795

n/a

1.659 and -0.483 e.A3
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)

for wa2514. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized U tensor.

X y z U(eq)
B(1) 6570(5) 7160(5) 7281(2) 66(2)
B(2) 5129(4) 4737(3) 6422(2) 45(1)
C() 6835(4) 6962(4) 6779(2) 62(2)
C(2) 6188(3) 6604(3) 6459(2) 52(1)
C(3) 6399(4) 6463(4) 6029(2) 67(2)
C(4) 7236(4) 6670(4) 5906(2) 79(2)
C(5) 7907(4) 7006(4) 6210(2) 74(2)
C(6) 7680(4) 7136(4) 6638(2) 71(2)
C(7) 8842(5) 7245(5) 6073(2) 91(2)
C(8) 9189(7) 6707(9) 5776(6) 207(8)
C(9) 8695(8) 7952(8) 5788(5) 162(5)
C(10) 9556(6) 7410(9) 6471(4) 170(6)
C(11) 4409(3) 5322(3) 6169(2) 40(1)
C(12) 4526(3) 6073(3) 6246(2) 47(1)
C(13) 3895(4) 6550(3) 6004(2) 52(1)
C(14) 3152(3) 6313(3) 5705(2) 53(1)
C(15) 2989(3) 5576(3) 5637(2) 45(1)
C(16) 3630(3) 5111(3) 5864(2) 43(1)
C(@7) 2142(3) 5302(3) 5321(2) 54(1)
C(18) 2423(8) 4963(12) 4907(5) 93(5)
C(19) 1460(10) 5912(7) 5167(6) 81(4)
C(20) 1592(9) 4792(9) 5601(5) 90(5)
C(18) 2290(20) 5400(20) 4817(8) 83(8)
C(19) 1320(20) 5670(20) 5353(13) 92(10)
C(209 2006(16) 4448(13) 5372(9) 73(8)
C(21) 7400(3) 7565(3) 7601(2) 51(1)
N(21) 7579(3) 8287(3) 7638(2) 88(2)
N(22) 8016(3) 7285(2) 7923(2) 58(1)
C(22) 8293(4) 8439(3) 7964(2) 67(2)
C(23) 8583(4) 7805(4) 8138(2) 69(2)
C(24) 7012(8) 8930(6) 7437(4) 132(4)
C(25) 7601(11) 9110(8) 7035(3) 184(6)
C(26) 6998(8) 9582(6) 7811(5) 145(4)
C(27) 8145(5) 6488(4) 8003(5) 121(4)
C(28) 8113(11) 6316(8) 8473(6) 205(7)
C(29) 9036(7) 6251(5) 7845(6) 164(5)
N(31) 4234(3) 3500(2) 6514(1) 44(1)
N(32) 4962(3) 3516(2) 5937(1) 45(1)
C(31) 4784(3) 3919(3) 6295(2) 39(1)
C(32) 4063(3) 2856(3) 6296(2) 52(1)
C(33) 4519(3) 2858(3) 5932(2) 55(1)
C(34) 3835(4) 3720(3) 6927(2) 54(1)
C(35) 2789(4) 3747(4) 6812(2) 77(2)
C(36) 4148(5) 3209(5) 7310(2) 91(2)
C(37) 5530(4) 3744(4) 5590(2) 61(2)
C(38) 6294(6) 3210(6) 5569(3) 113(3)
C(39) 4939(5) 3848(5) 5130(2) 88(2)
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C(41)
B(1A)
B(2A)
C(1A)
C(2A)
C(3A)
C(4A)
C(5A)
C(6A)
C(7A)
C(8A)
C(9A)
C(10A)
C(11A)
C(12A)
C(13A)
C(14A)
C(15A)
C(16A)
C(17A)
C(18A)
C(19A)
C(20A)
c(18")
C(19")
C(20")
N(31A)
N(32A)
C(31A)
C(32A)
C(33A)
C(34A)
C(35A)
C(36A)
C(37A)
C(38A)
C(39A)
N(21A)
N(22A)
C(21A)
C(22A)
C(23A)
C(24A)
C(25A)
C(26A)
C(27A)
C(28A)
C(29A)
C(41A)

5270(3)
4255(4)
2344(5)
3193(3)
2547(3)
1670(3)
1388(3)
1991(3)
2876(3)
1696(4)
1763(6)
2344(6)
707(5)
1798(3)
2037(3)
1579(4)
873(3)
618(3)
1091(3)
-157(3)
-679(8)
244(8)
-936(8)
91(13)
-207(15)

-1021(11)

909(3)
1886(3)
1723(4)

571(4)
1169(4)

468(4)

599(7)
-539(6)
2664(4)
3035(6)
2360(6)
5274(3)
4424(3)
4650(3)
5411(4)
4887(5)
5691(4)
5601(6)
6672(5)
3739(4)
4173(6)
3051(6)
2802(3)

6370(3)
272(3)
1221(4)
179(3)
750(3)
609(3)
-68(3)
-655(3)
-505(3)

-1433(4)
-1903(4)
-1766(6)
-1484(4)

1812(3)
1942(3)
2475(3)
2884(3)
2776(3)
2248(3)
3217(3)
3691(7)
3674(8)
2695(7)
4069(9)
3096(13)
3074(11)
560(3)
931(2)
925(3)
374(4)
599(3)
379(4)
-422(5)
603(6)
1299(3)
859(4)
2056(4)
-945(2)
-814(3)
-487(3)

-1543(3)
-1462(4)

-832(4)

-1507(4)

-561(6)
-528(4)
-213(5)

-1110(6)

1511(3)

6603(2)
5886(2)
6676(2)
5640(2)
5573(2)
5346(2)
5193(2)
5264(2)
5478(2)
5126(3)
5573(4)
4842(4)
4912(3)
6335(2)
5905(2)
5633(2)
5773(2)
6205(2)
6468(2)
6375(2)
5991(4)
6760(5)
6493(5)
6338(8)
6889(6)
6105(6)
6939(2)
7499(2)
7042(2)
7330(2)
7682(2)
6471(2)
6386(3)
6408(4)
7779(2)
8191(2)
7902(3)
5932(2)
6463(2)
6085(2)
6213(2)
6540(2)
5515(2)
5224(3)
5639(3)
6737(2)
7164(3)
6833(4)
5729(2)

51(1)
48(1)
56(2)
46(1)
42(1)
54(1)
57(1)
56(1)
50(1)
73(2)
113(3)
143(5)
92(2)
46(1)
48(1)
52(1)
50(1)
50(1)
48(1)
56(1)
80(4)
81(4)
81(4)
91(6)
97(7)
79(6)
58(1)
53(1)
51(1)
70(2)
62(2)
72(2)
110(3)
121(3)
64(2)
87(2)
91(2)
54(1)
58(1)
46(1)
68(2)
73(2)
66(2)
93(2)
113(3)
68(2)
97(2)
120(3)
47(2)
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Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2514.

B(1)-C(21) 1.619(8)
B(1)-C(1) 1.631(9)
B(1)-H(LA) 1.00(6)
B(1)-H(1B) 1.16(6)
B(2)-C(11) 1.621(7)
B(2)-C(31) 1.621(8)
B(2)-H(2A) 1.20(5)
B(2)-H(2B) 1.05(4)
C(1)-C(6) 1.400(8)
C(1)-C(2) 1.410(7)
C(2)-C(3) 1.379(8)
C(2)-C(41) 1.530(7)
C(3)-C(4) 1.383(8)
C(3)-H(3) 0.9500
C(4)-C(5) 1.386(9)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.376(9)
C(5)-C(7) 1.548(9)
C(6)-H(6) 0.9500
C(7)-C(8) 1.465(14)
C(7)-C(10) 1.495(12)
C(7)-C(9) 1.555(15)
C(8)-H(8A) 0.9800
C(8)-H(8B) 0.9800
C(8)-H(8C) 0.9800
C(9)-H(9A) 0.9800
C(9)-H(9B) 0.9800
C(9)-H(9C) 0.9800
C(10)-H(10A) 0.9800
C(10)-H(10B) 0.9800
C(10)-H(10C) 0.9800
C(11)-C(16) 1.409(7)
C(11)-C(12) 1.413(7)
C(12)-C(13) 1.402(7)
C(12)-C(41) 1.512(7)
C(13)-C(14) 1.378(8)
C(13)-H(13) 0.9500
C(14)-C(15) 1.391(7)
C(14)-H(14) 0.9500
C(15)-C(16) 1.380(7)
C(15)-C(17) 1.534(7)
C(16)-H(16) 0.9500
C(17)-C(19) 1.40(3)
C(17)-C(18) 1.488(14)
C(17)-C(19) 1.533(14)
C(17)-C(18) 1.55(3)
C(17)-C(20) 1.553(13)
C(17)-C(20) 1.60(2)
C(18)-H(18A) 0.9800
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C(18)-H(18B) 0.9800
C(18)-H(18C) 0.9800
C(19)-H(19A) 0.9800
C(19)-H(19B) 0.9800
C(19)-H(19C) 0.9800
C(20)-H(20A) 0.9800
C(20)-H(20B) 0.9800
C(20)-H(20C) 0.9800
C(18)-H(18D) 0.9800
C(18))-H(18E) 0.9800
C(18)-H(18F) 0.9800
C(19)-H(19D) 0.9800
C(19)-H(19E) 0.9800
C(19)-H(19F) 0.9800
C(20')-H(20D) 0.9800
C(20')-H(20E) 0.9800
C(20)-H(20F) 0.9800
C(21)-N(22) 1.325(7)
C(21)-N(21) 1.360(8)
N(21)-C(22) 1.352(8)
N(21)-C(24) 1.524(12)
N(22)-C(23) 1.369(7)
N(22)-C(27) 1.499(9)
C(22)-C(23) 1.326(9)
C(22)-H(22) 0.9500
C(23)-H(23) 0.9500
C(24)-C(25) 1.601(17)
C(24)-C(26) 1.639(16)
C(24)-H(24) 1.0000
C(25)-H(25A) 0.9800
C(25)-H(25B) 0.9800
C(25)-H(25C) 0.9800
C(26)-H(26A) 0.9800
C(26)-H(26B) 0.9800
C(26)-H(26C) 0.9800
C(27)-C(28) 1.435(18)
C(27)-C(29) 1.513(15)
C(27)-H(27) 1.0000
C(28)-H(28A) 0.9800
C(28)-H(28B) 0.9800
C(28)-H(28C) 0.9800
C(29)-H(29A) 0.9800
C(29)-H(29B) 0.9800
C(29)-H(29C) 0.9800
N(31)-C(31) 1.349(6)
N(31)-C(32) 1.363(7)
N(31)-C(34) 1.484(6)
N(32)-C(31) 1.351(6)
N(32)-C(33) 1.377(7)
N(32)-C(37) 1.472(7)
C(32)-C(33) 1.346(8)
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C(32)-H(32) 0.9500
C(33)-H(33) 0.9500
C(34)-C(36) 1.497(9)
C(34)-C(35) 1.525(8)
C(34)-H(34) 1.0000
C(35)-H(35A) 0.9800
C(35)-H(35B) 0.9800
C(35)-H(35C) 0.9800
C(36)-H(36A) 0.9800
C(36)-H(36B) 0.9800
C(36)-H(36C) 0.9800
C(37)-C(38) 1.501(9)
C(37)-C(39) 1.523(9)
C(37)-H(37) 1.0000
C(38)-H(38A) 0.9800
C(38)-H(38B) 0.9800
C(38)-H(38C) 0.9800
C(39)-H(39A) 0.9800
C(39)-H(39B) 0.9800
C(39)-H(39C) 0.9800
C(41)-H(41A) 0.9900
C(41)-H(41B) 0.9900
B(1A)-C(21A) 1.600(8)
B(1A)-C(1A) 1.635(7)
B(1A)-H(LAA) 1.25(5)
B(1A)-H(LAB) 1.06(5)
B(2A)-C(31A) 1.604(8)
B(2A)-C(11A) 1.622(8)
B(2A)-H(2AA) 1.15(5)
B(2A)-H(2AB) 1.06(6)
C(1A)-C(6A) 1.407(7)
C(1A)-C(2A) 1.413(7)
C(2A)-C(3A) 1.391(7)
C(2A)-C(41A) 1.512(7)
C(3A)-C(4A) 1.373(8)
C(3A)-H(3A) 0.9500
C(4A)-C(5A) 1.397(7)
C(4A)-H(4A) 0.9500
C(5A)-C(6A) 1.392(7)
C(5A)-C(7A) 1.541(8)
C(6A)-H(6A) 0.9500
C(7A)-C(9A) 1.488(10)
C(7A)-C(10A) 1.504(9)
C(7A)-C(8A) 1.573(12)
C(8A)-H(8AL) 0.9800
C(8A)-H(8A2) 0.9800
C(8A)-H(8A3) 0.9800
C(9A)-H(9A1) 0.9800
C(9A)-H(9A2) 0.9800
C(9A)-H(9A3) 0.9800
C(10A)-H(10D) 0.9800
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C(10A)-H(10E) 0.9800
C(10A)-H(10F) 0.9800
C(11A)-C(12A) 1.389(7)
C(11A)-C(16A) 1.411(7)
C(12A)-C(13A) 1.385(7)
C(12A)-C(41A) 1.527(7)
C(13A)-C(14A) 1.391(7)
C(13A)-H(13A) 0.9500
C(14A)-C(15A) 1.397(7)
C(14A)-H(14A) 0.9500
C(15A)-C(16A) 1.375(7)
C(15A)-C(17A) 1.541(7)
C(16A)-H(16A) 0.9500
C(17A)-C(20") 1.425(18)
C(17A)-C(19A) 1.474(13)
C(17A)-C(19") 1.550(18)
C(17A)-C(18A) 1.552(13)
C(17A)-C(20A) 1.571(13)
C(17A)-C(18") 1.623(19)
C(18A)-H(18G) 0.9800
C(18A)-H(18H) 0.9800
C(18A)-H(18I) 0.9800
C(19A)-H(19G) 0.9800
C(19A)-H(19H) 0.9800
C(19A)-H(191) 0.9800
C(20A)-H(20G) 0.9800
C(20A)-H(20H) 0.9800
C(20A)-H(201) 0.9800
C(18")-H(18J) 0.9800
C(18™)-H(18K) 0.9800
C(18™)-H(18L) 0.9800
C(19")-H(19J) 0.9800
C(19")-H(19K) 0.9800
C(19")-H(19L) 0.9800
C(20™)-H(20J) 0.9800
C(20™)-H(20K) 0.9800
C(20™)-H(20L) 0.9800
N(31A)-C(32A) 1.366(7)
N(31A)-C(31A) 1.369(7)
N(31A)-C(34A) 1.485(8)
N(32A)-C(31A) 1.343(7)
N(32A)-C(33A) 1.392(7)
N(32A)-C(37A) 1.481(8)
C(32A)-C(33A) 1.333(9)
C(32A)-H(32A) 0.9500
C(33A)-H(33A) 0.9500
C(34A)-C(36A) 1.521(10)
C(34A)-C(35A) 1.519(11)
C(34A)-H(34A) 1.0000
C(35A)-H(35D) 0.9800
C(35A)-H(35E) 0.9800
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C(35A)-H(35F) 0.9800
C(36A)-H(36D) 0.9800
C(36A)-H(36E) 0.9800
C(36A)-H(36F) 0.9800
C(37A)-C(38A) 1.505(9)
C(37A)-C(39A) 1.528(9)
C(37A)-H(37A) 1.0000
C(38A)-H(38D) 0.9800
C(38A)-H(38E) 0.9800
C(38A)-H(38F) 0.9800
C(39A)-H(39D) 0.9800
C(39A)-H(39E) 0.9800
C(39A)-H(39F) 0.9800
N(21A)-C(21A) 1.369(6)
N(21A)-C(22A) 1.382(8)
N(21A)-C(24A) 1.469(7)
N(22A)-C(21A) 1.354(7)
N(22A)-C(23A) 1.380(8)
N(22A)-C(27A) 1.476(7)
C(22A)-C(23A) 1.325(9)
C(22A)-H(22A) 0.9500
C(23A)-H(23A) 0.9500
C(24A)-C(25A) 1.512(10)
C(24A)-C(26A) 1.519(10)
C(24A)-H(24A) 1.0000
C(25A)-H(25D) 0.9800
C(25A)-H(25E) 0.9800
C(25A)-H(25F) 0.9800
C(26A)-H(26D) 0.9800
C(26A)-H(26E) 0.9800
C(26A)-H(26F) 0.9800
C(27A)-C(28A) 1.457(10)
C(27A)-C(29A) 1.529(11)
C(27A)-H(27A) 1.0000
C(28A)-H(28D) 0.9800
C(28A)-H(28E) 0.9800
C(28A)-H(28F) 0.9800
C(29A)-H(29D) 0.9800
C(29A)-H(29E) 0.9800
C(29A)-H(29F) 0.9800
C(41A)-H(41C) 0.9900
C(41A)-H(41D) 0.9900
C(21)-B(1)-C(1) 112.5(5)
C(21)-B(1)-H(1A) 114(3)
C(1)-B(1)-H(1A) 111(3)
C(21)-B(1)-H(1B) 103(3)
C(1)-B(1)-H(1B) 117(3)
H(1A)-B(1)-H(1B) 99(4)
C(11)-B(2)-C(31) 110.5(4)
C(11)-B(2)-H(2A) 105(2)
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C(31)-B(2)-H(2A) 110(3)
C(11)-B(2)-H(2B) 110(2)
C(31)-B(2)-H(2B) 112(2)
H(2A)-B(2)-H(2B) 109(3)
C(6)-C(1)-C(2) 116.6(5)
C(6)-C(1)-B(1) 123.7(5)
C(2)-C(1)-B(1) 119.6(5)
C(3)-C(2)-C(1) 119.6(5)
C(3)-C(2)-C(41) 121.5(5)
C(1)-C(2)-C(41) 118.9(5)
C(2)-C(3)-C(4) 120.9(5)
C(2)-C(3)-H(3) 1196
C(4)-C(3)-H(3) 1196
C(5)-C(4)-C(3) 121.9(6)
C(5)-C(4)-H(4) 119.0
C(3)-C(4)-H(4) 119.0
C(6)-C(5)-C(4) 115.8(5)
C(6)-C(5)-C(7) 121.9(5)
C(4)-C(5)-C(7) 122.2(6)
C(5)-C(6)-C(1) 125.0(5)
C(5)-C(6)-H(6) 1175
C(1)-C(6)-H(6) 1175
C(8)-C(7)-C(10) 110.4(10)
C(8)-C(7)-C(5) 111.0(7)
C(10)-C(7)-C(5) 113.6(6)
C(8)-C(7)-C(9) 106.1(10)
C(10)-C(7)-C(9) 106.6(10)
C(5)-C(7)-C(9) 108.7(7)
C(7)-C(8)-H(8A) 1095
C(7)-C(8)-H(8B) 109.5
H(8A)-C(8)-H(8B) 109.5
C(7)-C(8)-H(8C) 1095
H(8A)-C(8)-H(8C) 1095
H(8B)-C(8)-H(8C) 1095
C(7)-C(9)-H(9A) 1095
C(7)-C(9)-H(9B) 109.5
H(9A)-C(9)-H(9B) 109.5
C(7)-C(9)-H(9C) 109.5
H(9A)-C(9)-H(9C) 1095
H(9B)-C(9)-H(9C) 109.5
C(7)-C(10)-H(10A) 109.5
C(7)-C(10)-H(10B) 109.5
H(10A)-C(10)-H(10B) 109.5
C(7)-C(10)-H(10C) 109.5
H(10A)-C(10)-H(10C) 109.5
H(10B)-C(10)-H(10C) 109.5
C(16)-C(11)-C(12) 116.5(4)
C(16)-C(11)-B(2) 122.0(4)
C(12)-C(11)-B(2) 121.5(4)
C(13)-C(12)-C(11) 118.5(4)
C(13)-C(12)-C(41) 119.3(5)
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C(11)-C(12)-C(41) 122.0(4)
C(14)-C(13)-C(12) 122.4(5)
C(14)-C(13)-H(13) 1188
C(12)-C(13)-H(13) 1188
C(13)-C(14)-C(15) 120.7(5)
C(13)-C(14)-H(14) 119.7
C(15)-C(14)-H(14) 119.7
C(16)-C(15)-C(14) 116.5(4)
C(16)-C(15)-C(17) 122.1(4)
C(14)-C(15)-C(17) 121.4(4)
C(15)-C(16)-C(11) 125.2(4)
C(15)-C(16)-H(16) 117.4
C(11)-C(16)-H(16) 117.4
C(18)-C(17)-C(19) 107.9(9)
C(19)-C(17)-C(15) 115.6(13)
C(18)-C(17)-C(15) 110.4(6)
C(19)-C(17)-C(15) 112.2(6)
C(19)-C(17)-C(18) 104.4(19)
C(15)-C(17)-C(18) 109.7(11)
C(18)-C(17)-C(20) 114.2(10)
C(19)-C(17)-C(20) 103.9(8)
C(15)-C(17)-C(20) 108.2(6)
C(19)-C(17)-C(20) 110.7(17)
C(15)-C(17)-C(20) 111.6(8)
C(18)-C(17)-C(20) 103.9(15)
C(17)-C(18)-H(18A) 109.5
C(17)-C(18)-H(18B) 1095
H(18A)-C(18)-H(18B) 1095
C(17)-C(18)-H(18C) 1095
H(18A)-C(18)-H(18C) 1095
H(18B)-C(18)-H(18C) 1095
C(17)-C(19)-H(19A) 109.5
C(17)-C(19)-H(19B) 1095
H(19A)-C(19)-H(19B) 1095
C(17)-C(19)-H(19C) 1095
H(19A)-C(19)-H(19C) 1095
H(19B)-C(19)-H(19C) 1095
C(17)-C(20)-H(20A) 109.5
C(17)-C(20)-H(20B) 1095
H(20A)-C(20)-H(20B) 109.5
C(17)-C(20)-H(20C) 1095
H(20A)-C(20)-H(20C) 1095
H(20B)-C(20)-H(20C) 1095
C(17)-C(18)-H(18D) 109.5
C(17)-C(18")-H(18E) 109.5
H(18D)-C(18')-H(18E) 109.5
C(17)-C(18)-H(18F) 109.5
H(18D)-C(18)-H(18F) 109.5
H(18E)-C(18')-H(18F) 109.5
C(17)-C(19)-H(19D) 109.5
C(17)-C(19)-H(19E) 109.5
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H(19D)-C(19')-H(19E) 1095
C(17)-C(19)-H(19F) 1095
H(19D)-C(19')-H(19F) 1095
H(19E)-C(19)-H(19F) 1095
C(17)-C(20)-H(20D) 1095
C(17)-C(20")-H(20E) 1095
H(20D)-C(20')-H(20E) 1095
C(17)-C(20)-H(20F) 1095
H(20D)-C(20)-H(20F) 1095
H(20E)-C(20')-H(20F) 1095
N(22)-C(21)-N(21) 102.8(4)
N(22)-C(21)-B(1) 128.5(5)
N(21)-C(21)-B(1) 128.4(5)
C(22)-N(21)-C(21) 112.5(5)
C(22)-N(21)-C(24) 116.3(6)
C(21)-N(21)-C(24) 130.1(6)
C(21)-N(22)-C(23) 111.7(5)
C(21)-N(22)-C(27) 123.8(5)
C(23)-N(22)-C(27) 124.1(5)
C(23)-C(22)-N(21) 105.6(5)
C(23)-C(22)-H(22) 1272
N(21)-C(22)-H(22) 1272
C(22)-C(23)-N(22) 107.3(5)
C(22)-C(23)-H(23) 1263
N(22)-C(23)-H(23) 1263
N(21)-C(24)-C(25) 97.5(9)
N(21)-C(24)-C(26) 111.5(9)
C(25)-C(24)-C(26) 114.2(8)
N(21)-C(24)-H(24) 111.0
C(25)-C(24)-H(24) 111.0
C(26)-C(24)-H(24) 111.0
C(24)-C(25)-H(25A) 1095
C(24)-C(25)-H(25B) 1095
H(25A)-C(25)-H(25B) 1095
C(24)-C(25)-H(25C) 1095
H(25A)-C(25)-H(25C) 1095
H(25B)-C(25)-H(25C) 1095
C(24)-C(26)-H(26A) 109.5
C(24)-C(26)-H(26B) 1095
H(26A)-C(26)-H(26B) 109.5
C(24)-C(26)-H(26C) 1095
H(26A)-C(26)-H(26C) 1095
H(26B)-C(26)-H(26C) 1095
C(28)-C(27)-N(22) 110.6(10)
C(28)-C(27)-C(29) 112.5(11)
N(22)-C(27)-C(29) 109.4(8)
C(28)-C(27)-H(27) 108.1
N(22)-C(27)-H(27) 108.1
C(29)-C(27)-H(27) 108.1
C(27)-C(28)-H(28A) 109.5
C(27)-C(28)-H(28B) 109.5
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H(28A)-C(28)-H(28B) 1095
C(27)-C(28)-H(28C) 1095
H(28A)-C(28)-H(28C) 1095
H(28B)-C(28)-H(28C) 1095
C(27)-C(29)-H(29A) 109.5
C(27)-C(29)-H(29B) 1095
H(29A)-C(29)-H(29B) 1095
C(27)-C(29)-H(29C) 109.5
H(29A)-C(29)-H(29C) 1095
H(29B)-C(29)-H(29C) 1095
C(31)-N(31)-C(32) 110.8(4)
C(31)-N(31)-C(34) 124.9(4)
C(32)-N(31)-C(34) 124.3(4)
C(31)-N(32)-C(33) 110.6(4)
C(31)-N(32)-C(37) 125.5(4)
C(33)-N(32)-C(37) 123.9(4)
N(31)-C(31)-N(32) 104.8(4)
N(31)-C(31)-B(2) 127.7(4)
N(32)-C(31)-B(2) 127.5(4)
C(33)-C(32)-N(31) 107.4(5)
C(33)-C(32)-H(32) 126.3
N(31)-C(32)-H(32) 1263
C(32)-C(33)-N(32) 106.3(5)
C(32)-C(33)-H(33) 126.8
N(32)-C(33)-H(33) 126.8
N(31)-C(34)-C(36) 109.8(5)
N(31)-C(34)-C(35) 109.0(5)
C(36)-C(34)-C(35) 112.5(5)
N(31)-C(34)-H(34) 1085
C(36)-C(34)-H(34) 108.5
C(35)-C(34)-H(34) 1085
C(34)-C(35)-H(35A) 109.5
C(34)-C(35)-H(35B) 1095
H(35A)-C(35)-H(35B) 1095
C(34)-C(35)-H(35C) 1095
H(35A)-C(35)-H(35C) 1095
H(35B)-C(35)-H(35C) 1095
C(34)-C(36)-H(36A) 109.5
C(34)-C(36)-H(36B) 1095
H(36A)-C(36)-H(36B) 109.5
C(34)-C(36)-H(36C) 1095
H(36A)-C(36)-H(36C) 1095
H(36B)-C(36)-H(36C) 1095
N(32)-C(37)-C(38) 109.8(6)
N(32)-C(37)-C(39) 110.7(5)
C(38)-C(37)-C(39) 112.4(6)
N(32)-C(37)-H(37) 107.9
C(38)-C(37)-H(37) 107.9
C(39)-C(37)-H(37) 107.9
C(37)-C(38)-H(38A) 109.5
C(37)-C(38)-H(38B) 109.5
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H(38A)-C(38)-H(38B) 1095
C(37)-C(38)-H(38C) 1095
H(38A)-C(38)-H(38C) 1095
H(38B)-C(38)-H(38C) 1095
C(37)-C(39)-H(39A) 1095
C(37)-C(39)-H(39B) 1095
H(39A)-C(39)-H(39B) 1095
C(37)-C(39)-H(39C) 1095
H(39A)-C(39)-H(39C) 1095
H(39B)-C(39)-H(39C) 1095
C(12)-C(41)-C(2) 119.1(4)
C(12)-C(41)-H(41A) 1075
C(2)-C(41)-H(41A) 1075
C(12)-C(41)-H(41B) 1075
C(2)-C(41)-H(41B) 1075
H(41A)-C(41)-H(41B) 107.0
C(21A)-B(1A)-C(1A) 110.3(4)
C(21A)-B(1A)-H(1AA) 111(2)
C(1A)-B(LA)-H(1AA) 108(2)
C(21A)-B(1A)-H(1AB) 110(3)
C(1A)-B(LA)-H(1AB) 111(3)
H(1AA)-B(1A)-H(LAB) 106(4)
C(31A)-B(2A)-C(11A) 111.9(4)
C(31A)-B(2A)-H(2AA) 112(3)
C(11A)-B(2A)-H(2AA) 106(3)
C(31A)-B(2A)-H(2AB) 106(3)
C(11A)-B(2A)-H(2AB) 108(3)
H(2AA)-B(2A)-H(2AB) 113(4)
C(6A)-C(1A)-C(2A) 116.0(4)
C(6A)-C(1A)-B(1A) 119.7(4)
C(2A)-C(1A)-B(1A) 124.2(5)
C(3A)-C(2A)-C(1A) 119.0(5)
C(3A)-C(2A)-C(41A) 119.6(4)
C(1A)-C(2A)-C(41A) 121.3(4)
C(4A)-C(3A)-C(2A) 123.1(5)
C(4A)-C(3A)-H(3A) 1185
C(2A)-C(3A)-H(3A) 1185
C(3A)-C(4A)-C(5A) 120.1(5)
C(3A)-C(4A)-H(4A) 119.9
C(5A)-C(4A)-H(4A) 119.9
C(6A)-C(5A)-C(4A) 116.4(5)
C(6A)-C(5A)-C(7A) 121.1(5)
C(4A)-C(5A)-C(TA) 122.5(5)
C(5A)-C(6A)-C(1A) 125.2(5)
C(5A)-C(6A)-H(6A) 117.4
C(LA)-C(6A)-H(6A) 117.4
C(9A)-C(7A)-C(10A) 112.9(6)
C(9A)-C(7A)-C(5A) 110.9(6)
C(10A)-C(7A)-C(5A) 112.9(5)
C(9A)-C(7A)-C(8A) 106.2(8)
C(10A)-C(7A)-C(8A) 105.4(7)
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C(5A)-C(7A)-C(8A) 108.1(6)
C(7A)-C(8A)-H(8AL) 1095
C(7A)-C(8A)-H(8A2) 1095
H(8A1)-C(8A)-H(BA2) 1095
C(7A)-C(8A)-H(8A3) 1095
H(8A1)-C(8A)-H(8A3) 1095
H(8A2)-C(8A)-H(8A3) 1095
C(7A)-C(9A)-H(9A1) 1095
C(7A)-C(9A)-H(9A2) 1095
H(9A1)-C(9A)-H(9A2) 1095
C(7A)-C(9A)-H(9A3) 1095
H(9A1)-C(9A)-H(9A3) 1095
H(9A2)-C(9A)-H(9A3) 1095
C(7A)-C(10A)-H(10D) 1095
C(7A)-C(10A)-H(10E) 1095
H(10D)-C(10A)-H(10E) 1095
C(7A)-C(10A)-H(10F) 1095
H(10D)-C(10A)-H(10F) 1095
H(10E)-C(10A)-H(10F) 1095
C(12A)-C(11A)-C(16A) 116.4(5)
C(12A)-C(11A)-B(2A) 121.5(4)
C(16A)-C(11A)-B(2A) 122.0(5)
C(13A)-C(12A)-C(11A) 119.5(4)
C(13A)-C(12A)-C(41A) 119.5(4)
C(11A)-C(12A)-C(41A) 121.0(5)
C(12A)-C(13A)-C(14A) 122.3(5)
C(12A)-C(13A)-H(13A) 118.8
C(14A)-C(13A)-H(13A) 1188
C(13A)-C(14A)-C(15A) 120.0(5)
C(13A)-C(14A)-H(14A) 120.0
C(15A)-C(14A)-H(14A) 120.0
C(16A)-C(15A)-C(14A) 116.2(5)
C(16A)-C(15A)-C(17A) 121.9(5)
C(14A)-C(15A)-C(17A) 121.9(5)
C(15A)-C(16A)-C(11A) 125.5(5)
C(15A)-C(16A)-H(16A) 1173
C(11A)-C(16A)-H(16A) 1173
C(20")-C(17A)-C(15A) 110.9(8)
C(19A)-C(17A)-C(15A) 108.9(6)
C(20")-C(17A)-C(19") 111.4(13)
C(15A)-C(17A)-C(19") 112.5(7)
C(19A)-C(17A)-C(18A) 110.4(9)
C(15A)-C(17A)-C(18A) 111.6(6)
C(19A)-C(17A)-C(20A) 113.8(9)
C(15A)-C(17A)-C(20A) 109.9(6)
C(18A)-C(17A)-C(20A) 102.2(8)
C(20™)-C(17A)-C(18") 109.4(12)
C(15A)-C(17A)-C(18") 108.0(7)
C(19")-C(17A)-C(18") 104.4(13)
C(17A)-C(18A)-H(18G) 109.5
C(17A)-C(18A)-H(18H) 109.5
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H(18G)-C(18A)-H(18H) 1095
C(17A)-C(18A)-H(18I) 1095
H(18G)-C(18A)-H(18l) 1095
H(18H)-C(18A)-H(18l) 1095
C(17A)-C(19A)-H(19G) 1095
C(17A)-C(19A)-H(19H) 1095
H(19G)-C(19A)-H(19H) 1095
C(17A)-C(19A)-H(191) 1095
H(19G)-C(19A)-H(191) 1095
H(19H)-C(19A)-H(191) 1095
C(17A)-C(20A)-H(20G) 1095
C(17A)-C(20A)-H(20H) 1095
H(20G)-C(20A)-H(20H) 1095
C(17A)-C(20A)-H(201) 1095
H(20G)-C(20A)-H(201) 1095
H(20H)-C(20A)-H(201) 1095
C(17A)-C(18™)-H(18J) 1095
C(17A)-C(18™)-H(18K) 1095
H(18J)-C(18")-H(18K) 1095
C(17A)-C(18")-H(18L) 1095
H(18J)-C(18")-H(18L) 1095
H(18K)-C(18™)-H(18L) 1095
C(17A)-C(19™)-H(19J) 1095
C(17A)-C(19")-H(19K) 1095
H(19J)-C(19")-H(19K) 1095
C(17A)-C(19")-H(19L) 1095
H(19J)-C(19")-H(19L) 109.5
H(19K)-C(19")-H(19L) 109.5
C(17A)-C(20™)-H(20J) 109.5
C(17A)-C(20™)-H(20K) 1095
H(20J)-C(20")-H(20K) 1095
C(17A)-C(20™)-H(20L) 1095
H(20J)-C(20")-H(20L) 1095
H(20K)-C(20™)-H(20L) 109.5
C(32A)-N(31A)-C(31A) 110.1(5)
C(32A)-N(31A)-C(34A) 125.0(5)
C(31A)-N(31A)-C(34A) 124.9(5)
C(31A)-N(32A)-C(33A) 110.6(5)
C(31A)-N(32A)-C(37A) 125.7(4)
C(33A)-N(32A)-C(37A) 123.4(5)
N(32A)-C(31A)-N(31A) 104.8(5)
N(32A)-C(31A)-B(2A) 129.8(5)
N(31A)-C(31A)-B(2A) 125.3(5)
C(33A)-C(32A)-N(31A) 108.0(5)
C(33A)-C(32A)-H(32A) 126.0
N(31A)-C(32A)-H(32A) 126.0
C(32A)-C(33A)-N(32A) 106.4(5)
C(32A)-C(33A)-H(33A) 1268
N(32A)-C(33A)-H(33A) 126.8
N(31A)-C(34A)-C(36A) 110.0(6)
N(31A)-C(34A)-C(35A) 109.0(6)
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C(36A)-C(34A)-C(35A) 112.8(7)
N(31A)-C(34A)-H(34A) 1083
C(36A)-C(34A)-H(34A) 108.3
C(35A)-C(34A)-H(34A) 108.3
C(34A)-C(35A)-H(35D) 1095
C(34A)-C(35A)-H(35E) 1095
H(35D)-C(35A)-H(35E) 1095
C(34A)-C(35A)-H(35F) 1095
H(35D)-C(35A)-H(35F) 1095
H(35E)-C(35A)-H(35F) 1095
C(34A)-C(36A)-H(36D) 1095
C(34A)-C(36A)-H(36E) 1095
H(36D)-C(36A)-H(36E) 1095
C(34A)-C(36A)-H(36F) 1095
H(36D)-C(36A)-H(36F) 1095
H(36E)-C(36A)-H(36F) 1095
N(32A)-C(37A)-C(38A) 111.7(5)
N(32A)-C(37A)-C(39A) 109.0(5)
C(38A)-C(37A)-C(39A) 112.7(6)
N(32A)-C(37A)-H(37A) 107.7
C(38A)-C(37A)-H(37A) 107.7
C(39A)-C(37A)-H(37A) 107.7
C(37A)-C(38A)-H(38D) 1095
C(37A)-C(38A)-H(38E) 1095
H(38D)-C(38A)-H(38E) 1095
C(37A)-C(38A)-H(38F) 1095
H(38D)-C(38A)-H(38F) 1095
H(38E)-C(38A)-H(38F) 1095
C(37A)-C(39A)-H(39D) 1095
C(37A)-C(39A)-H(39E) 1095
H(39D)-C(39A)-H(39E) 1095
C(37A)-C(39A)-H(39F) 1095
H(39D)-C(39A)-H(39F) 1095
H(39E)-C(39A)-H(39F) 1095
C(21A)-N(21A)-C(22A) 110.0(5)
C(21A)-N(21A)-C(24A) 124.6(5)
C(22A)-N(21A)-C(24A) 125.3(5)
C(21A)-N(22A)-C(23A) 110.6(5)
C(21A)-N(22A)-C(27A) 124.0(5)
C(23A)-N(22A)-C(27A) 125.3(5)
N(22A)-C(21A)-N(21A) 104.5(4)
N(22A)-C(21A)-B(1A) 125.4(4)
N(21A)-C(21A)-B(1A) 130.1(5)
C(23A)-C(22A)-N(21A) 107.4(5)
C(23A)-C(22A)-H(22A) 1263
N(21A)-C(22A)-H(22A) 1263
C(22A)-C(23A)-N(22A) 107.4(6)
C(22A)-C(23A)-H(23A) 126.3
N(22A)-C(23A)-H(23A) 126.3
N(21A)-C(24A)-C(25A) 110.4(6)
N(21A)-C(24A)-C(26A) 109.6(5)
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C(25A)-C(24A)-C(26A) 114.5(6)

N(21A)-C(24A)-H(24A) 107.3

C(25A)-C(24A)-H(24A) 1073

C(26A)-C(24A)-H(24A) 107.3

C(24A)-C(25A)-H(25D) 1095

C(24A)-C(25A)-H(25E) 1095
H(25D)-C(25A)-H(25E) 1095
C(24A)-C(25A)-H(25F) 1095
H(25D)-C(25A)-H(25F) 1095
H(25E)-C(25A)-H(25F) 1095
C(24A)-C(26A)-H(26D) 1095
C(24A)-C(26A)-H(26E) 1095
H(26D)-C(26A)-H(26E) 1095
C(24A)-C(26A)-H(26F) 1095
H(26D)-C(26A)-H(26F) 1095
H(26E)-C(26A)-H(26F) 1095

C(28A)-C(27A)-N(22A) 111.9(5)

C(28A)-C(27A)-C(29A) 109.9(6)

N(22A)-C(27A)-C(29A) 111.6(6)

C(28A)-C(27A)-H(27A) 107.8

N(22A)-C(27A)-H(27A) 107.8

C(29A)-C(27A)-H(27A) 107.8

C(27A)-C(28A)-H(28D) 1095

C(27A)-C(28A)-H(28E) 1095
H(28D)-C(28A)-H(28E) 1095
C(27A)-C(28A)-H(28F) 1095
H(28D)-C(28A)-H(28F) 109.5
H(28E)-C(28A)-H(28F) 109.5
C(27A)-C(29A)-H(29D) 109.5
C(27A)-C(29A)-H(29E) 1095
H(29D)-C(29A)-H(29E) 1095
C(27A)-C(29A)-H(29F) 1095
H(29D)-C(29A)-H(29F) 1095
H(29E)-C(29A)-H(29F) 109.5
C(2A)-C(41A)-C(12A) 115.3(4)
C(2A)-C(41A)-H(41C) 108.4
C(12A)-C(41A)-H(41C) 108.4
C(2A)-C(41A)-H(41D) 108.4

C(12A)-C(41A)-H(41D) 108.4

H(41C)-C(41A)-H(41D) 1075

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:

Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2514. The anisotropic
displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h? a*2U + ... + 2 h k a* b* U12]

Ull U22 U33 U23 U13 U12
B(1) 53(4) 94(6) 49(4) 9(4) 2(3) -32(4)
B(2) 34(3) 56(4) 45(3) -3(3) 6(2) -4(2)
c@) 58(3) 77(4) 50(3) -1(3) 4(2) -24(3)
c) 45(3) 55(3) 52(3) 9(2) -2(2) -10(2)
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C(3)

C(4)

C(5)

C(6)

c(7)

C(8)

C(9)

C(10)
C(11)
C(12)
C(13)
C(14)
C(15)
C(16)
C(17)
C(18)
C(19)
C(20)
C(18)
C(19)
C(20)
C(21)
N(21)
N(22)
C(22)
C(23)
C(24)
C(25)
C(26)
C(27)
C(28)
C(29)
N(31)
N(32)
C(31)
C(32)
C(33)
C(34)
C(35)
C(36)
C(37)
C(38)
C(39)
C(41)
B(1A)
B(2A)
C(1A)
C(2A)
C(3A)
C(4A)
C(5A)
C(6A)
C(7A)

62(3)
62(4)
60(3)
56(3)
71(4)
89(7)
113(8)
71(5)
36(2)
43(2)
53(3)
42(3)
42(2)
41(2)
44(3)
62(6)
60(7)
58(6)
96(15)
55(11)
54(11)
40(2)
38(2)
46(2)
49(3)
60(3)
136(6)
292(14)
137(8)
58(4)
186(12)
117(7)
42(2)
38(2)
27(2)
52(3)
47(3)
54(3)
56(3)
84(5)
46(3)
87(5)
72(4)
50(3)
40(3)
60(4)
42(2)
39(2)
43(3)
36(2)
43(3)
39(2)
51(3)

84(5)
118(6)
105(5)
95(5)
139(7)
260(17)
205(13)
302(18)
41(3)
51(3)
39(3)
52(3)
45(3)
35(3)
53(3)
127(12)
67(7)
100(9)
92(16)
109(19)
69(13)
62(4)
56(3)
46(3)
46(3)
69(4)
100(6)
161(10)
96(7)
47(4)
158(11)
72(6)
37(2)
51(3)
49(3)
46(3)
53(3)
58(3)
106(6)
132(7)
82(4)
166(9)
130(7)
49(3)
49(3)
53(4)
48(3)
42(3)
52(3)
58(4)
55(3)
47(3)
62(4)

52(3)
61(4)
57(3)
60(3)
68(4)
292(18)
178(11)
140(9)
45(3)
46(3)
65(3)
62(3)
47(3)
53(3)
62(3)
84(9)
104(10)
101(9)
54(11)
107(17)
88(14)
50(3)
158(6)
78(3)
106(5)
69(4)
158(7)
72(6)
206(11)
244(13)
265(14)
293(14)
52(2)
48(2)
39(2)
56(3)
64(3)
52(3)
71(4)
59(4)
58(3)
97(6)
63(4)
53(3)
55(3)
57(4)
49(3)
48(3)
67(3)
74(4)
66(3)
62(3)
102(5)

-8(3)
-16(4)
-10(3)
-2(3)
-15(5)

-154(15)

66(10)
-31(10)
1(2)
9(2)
-2(2)
6(3)
1(2)
-6(2)
10(3)
-46(9)
12(6)
26(7)
-8(12)
-42(14)
13(10)
50)
42(3)
-1(2)
-19(3)
2(3)
32(6)
5(6)
-25(7)
5(6)
129(11)
-36(8)
-1(2)
-6(2)
3(2)
-11(2)
-14(3)
-8(3)
-4(4)
12(4)
-15(3)
35(6)
21(4)
1(2)
-2(3)
11(3)
1(2)
5(2)
-7(3)
-12(3)
-14(3)
-9(2)
-29(4)

1(3)
19(3)
11(3)
-2(3)
20(3)

100(10)

58(8)
29(5)
6(2)
3(2)
7(2)
2(2)
0(2)
10(2)
-8(2)

-10(5)
-32(6)
-22(6)
-11(10)
-6(12)
-20(10)

3(2)

-27(3)

-8(2)
6(3)

-16(3)

6(6)

-63(8)

33(8)

-28(6)

9(11)

-10(8)

7(2)
6(2)
0(2)
4(2)
(2)
20(2)
18(3)
20(3)
16(2)
52(5)
12(3)
(2)
6(2)
18(3)
8(2)
14(2)
10(2)
0(2)
-1(2)
-1(2)
-5(3)

-23(3)
-33(4)
-30(3)
-38(3)
-35(4)
-76(9)
-36(8)
-91(8)
-4(2)
-1(2)
-3(2)
5(2)
-5(2)
-5(2)
1(2)
16(7)
1(5)
-35(6)

-19(13)

-3(13)
-31(9)
-9(2)
-11(2)
-9(2)
-13(3)
-20(3)
-55(5)
29(10)
5(6)
-1(3)
-12(9)
18(5)
-1(2)
4(2)
6(2)
-4(2)
0(2)
-6(2)
93)
8(4)
-8(3)
54(6)
10(4)
-11(2)
-2(2)
11(3)
4(2)
3(2)
12(2)
8(2)
4(2)
9(2)
10(3)
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C(8A)

C(9A)

C(10A)
C(11A)
C(12A)
C(13A)
C(14A)
C(15A)
C(16A)
C(17A)
C(18A)
C(19A)
C(20A)
c(18")

C(19")

C(20"

N(31A)
N(32A)
C(31A)
C(32A)
C(33A)
C(34A)
C(35A)
C(36A)
C(37A)
C(38A)
C(39A)
N(21A)
N(22A)
C(21A)
C(22A)
C(23A)
C(24A)
C(25A)
C(26A)
C(27A)
C(28A)
C(29A)
C(41A)

105(6)
72(5)
66(4)
42(2)
43(2)
60(3)
52(3)
50(3)
46(3)
45(3)
59(6)
70(7)
61(6)
82(10)
117(13)
74(9)
64(3)
60(3)
53(3)
63(4)
69(4)
67(4)
131(7)
77(5)
72(4)
101(5)
122(6)
52(2)
46(2)
41(2)
66(4)
74(4)
68(4)
120(6)
74(5)
62(3)
90(5)
75(5)
44(3)

53(4)
129(8)
77(5)
44(3)
46(3)
46(3)
40(3)
38(3)
47(3)
52(3)
88(9)
87(9)
85(8)
56(9)
108(13)
84(12)
55(3)
49(3)
45(3)
66(4)
55(4)
76(5)
86(6)
142(9)
60(4)
90(5)
55(4)
48(3)
69(3)
46(3)
62(4)
68(4)
69(4)
80(5)
167(9)
78(4)
107(6)
158(9)
44(3)

172(9)
233(12)
128(6)
56(3)
58(3)
54(3)
61(3)
65(3)
53(3)
75(4)
96(8)
86(8)
100(9)
143(15)
77(10)
80(11)
59(3)
54(3)
56(3)
85(4)
65(4)
75(4)
103(6)
133(8)
63(3)
67(4)
101(5)
62(3)
58(3)
49(3)
74(4)
73(4)
62(4)
81(5)
102(6)
67(4)
102(6)
132(8)
56(3)

-6(5)

-120(9)
-32(4)

12)
-6(2)
3(2)
-2(2)
0(2)
3(2)
-1Q3)
2(7)

-31(7)

14(7)

-20(10)

-7(9)

-16(9)

10(2)
5(2)
5(2)
23(3)
19(3)
16(3)

-18(5)

11(7)
-1(3)
6(4)
-5(4)
1(2)
11(2)
0(2)
503)
16(3)
-4(3)

-17(4)
-14(6)

11(3)

-20(5)
-11(7)

3(2)

-12(6)
39(6)
-6(4)
15(2)
16(2)
22(2)
14(2)
15(2)
17(2)
23(3)
23(6)
13(6)
25(6)

43(10)

51(9)
11(8)
19(2)
23(2)
8(2)
26(3)
28(3)
12(3)
-14(5)
-20(5)
22(3)
6(4)
36(5)
4(2)
5(2)
1(2)
8(3)
2(3)
15(3)
19(4)
28(4)
17(3)
35(4)
40(5)
16(2)

-6(4)
-21(5)
-11(3)
-2(2)
-4(2)
5(2)
4(2)
-3(2)
6(2)
9(2)
37(6)
21(6)
12(5)
10(8)
61(11)
6(8)
4(2)
4(2)
9(2)
33)
4(3)
-14(3)
9(G)
14(5)
-6(3)
-2(4)
-9(4)
10(2)
12(2)
0(2)
24(3)
22(3)
10(3)
24(4)
-22(5)
12(3)
-13(5)
-36(5)
4(2)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)

for wa2514.
X y z U(eq)

H(1A) 6320(40) 6730(30) 7426(19) 62(16)
H(1B) 5950(40) 7550(40) 7290(20) 76(18)
H(2A) 5840(30) 4850(30) 6276(17) 52(14)
H(2B) 5220(30) 4830(20) 6774(15) 31(11)
H(3) 5963 6219 5814 80
H(4) 7354 6579 5604 95
H(6) 8131 7360 6854 86
H(8A) 8715 6604 5517 310
H(8B) 9740 6896 5664 310
H(8C) 9345 6260 5948 310
H(%A) 8461 8333 5972 243
H(9B) 9282 8107 5697 243
H(9C) 8249 7864 5515 243
H(10A) 9314 7770 6666 255
H(10B) 9713 6966 6645 255
H(10C) 10108 7602 6361 255
H(13) 3984 7056 6048 63
H(14) 2747 6655 5544 63
H(16) 3539 4607 5811 51
H(18A) 2860 4571 4997 140
H(18B) 1879 4768 4716 140
H(18C) 2716 5328 4734 140
H(19A) 1264 6144 5435 122
H(19B) 1759 6271 4993 122
H(19C) 923 5711 4975 122
H(20A) 1432 5051 5867 134
H(20B) 1029 4633 5410 134
H(20C) 1970 4369 5702 134
H(18D) 2863 5153 4767 125
H(18E) 1773 5187 4617 125
H(18F) 2341 5915 4749 125
H(19D) 822 5456 5139 138
H(19E) 1170 5630 5664 138
H(19F) 1390 6181 5277 138
H(20D) 2589 4201 5350 110
H(20E) 1814 4344 5669 110
H(20F) 1534 4277 5130 110
H(22) 8535 8903 8051 81
H(23) 9092 7726 8369 82
H(24) 6372 8778 7312 159
H(25A) 7329 9527 6861 276
H(25B) 8235 9224 7165 276
H(25C) 7598 8690 6833 276
H(26A) 6629 9986 7672 218
H(26B) 6729 9402 8074 218
H(26C) 7629 9747 7911 218
H(27) 7627 6230 7815 145
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H(28A)
H(28B)
H(28C)
H(29A)
H(29B)
H(29C)
H(32)
H(33)
H(34)
H(35A)
H(35B)
H(35C)
H(36A)
H(36B)
H(36C)
H(37)
H(38A)
H(38B)
H(38C)
H(39A)
H(39B)
H(39C)
H(41A)
H(41B)
H(LAA)
H(LAB)
H(2AA)
H(2AB)
H(3A)
H(4A)
H(6A)
H(8AL)
H(8A2)
H(8A3)
H(9A1L)
H(9A2)
H(9A3)
H(10D)
H(10E)
H(10F)
H(13A)
H(14A)
H(16A)
H(18G)
H(18H)
H(181)
H(19G)
H(19H)
H(191)
H(20G)
H(20H)
H(201)
H(18J)

8198
8603
7514
9026
9555
9104
3690
4533
4063
2521
2618
2557
3883
3945
4821
5815
6670
6678
6031
5330
4634
4474
5405
5010
4730(30)
4300(30)
3000(40)
2490(40)
1246

782
3300
1346
1588
2396
2976
2195
2288

312

629

535
1753

564

930
-941

-1174
-250
-245

543

699

-1170
-684

-1438

684

5793
6576
6459
6380
6493
5725
2475
2482
4216
3892
4100
3268
3356
2718
3220
4221
3364
3185
2731
4000
3391
4221
5998
6793

520(30)
660(30)
1500(30)
770(30)
999
-136
-896

-1706

-2403

-1892

1717

-2279

-1519

-1258

-1234

-1994
2564
3237
2170
3381
3955
4036
3957
3365
4002
2409
2370
2980
4169

8519
8665
8555
7523
8028
7880
6384
5715
7018
7083
6568
6712
7582
7222
7376
5687
5338
5867
5489
4904
5033
5156
6843
6745
5598(17)
6150(17)
6848(17)
6478(19)
5295
5039
5519
5773
5493
5730
4998
4795
4547
5113
4617
4865
5341
5575
6763
5737
6109
5883
6871
7007
6659
6223
6741
6589
6523

308
308
308
247
247
247
62
66
64
115
115
115
136
136
136
73
170
170
170
132
132
132
61
61
51(14)
49(13)
51(14)
57(15)
64
68
60
170
170
170
215
215
215
138
138
138
63
61
57
120
120
120
121
121
121
121
121
121
136
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H(18K)
H(18L)
H(19J)

H(19K)
H(19L)
H(20J)

H(20K)
H(20L)
H(32A)
H(33A)
H(34A)
H(35D)
H(35E)
H(35F)
H(36D)
H(36E)
H(36F)
H(37A)
H(38D)
H(38E)
H(38F)
H(39D)
H(39E)
H(39F)
H(22A)
H(23A)
H(24A)
H(25D)
H(25E)
H(25F)
H(26D)
H(26E)
H(26F)
H(27A)
H(28D)
H(28E)
H(28F)
H(29D)
H(29E)
H(29F)
H(41C)
H(41D)

127
-390
395
-669
-378
-1502
-987
-1166

1116
786
310

1259
314

-825

-858

-584

3169

3548

2547

3252

2872

2172

1839

5807

4840

5334

5882

5914

4948

6949

6667

7032

3388

3698

4538

4576

2761

3373

2577

3003

3334

4192
4362
3198
3420
2592
3360
3206
2558
128
543
659
-546
-532
-705
481
345
1125
1356
1118
782
390
2303
2334
2017
-1940
-1790
-440
-1423
-1910
-1625
-486
-103
-920
-136
-29
-584
186
-1320
-1491
-893
1779
1486

6019
6449
7065
6987
6939
6220
5788
6123
7347
7996
6249
6077
6417
6608
6098
6629
6456
7587
8368
8381
8093
8088
7623
8076
6178
6782
5337
4947
5396
5140
5360
5805
5832
6557
7337
7344
7100
6545
7023
6993
5470
5973

136
136
146
146
146
119
119
119

84

74

87
164
164
164
181
181
181

76
130
130
130
136
136
136

81

87

79
140
140
140
169
169
169

82
146
146
146
179
179
179

57

57
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Table 6. Torsion angles [°] for wa2514.

C(21)-B(1)-C(1)-C(6) -1.1(10)
C(21)-B(1)-C(1)-C(2) 179.7(6)
C(6)-C(1)-C(2)-C(3) -1.8(9)
B(1)-C(1)-C(2)-C(3) 177.5(6)
C(6)-C(1)-C(2)-C(41) 177.2(6)
B(1)-C(1)-C(2)-C(41) -3.6(9)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) -0.3(10)
C(41)-C(2)-C(3)-C(4) -179.2(6)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) 2.1(12)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) -15(12)
C(3)-C(4)-C(5)-C(7) -179.5(8)
C(4)-C(5)-C(6)-C(1) -0.7(12)
C(7)-C(5)-C(6)-C(1) 177.2(7)
C(2)-C(1)-C(6)-C(5) 2.3(11)
B(1)-C(1)-C(6)-C(5) -176.8(7)
C(6)-C(5)-C(7)-C(8) 142.8(11)
C(4)-C(5)-C(7)-C(8) -30.4(14)
C(6)-C(5)-C(7)-C(10) 17.7(13)
C(4)-C(5)-C(7)-C(10) -164.5(10)
C(6)-C(5)-C(7)-C(9) ~100.8(10)
C(4)-C(5)-C(7)-C(9) 77.0(11)
C(31)-B(2)-C(11)-C(16) -3.2(6)
C(31)-B(2)-C(11)-C(12) 176.2(4)
C(16)-C(11)-C(12)-C(13) 2.8(7)
B(2)-C(11)-C(12)-C(13) 177.8(4)
C(16)-C(11)-C(12)-C(41) 173.2(4)
B(2)-C(11)-C(12)-C(41) -6.3(7)
C(11)-C(12)-C(13)-C(14) 2.0(8)
C(41)-C(12)-C(13)-C(14) -174.0(5)
C(12)-C(13)-C(14)-C(15) 1.1(8)
C(13)-C(14)-C(15)-C(16) -3.2(8)
C(13)-C(14)-C(15)-C(17) 177.3(5)
C(14)-C(15)-C(16)-C(11) 2.4(7)
C(17)-C(15)-C(16)-C(11) -178.1(5)
C(12)-C(11)-C(16)-C(15) 0.6(7)
B(2)-C(11)-C(16)-C(15) -180.0(5)
C(16)-C(15)-C(17)-C(19)) 139(2)
C(14)-C(15)-C(17)-C(19)) -41(2)
C(16)-C(15)-C(17)-C(18) -68.4(11)
C(14)-C(15)-C(17)-C(18) 111.2(11)
C(16)-C(15)-C(17)-C(19) 171.2(9)
C(14)-C(15)-C(17)-C(19) -9.3(10)
C(16)-C(15)-C(17)-C(18)) -103.3(17)
C(14)-C(15)-C(17)-C(18)) 76.2(17)
C(16)-C(15)-C(17)-C(20) 57.2(10)
C(14)-C(15)-C(17)-C(20) -123.3(9)
C(16)-C(15)-C(17)-C(20) 11.3(15)
C(14)-C(15)-C(17)-C(20') -169.2(14)
C(1)-B(1)-C(21)-N(22) -98.4(7)
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C(1)-B(1)-C(21)-N(21) 89.0(9)
N(22)-C(21)-N(21)-C(22) 1.3(7)
B(1)-C(21)-N(21)-C(22) 175.4(6)
N(22)-C(21)-N(21)-C(24) -166.3(9)
B(1)-C(21)-N(21)-C(24) 7.8(12)
N(21)-C(21)-N(22)-C(23) 2.7(7)
B(1)-C(21)-N(22)-C(23) -176.8(6)
N(21)-C(21)-N(22)-C(27) -175.9(7)
B(1)-C(21)-N(22)-C(27) 10.1(10)
C(21)-N(21)-C(22)-C(23) 0.6(8)
C(24)-N(21)-C(22)-C(23) 170.0(7)
N(21)-C(22)-C(23)-N(22) -2.2(8)
C(21)-N(22)-C(23)-C(22) 3.2(7)
C(27)-N(22)-C(23)-C(22) 176.4(8)
C(22)-N(21)-C(24)-C(25) 89.2(9)
C(21)-N(21)-C(24)-C(25) -103.6(9)
C(22)-N(21)-C(24)-C(26) -30.6(11)
C(21)-N(21)-C(24)-C(26) 136.6(9)
C(21)-N(22)-C(27)-C(28) -127.9(9)
C(23)-N(22)-C(27)-C(28) 59.7(11)
C(21)-N(22)-C(27)-C(29) 107.6(9)
C(23)-N(22)-C(27)-C(29) -64.7(12)
C(32)-N(31)-C(31)-N(32) -0.9(5)
C(34)-N(31)-C(31)-N(32) -178.4(4)
C(32)-N(31)-C(31)-B(2) 177.5(4)
C(34)-N(31)-C(31)-B(2) -0.1(7)
C(33)-N(32)-C(31)-N(31) 0.7(5)
C(37)-N(32)-C(31)-N(31) 179.3(4)
C(33)-N(32)-C(31)-B(2) -177.6(4)
C(37)-N(32)-C(31)-B(2) 1.0(7)
C(11)-B(2)-C(31)-N(31) -89.8(5)
C(11)-B(2)-C(31)-N(32) 88.2(5)
C(31)-N(31)-C(32)-C(33) 0.7(6)
C(34)-N(31)-C(32)-C(33) 178.3(5)
N(31)-C(32)-C(33)-N(32) -0.2(6)
C(31)-N(32)-C(33)-C(32) -0.4(6)
C(37)-N(32)-C(33)-C(32) -179.0(5)
C(31)-N(31)-C(34)-C(36) -120.6(6)
C(32)-N(31)-C(34)-C(36) 62.1(7)
C(31)-N(31)-C(34)-C(35) 115.7(6)
C(32)-N(31)-C(34)-C(35) -61.5(7)
C(31)-N(32)-C(37)-C(38) 123.8(6)
C(33)-N(32)-C(37)-C(38) -57.8(7)
C(31)-N(32)-C(37)-C(39) -111.5(6)
C(33)-N(32)-C(37)-C(39) 66.9(7)
C(13)-C(12)-C(41)-C(2) -88.9(6)
C(11)-C(12)-C(41)-C(2) 95.2(6)
C(3)-C(2)-C(41)-C(12) -8.8(8)
C(1)-C(2)-C(41)-C(12) 172.3(5)
C(21A)-B(1A)-C(1A)-C(6A) -23.3(7)
C(21A)-B(1A)-C(1A)-C(2A) 156.8(5)
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C(6A)-C(1A)-C(2A)-C(3A) -1.8(7)
B(1A)-C(1A)-C(2A)-C(3A) 178.1(5)
C(6A)-C(1A)-C(2A)-C(41A) -179.8(5)
B(1A)-C(LA)-C(2A)-C(41A) 0.1(7)
C(LA)-C(2A)-C(3A)-C(4A) 1.9(8)
C(41A)-C(2A)-C(3A)-C(4A) 179.8(5)
C(2A)-C(3A)-C(4A)-C(5A) 0.29)
C(3A)-C(4A)-C(5A)-C(6A) -2.1(9)
C(3A)-C(4A)-C(5A)-C(7A) 176.2(6)
C(4A)-C(5A)-C(6A)-C(1A) 2.1(9)
C(7A)-C(5A)-C(6A)-C(1A) -176.3(6)
C(2A)-C(1A)-C(6A)-C(5A) -0.1(8)
B(1A)-C(1A)-C(6A)-C(5A) 180.0(5)
C(6A)-C(5A)-C(TA)-C(9A) -53.7(10)
C(4A)-C(5A)-C(TA)-C(9A) 128.0(8)
C(6A)-C(5A)-C(7A)-C(10A) 178.4(6)
C(4A)-C(5A)-C(7A)-C(10A) 0.1(10)
C(6A)-C(5A)-C(TA)-C(8A) 62.2(8)
C(4A)-C(5A)-C(7A)-C(8A) -116.0(7)
C(31A)-B(2A)-C(11A)-C(12A) -156.0(5)
C(31A)-B(2A)-C(11A)-C(16A) 27.6(8)
C(16A)-C(11A)-C(12A)-C(13A) -0.4(7)
B(2A)-C(11A)-C(12A)-C(13A) -177.1(5)
C(16A)-C(11A)-C(12A)-C(41A) 179.0(5)
B(2A)-C(11A)-C(12A)-C(41A) 2.4(8)
C(11A)-C(12A)-C(13A)-C(14A) -0.8(8)
C(41A)-C(12A)-C(13A)-C(14A) 179.7(5)
C(12A)-C(13A)-C(14A)-C(15A) 1.5(8)
C(13A)-C(14A)-C(15A)-C(16A) -0.8(7)
C(13A)-C(14A)-C(15A)-C(17A) 179.8(5)
C(14A)-C(15A)-C(16A)-C(11A) -0.5(8)
C(17A)-C(15A)-C(16A)-C(11A) 178.9(5)
C(12A)-C(11A)-C(16A)-C(15A) 1.2(8)
B(2A)-C(11A)-C(16A)-C(15A) 177.8(5)
C(16A)-C(15A)-C(17A)-C(20") -115.2(11)
C(14A)-C(15A)-C(17A)-C(20") 64.2(11)
C(16A)-C(15A)-C(17A)-C(19A) 66.6(9)
C(14A)-C(15A)-C(17A)-C(19A) -114.1(9)
C(16A)-C(15A)-C(17A)-C(19") 10.3(13)
C(14A)-C(15A)-C(17A)-C(19") -170.3(12)
C(16A)-C(15A)-C(17A)-C(18A) -171.3(7)
C(14A)-C(15A)-C(17A)-C(18A) 8.1(9)
C(16A)-C(15A)-C(17A)-C(20A) -58.7(8)
C(14A)-C(15A)-C(17A)-C(20A) 120.7(7)
C(16A)-C(15A)-C(17A)-C(18") 125.0(11)
C(14A)-C(15A)-C(17A)-C(18") -55.6(11)
C(33A)-N(32A)-C(31A)-N(31A) -2.1(6)
C(37A)-N(32A)-C(31A)-N(31A) -176.4(5)
C(33A)-N(32A)-C(31A)-B(2A) -178.5(5)
C(37A)-N(32A)-C(31A)-B(2A) 7.1(9)
C(32A)-N(31A)-C(31A)-N(32A) 2.2(6)
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C(34A)-N(31A)-C(31A)-N(32A) -176.5(5)
C(32A)-N(31A)-C(31A)-B(2A) 178.8(5)
C(34A)-N(31A)-C(31A)-B(2A) 0.1(8)
C(11A)-B(2A)-C(31A)-N(32A) -122.9(6)
C(11A)-B(2A)-C(31A)-N(31A) 61.3(7)
C(31A)-N(31A)-C(32A)-C(33A) -1.5(7)
C(34A)-N(31A)-C(32A)-C(33A) 177.2(6)
N(31A)-C(32A)-C(33A)-N(32A) 0.2(7)
C(31A)-N(32A)-C(33A)-C(32A) 1.2(6)
C(37A)-N(32A)-C(33A)-C(32A) 175.8(5)
C(32A)-N(31A)-C(34A)-C(36A) 50.9(9)
C(31A)-N(31A)-C(34A)-C(36A) -130.6(7)
C(32A)-N(31A)-C(34A)-C(35A) -73.3(8)
C(31A)-N(31A)-C(34A)-C(35A) 105.2(7)
C(31A)-N(32A)-C(37A)-C(38A) -141.6(6)
C(33A)-N(32A)-C(37A)-C(38A) 44.7(7)
C(31A)-N(32A)-C(37A)-C(39A) 93.2(6)
C(33A)-N(32A)-C(37A)-C(39A) -80.5(7)
C(23A)-N(22A)-C(21A)-N(21A) -0.6(6)
C(27A)-N(22A)-C(21A)-N(21A) -177.8(5)
C(23A)-N(22A)-C(21A)-B(1A) 179.9(5)
C(27A)-N(22A)-C(21A)-B(1A) 2.8(8)
C(22A)-N(21A)-C(21A)-N(22A) 0.7(6)
C(24A)-N(21A)-C(21A)-N(22A) 177.3(5)
C(22A)-N(21A)-C(21A)-B(1A) -179.9(5)
C(24A)-N(21A)-C(21A)-B(1A) -3.3(8)
C(LA)-B(1A)-C(21A)-N(22A) -74.2(6)
C(LA)-B(1A)-C(21A)-N(21A) 106.5(6)
C(21A)-N(21A)-C(22A)-C(23A) -0.5(7)
C(24A)-N(21A)-C(22A)-C(23A) -177.1(6)
N(21A)-C(22A)-C(23A)-N(22A) 0.0(7)
C(21A)-N(22A)-C(23A)-C(22A) 0.4(7)
C(27A)-N(22A)-C(23A)-C(22A) 177.5(6)
C(21A)-N(21A)-C(24A)-C(25A) -129.5(6)
C(22A)-N(21A)-C(24A)-C(25A) 46.6(8)
C(21A)-N(21A)-C(24A)-C(26A) 103.5(7)
C(22A)-N(21A)-C(24A)-C(26A) -80.4(8)
C(21A)-N(22A)-C(27A)-C(28A) -105.3(7)
C(23A)-N(22A)-C(27A)-C(28A) 78.0(8)
C(21A)-N(22A)-C(27A)-C(29A) 131.1(7)
C(23A)-N(22A)-C(27A)-C(29A) -45.6(9)
C(3A)-C(2A)-C(41A)-C(12A) 37.4(7)
C(1A)-C(2A)-C(41A)-C(12A) -144.6(5)
C(13A)-C(12A)-C(41A)-C(2A) -104.3(6)
C(11A)-C(12A)-C(41A)-C(2A) 76.2(6)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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7.4.18 Struktur von 8

Abbildung A104: Struktur von 8.

Table 1. Crystal data and structure refinement for wa2419.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

Theta range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Completeness to theta = 25.000°
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / restraints / parameters
Goodness-of-fit on F2

Final R indices [I>2sigma(l)]
R indices (all data)

Extinction coefficient

Largest diff. peak and hole

wa2419

C24 H40 B2 N4

406.22

173(2) K

0.71073 A

Monoclinic

P21/n

a=10.1120(7) A o=190°.
b = 14.4600(7) A
¢ =17.4806(12) A ¥ =90°.
2533.6(3) A3

4

1.065 Mg/m3

0.062 mm-!

888

0.250 x 0.190 x 0.120 mm?

3.474 t0 26.370°.

-12<=h<=12, -18<=k<=17, -21<=I<=21
35038

5167 [R(int) = 0.0590]

99.7 %

Semi-empirical from equivalents

1.000 and 0.692

Full-matrix least-squares on F2
5167/0/ 287

1.051

R1 = 0.0555, wR2 = 0.1192
R1=0.0791, wR2 = 0.1283

n/a

0.245 and -0.232 e.A-3

B= 97.593(5)°.
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Table 2. Atomic coordinates ( x 104) and equivalent isotropic displacement parameters (A2x 103)
for wa2419. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized U’ tensor.

X y z U(eq)
B(1) 2064(2) 6367(1) 6182(1) 21(1)
B(2) 3697(2) 5995(1) 7844(1) 23(1)
C@) 3641(2) 6622(1) 6380(1) 19(1)
C(2) 4363(2) 6415(1) 7118(1) 20(1)
C(3) 5713(2) 6681(1) 7253(1) 26(1)
C(4) 6356(2) 7149(1) 6713(1) 30(1)
C(5) 5653(2) 7351(1) 5998(1) 29(1)
C(6) 4321(2) 7082(1) 5840(1) 24(1)
N(11) 810(1) 7321(1) 4977(1) 24(1)
N(12) 1697(1) 6045(1) 4678(1) 22(1)
C(11) 1524(2) 6587(1) 5287(1) 20(1)
C(12) 530(2) 7228(1) 4184(1) 32(1)
C(13) 1080(2) 6428(1) 3997(1) 32(1)
C(14) 471(2) 8147(1) 5412(1) 33(1)
C(15) -998(2) 8383(2) 5211(2) 45(1)
C(16) 1367(2) 8950(1) 5256(2) 52(1)
C(@7) 2448(2) 5163(1) 4732(1) 26(1)
C(18) 1495(2) 4352(1) 4620(1) 38(1)
C(19) 3462(2) 5160(1) 4160(2) 46(1)
N(21) 3006(1) 4265(1) 7453(1) 25(1)
N(22) 1540(1) 4984(1) 8015(1) 25(1)
C(21) 2717(2) 5106(1) 7730(1) 21(1)
C(22) 2037(2) 3624(1) 7576(1) 31(1)
C(23) 1122(2) 4071(1) 7924(1) 31(1)
C(24) 4157(2) 4068(1) 7037(1) 31(1)
C(25) 5305(2) 3683(2) 7582(2) 64(1)
C(26) 3710(3) 3421(2) 6360(1) 53(1)
C(27) 740(2) 5711(1) 8329(1) 32(1)
C(28) -586(2) 5826(2) 7824(2) 58(1)
C(29) 569(3) 5505(2) 9159(1) 58(1)

Table 3. Bond lengths [A] and angles [°] for wa2419.

B(1)-C(11) 1.619(2)
B(1)-C(1) 1.629(2)
B(1)-H(1A) 1.16(2)
B(1)-H(1B) 1.16(2)
B(2)-C(21) 1.620(2)
B(2)-C(2) 1.631(2)
B(2)-H(2B) 1.16(2)
B(2)-H(2A) 1.17(2)
C(1)-C(6) 1.405(2)
C(1)-C(2) 1.428(2)
C(2)-C(3) 1.408(2)
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C(3)-C(4) 1.391(3)
C(3)-H(3) 0.9500
C(4)-C(5) 1.384(3)
C(4)-H(4) 0.9500
C(5)-C(6) 1.395(2)
C(5)-H(5) 0.9500
C(6)-H(6) 0.9500
N(11)-C(11) 1.355(2)
N(11)-C(12) 1.385(2)
N(11)-C(14) 1.482(2)
N(12)-C(11) 1.352(2)
N(12)-C(13) 1.385(2)
N(12)-C(17) 1.480(2)
C(12)-C(13) 1.342(3)
C(12)-H(12) 0.9500
C(13)-H(13) 0.9500
C(14)-C(15) 1.519(3)
C(14)-C(16) 1.519(3)
C(14)-H(14) 1.0000
C(15)-H(15A) 0.9800
C(15)-H(15B) 0.9800
C(15)-H(15C) 0.9800
C(16)-H(16A) 0.9800
C(16)-H(16B) 0.9800
C(16)-H(16C) 0.9800
C(17)-C(18) 1.514(2)
C(17)-C(19) 1.523(3)
C(17)-H(17) 1.0000
C(18)-H(18A) 0.9800
C(18)-H(18B) 0.9800
C(18)-H(18C) 0.9800
C(19)-H(19A) 0.9800
C(19)-H(19B) 0.9800
C(19)-H(19C) 0.9800
N(21)-C(21) 1.355(2)
N(21)-C(22) 1.386(2)
N(21)-C(24) 1.479(2)
N(22)-C(21) 1.361(2)
N(22)-C(23) 1.389(2)
N(22)-C(27) 1.476(2)
C(22)-C(23) 1.338(3)
C(22)-H(22) 0.9500
C(23)-H(23) 0.9500
C(24)-C(25) 1.508(3)
C(24)-C(26) 1.529(3)
C(24)-H(24) 1.0000
C(25)-H(25A) 0.9800
C(25)-H(25B) 0.9800
C(25)-H(25C) 0.9800
C(26)-H(26A) 0.9800
C(26)-H(26B) 0.9800
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C(26)-H(26C) 0.9800
C(27)-C(29) 1.513(3)
C(27)-C(28) 1.515(3)
C(27)-H(27) 1.0000
C(28)-H(28A) 0.9800
C(28)-H(28B) 0.9800
C(28)-H(28C) 0.9800
C(29)-H(29A) 0.9800
C(29)-H(29B) 0.9800
C(29)-H(29C) 0.9800
C(11)-B(1)-C(1) 110.87(13)
C(11)-B(1)-H(1A) 106.0(10)
C(1)-B(1)-H(1A) 111.0(9)
C(11)-B(1)-H(1B) 109.6(10)
C(1)-B(1)-H(1B) 110.3(10)
H(1A)-B(1)-H(1B) 109.0(14)
C(21)-B(2)-C(2) 120.55(14)
C(21)-B(2)-H(2B) 104.4(11)
C(2)-B(2)-H(2B) 109.4(11)
C(21)-B(2)-H(2A) 108.7(10)
C(2)-B(2)-H(2A) 107.3(10)
H(2B)-B(2)-H(2A) 105.7(15)
C(6)-C(1)-C(2) 117.93(14)
C(6)-C(1)-B(1) 121.12(14)
C(2)-C(1)-B(1) 120.90(13)
C(3)-C(2)-C(1) 117.56(14)
C(3)-C(2)-B(2) 117.52(14)
C(1)-C(2)-B(2) 124.57(13)
C(4)-C(3)-C(2) 123.31(16)
C(4)-C(3)-H(3) 1183
C(2)-C(3)-H(3) 1183
C(5)-C(4)-C(3) 119.01(15)
C(5)-C(4)-H(4) 1205
C(3)-C(4)-H(4) 1205
C(4)-C(5)-C(6) 119.14(16)
C(4)-C(5)-H(5) 120.4
C(6)-C(5)-H(5) 120.4
C(5)-C(6)-C(1) 123.02(16)
C(5)-C(6)-H(6) 1185
C(1)-C(6)-H(6) 1185
C(11)-N(11)-C(12) 110.66(14)
C(11)-N(11)-C(14) 124.97(14)
C(12)-N(11)-C(14) 124.19(14)
C(11)-N(12)-C(13) 110.71(14)
C(11)-N(12)-C(17) 124.65(14)
C(13)-N(12)-C(17) 124.63(14)
N(12)-C(11)-N(11) 104.87(14)
N(12)-C(11)-B(1) 125.76(14)
N(11)-C(11)-B(1) 129.36(14)
C(13)-C(12)-N(11) 106.83(15)
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C(13)-C(12)-H(12) 126.6
N(11)-C(12)-H(12) 126.6
C(12)-C(13)-N(12) 106.91(15)
C(12)-C(13)-H(13) 1265
N(12)-C(13)-H(13) 1265
N(11)-C(14)-C(15) 110.35(16)
N(11)-C(14)-C(16) 109.81(17)
C(15)-C(14)-C(16) 112.04(16)
N(11)-C(14)-H(14) 108.2
C(15)-C(14)-H(14) 108.2
C(16)-C(14)-H(14) 108.2
C(14)-C(15)-H(15A) 1095
C(14)-C(15)-H(15B) 1095
H(15A)-C(15)-H(15B) 1095
C(14)-C(15)-H(15C) 1095
H(15A)-C(15)-H(15C) 1095
H(15B)-C(15)-H(15C) 1095
C(14)-C(16)-H(16A) 1095
C(14)-C(16)-H(16B) 1095
H(16A)-C(16)-H(16B) 1095
C(14)-C(16)-H(16C) 1095
H(16A)-C(16)-H(16C) 1095
H(16B)-C(16)-H(16C) 1095
N(12)-C(17)-C(18) 110.29(13)
N(12)-C(17)-C(19) 110.19(15)
C(18)-C(17)-C(19) 112.65(16)
N(12)-C(17)-H(17) 107.8
C(18)-C(17)-H(17) 107.8
C(19)-C(17)-H(17) 107.8
C(17)-C(18)-H(18A) 1095
C(17)-C(18)-H(18B) 1095
H(18A)-C(18)-H(18B) 1095
C(17)-C(18)-H(18C) 109.5
H(18A)-C(18)-H(18C) 1095
H(18B)-C(18)-H(18C) 1095
C(17)-C(19)-H(19A) 1095
C(17)-C(19)-H(19B) 1095
H(19A)-C(19)-H(19B) 109.5
C(17)-C(19)-H(19C) 1095
H(19A)-C(19)-H(19C) 109.5
H(19B)-C(19)-H(19C) 1095
C(21)-N(21)-C(22) 110.70(14)
C(21)-N(21)-C(24) 124.72(14)
C(22)-N(21)-C(24) 124.49(14)
C(21)-N(22)-C(23) 110.42(14)
C(21)-N(22)-C(27) 126.34(14)
C(23)-N(22)-C(27) 123.10(14)
N(21)-C(21)-N(22) 104.78(13)
N(21)-C(21)-B(2) 126.78(14)
N(22)-C(21)-B(2) 127.47(14)
C(23)-C(22)-N(21) 107.07(15)
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C(23)-C(22)-H(22) 1265
N(21)-C(22)-H(22) 1265
C(22)-C(23)-N(22) 107.01(15)
C(22)-C(23)-H(23) 1265
N(22)-C(23)-H(23) 1265
N(21)-C(24)-C(25) 110.50(16)
N(21)-C(24)-C(26) 109.06(16)
C(25)-C(24)-C(26) 112.8(2)
N(21)-C(24)-H(24) 108.1
C(25)-C(24)-H(24) 108.1
C(26)-C(24)-H(24) 108.1
C(24)-C(25)-H(25A) 1095
C(24)-C(25)-H(25B) 1095
H(25A)-C(25)-H(25B) 1095
C(24)-C(25)-H(25C) 1095
H(25A)-C(25)-H(25C) 1095
H(25B)-C(25)-H(25C) 1095
C(24)-C(26)-H(26A) 1095
C(24)-C(26)-H(26B) 1095
H(26A)-C(26)-H(26B) 1095
C(24)-C(26)-H(26C) 1095
H(26A)-C(26)-H(26C) 1095
H(26B)-C(26)-H(26C) 1095
N(22)-C(27)-C(29) 110.78(16)
N(22)-C(27)-C(28) 110.36(17)
C(29)-C(27)-C(28) 112.09(18)
N(22)-C(27)-H(27) 107.8
C(29)-C(27)-H(27) 107.8
C(28)-C(27)-H(27) 107.8
C(27)-C(28)-H(28A) 1095
C(27)-C(28)-H(28B) 1095
H(28A)-C(28)-H(28B) 1095
C(27)-C(28)-H(28C) 109.5
H(28A)-C(28)-H(28C) 1095
H(28B)-C(28)-H(28C) 1095
C(27)-C(29)-H(29A) 1095
C(27)-C(29)-H(29B) 1095
H(29A)-C(29)-H(29B) 109.5
C(27)-C(29)-H(29C) 1095
H(29A)-C(29)-H(29C) 109.5
H(29B)-C(29)-H(29C) 1095

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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Table 4. Anisotropic displacement parameters (A2x 103) for wa2419. The anisotropic
displacement factor exponent takes the form: -2n2[ h2 a*2Ul + ... + 2 hka* b* U1?]

Ull U22 U33 U23 U13 U12
B(1) 22(1) 21(1) 20(1) 3(1) 1(1) 0(1)
B(2) 28(1) 20(1) 21(1) 0(1) 1(1) -3(1)
C(1) 22(1) 13(1) 23(1) -2(1) 4(2) 1(1)
C(2) 21(1) 13(1) 25(1) -3(1) 2(1) 2(1)
C(3) 22(1) 26(1) 29(1) -3(1) -1(1) 0(1)
C(4) 19(1) 29(1) 42(1) -6(1) 5(1) -5(1)
C(5) 29(1) 24(1) 36(1) 0(1) 13(1) -4(1)
C(6) 26(1) 20(1) 26(1) 1(1) 5(1) 0(1)
N(11) 30(1) 19(1) 22(1) 2(1) 0(1) 2(1)
N(12) 24(1) 22(1) 22(1) -1(1) 2(1) 0(1)
C(11) 19(1) 18(1) 23(1) 1(1) 2(1) -2(1)
C(12) 40(1) 32(1) 21(1) 4(1) -2(1) 5(1)
C(13) 40(1) 35(1) 19(1) -1(1) 0(1) 3(1)
C(14) 49(1) 21(1) 26(1) -2(1) -1(1) 10(1)
C(15) 44(1) 31(1) 63(2) -4(1) 16(1) 7(1)
C(16) 48(1) 26(1) 77(2) -12(1) -8(1) -2(1)
C(17) 25(1) 21(1) 33(1) -3(1) 5(1) 2(1)
C(18) 33(1) 26(1) 55(1) -5(1) 8(1) -4(1)
C(19) 44(1) 33(1) 65(2) -2(1) 28(1) 1(1)
N(21) 32(1) 18(1) 25(1) 2(1) 6(1) -2(1)
N(22) 27(1) 21(1) 26(1) 2(1) 3(1) -1(1)
C(21) 26(1) 19(1) 18(1) 4(1) 2(1) 2(1)
C(22) 41(1) 18(1) 34(1) 2(1) 6(1) -6(1)
C(23) 33(1) 25(1) 34(1) 5(1) 5(1) -9(1)
C(24) 43(1) 21(1) 31(1) 4(1) 15(1) 2(1)
C(25) 50(1) 88(2) 57(2) 27(1) 23(1) 32(1)
C(26) 84(2) 29(1) 54(1) -13(1) 38(1) -15(1)
c(27) 30(1) 27(1) 42(1) -1(1) 10(1) 2(1)
C(28) 47(2) 74(2) 51(2) 8(1) 1(1) 25(1)
C(29) 58(1) 77(2) 38(1) -10(1) 8(1) 24(1)
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Table 5. Hydrogen coordinates ( x 104) and isotropic displacement parameters (A2x 10 3)

for wa2419.
X y z U(eq)

H(1A) 1886(19) 5581(14) 6266(11) 32(5)
H(1B) 1443(19) 6783(14) 6580(12) 34(5)
H(2B) 4540(20) 5773(16) 8329(13) 44(6)
H(2A) 3131(19) 6604(14) 8106(12) 31(5)
H(3) 6210 6534 7737 31
H(4) 7264 7327 6832 36
H(5) 6073 7669 5620 34
H(6) 3851 7216 5346 28
H(12) 42 7650 3837 38
H(13) 1051 6174 3494 38
H(14) 641 7999 5976 39
H(15A) -1209 8930 5503 68
H(15B) -1193 8510 4657 68
H(15C) -1541 7860 5344 68
H(16A) 1138 9494 5545 78
H(16B) 2300 8782 5418 78
H(16C) 1240 9091 4702 78
H(17) 2949 5119 5263 31
H(18A) 2003 3773 4657 57
H(18B) 902 4363 5021 57
H(18C) 962 4394 4111 57
H(19A) 3952 4573 4201 68
H(19B) 2997 5230 3635 68
H(19C) 4088 5673 4278 68
H(22) 2024 2988 7439 37
H(23) 337 3812 8080 37
H(24) 4453 4664 6824 37
H(25A) 6058 3557 7298 95
H(25B) 5576 4135 7991 95
H(25C) 5027 3109 7812 95
H(26A) 4468 3288 6082 80
H(26B) 3376 2843 6556 80
H(26C) 2999 3718 6010 80
H(27) 1239 6307 8321 39
H(28A) -1106 6310 8039 87
H(28B) -431 6001 7301 87
H(28C) -1080 5241 7804 87
H(29A) 36 5995 9357 87
H(29B) 113 4910 9186 87
H(29C) 1446 5477 9472 87
Table 6. Torsion angles [°] for wa2419.

C(11)-B(1)-C(2)-C(6) 7.6(2)

C(11)-B(1)-C(1)-C(2) -174.82(13)

C(6)-C(1)-C(2)-C(3) -0.5(2)
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B(1)-C(1)-C(2)-C(3) -178.15(14)
C(6)-C(1)-C(2)-B(2) 172.57(15)
B(1)-C(1)-C(2)-B(2) 5.1(2)
C(21)-B(2)-C(2)-C(3) -137.92(16)
C(21)-B(2)-C(2)-C(1) 49.0(2)
C(1)-C(2)-C(3)-C(4) 15(2)
B(2)-C(2)-C(3)-C(4) -172.04(16)
C(2)-C(3)-C(4)-C(5) -1.4(3)
C(3)-C(4)-C(5)-C(6) 0.1(3)
C(4)-C(5)-C(6)-C(1) 0.93)
C(2)-C(1)-C(6)-C(5) -0.7(2)
B(1)-C(1)-C(6)-C(5) 176.98(15)
C(13)-N(12)-C(11)-N(11) -1.03(18)
C(17)-N(12)-C(11)-N(11) 178.83(14)
C(13)-N(12)-C(11)-B(1) 178.52(15)
C(17)-N(12)-C(11)-B(1) -1.6(2)
C(12)-N(11)-C(11)-N(12) 0.76(18)
C(14)-N(11)-C(11)-N(12) -174.49(15)
C(12)-N(11)-C(11)-B(1) -178.77(15)
C(14)-N(11)-C(11)-B(1) 6.0(3)
C(1)-B(1)-C(11)-N(12) 79.70(19)
C(1)-B(1)-C(11)-N(11) -100.86(18)
C(11)-N(11)-C(12)-C(13) -0.2(2)
C(14)-N(11)-C(12)-C(13) 175.08(16)
N(11)-C(12)-C(13)-N(12) -0.4(2)
C(11)-N(12)-C(13)-C(12) 0.9(2)
C(17)-N(12)-C(13)-C(12) -178.93(15)
C(11)-N(11)-C(14)-C(15) -132.70(18)
C(12)-N(11)-C(14)-C(15) 52.7(2)
C(11)-N(11)-C(14)-C(16) 103.32(19)
C(12)-N(11)-C(14)-C(16) 71.3(2)
C(11)-N(12)-C(17)-C(18) 105.55(18)
C(13)-N(12)-C(17)-C(18) -74.6(2)
C(11)-N(12)-C(17)-C(19) -129.45(18)
C(13)-N(12)-C(17)-C(19) 50.4(2)
C(22)-N(21)-C(21)-N(22) -1.07(18)
C(24)-N(21)-C(21)-N(22) 175.72(15)
C(22)-N(21)-C(21)-B(2) 168.28(16)
C(24)-N(21)-C(21)-B(2) -14.9(3)
C(23)-N(22)-C(21)-N(21) 0.95(18)
C(27)-N(22)-C(21)-N(21) -174.96(15)
C(23)-N(22)-C(21)-B(2) -168.31(16)
C(27)-N(22)-C(21)-B(2) 15.8(3)
C(2)-B(2)-C(21)-N(21) 56.6(2)
C(2)-B(2)-C(21)-N(22) -136.38(17)
C(21)-N(21)-C(22)-C(23) 0.8(2)
C(24)-N(21)-C(22)-C(23) -175.99(16)
N(21)-C(22)-C(23)-N(22) -0.2(2)
C(21)-N(22)-C(23)-C(22) -0.5(2)
C(27)-N(22)-C(23)-C(22) 175.58(16)
C(21)-N(21)-C(24)-C(25) 96.7(2)
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C(22)-N(21)-C(24)-C(25) -86.9(2)
C(21)-N(21)-C(24)-C(26) -138.71(17)
C(22)-N(21)-C(24)-C(26) 37.6(2)
C(21)-N(22)-C(27)-C(29) -120.5(2)
C(23)-N(22)-C(27)-C(29) 64.0(2)
C(21)-N(22)-C(27)-C(28) 114.7(2)
C(23)-N(22)-C(27)-C(28) -60.7(2)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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7.5 Eigene Anteile an wissenschaftlichen Publikationen

1) A.S.Scholz, J. G. Massoth, M. Bursch, J.-M. Mewes, T. Hetzke, B. Wolf, M. Bolte, H.-W. Lerner,
S. Grimme, M. Wagner: ,BNB-Doped Phenalenyls: Modular Synthesis, Optoelectronic
Properties, and One-Electron Reduction”, J. Am. Chem. Soc. 2020, 142, 11072-11083.

Samtliche praparativen Arbeiten und die vollstandige Charakterisierung per NMR-, UV/vis- und
Emissions-Spektroskopie, Cyclovoltammetrie und Coulometrie fiir die Verbindungen 1, 2, 5, 7,
8, K[7°], K[7H] der oben genannten Publikation.

7.6 Erklarung zu vorherigen Doktorprifungen und guter
wissenschaftlicher Praxis
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Ich erklare hiermit, dass ich mich bisher keiner Doktorpriifung im Mathematisch-
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Offenbach am Main, den 10.02.2022

Julian Massoth

Versicherung

Ich erklare hiermit, dass ich die vorgelegte Dissertation tber
»SYNTHESE HETEROATOM-DOTIERTER PHENALENE”

selbststandig angefertigt und mich anderer Hilfsmittel als der in ihr angegebenen nicht_bedient
habe, insbesondere, dass alle Entlehnungen aus anderen Schriften mit Angabe der betreffenden
Schrift gekennzeichnet sind. Ich versichere, die Grundsatze der guten wissenschaftlichen Praxis
beachtet, und nicht die Hilfe einer kommerziellen Promotionsvermittlung in Anspruch
genommen zu haben.

Offenbach am Main, den 10.02.2022

Julian Massoth
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7.7 Lebenslauf

Der Lebenslauf wurde aus der elektronischen Version entfernt.
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