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Table 4. Bond angles [deg] for (±)Cy3,5tBz 2MeSpB-.

Atoms Angle

C(57')-N(30')-C(65') 123.4(5)
C(57')-N(30')-C(66') 118.7(6)
C(65')-N(30')-C(66') 117.8(5)
N(56')-C(3 1')-C(55') 119.5(6)
N(56')-C(3 1')-C(32') 116.6(6)
C(55')-C(3 1')-C(32') 123.8(6)
C(33')-C(32')-C(31') 121.2(7)
C(32')-C(33')-C(34') 122.4(6)
C(35')-C(34')-C(33') 123.9(6)
C(35')-C(34')-C(39') 118.2(7)
C(33')-C(34')-C(39') 117.9(6)
C(36')-C(35')-C(34') 121.6(6)
C(35')-C(36')-C(37') 120.1(7)
C(38')-C(37')-C(36') 119.2(7)
C(39')-C(38')-C(37') 120.8(6)
C(38')-C(39')-N(56') 122.0(6)
C(38')-C(39')-C(34') 119.9(6)
N(56')-C(39')-C(34') 118.1(6)
N(56')-C(40')-C(41') 113.1(5)
C(54')-C(41')-C(42') 118.8(6)
C(54')-C(41')-C(40') 122.2(6)
C(42')-C(41')-C(40') 119.0(6)
C(49')-C(42')-C(41') 121.4(7)
C(48')-C(43')-C(54') 117.3(7)
C(48')-C(43')-C(44') 121.7(6)
C(54')-C(43')-C(44') 120.9(6)
C(45')-C(44')-C(45A) 40.1(11)
C(45')-C(44')-C(46A) 135.0(14)
C(45A)-C(44')-C(46A) 111.7(10)
C(45')-C(44')-C(46') 125(2)
C(45A)-C(44')-C(46') 126.4(12)
C(46A)-C(44')-C(46') 31.2(10)
C(45')-C(44')-C(43') 113.9(12)
C(45A)-C(44')-C(43') 114.5(7)
C(46A)-C(44')-C(43') 110.3(9)
C(46')-C(44')-C(43') 115.6(11)
C(45')-C(44')-C(47') 67.9(14)
C(45A)-C(44')-C(47') 106.7(10)
C(46A)-C(44')-C(47') 109.5(10)
C(46')-C(44')-C(47') 78.6(12)
C(43')-C(44')-C(47') 103.6(8)

5qf



Atoms
C(45A)-C(45')-C(44')
C(45A)-C(45')-C(47')
C(44')-C(45')-C(47')
C(45')-C(45A)-C(44')
C(46A)-C(46')-C(44')
C(46A)-C(46')-C(47')
C(44')-C(46')-C(47')
C(46')-C(46A)-C(44')
C(44')-C(47')-C(45')
C(44')-C(47')-C(46')
C(45')-C(47')-C(46')
C(49')-C(48')-C(43')
C(42')-C(49')-C(48')
C(42')-C(49')-C(50')
C(48')-C(49')-C(50')
C(49')-C(50')-C(5 1')
C(49')-C(50')-C(53')
C(5 1')-C(50')-C(53')
C(49')-C(50')-C(52')
C(5 1')-C(50')-C(52')
C(53')-C(50')-C(52')
C(41')-C(54')-C(43')
C(57')-C(55')-C(3 1')
C(3 1')-N(56')-C(39')
C(3 1')-N(56')-C(40')
C(39')-N(56')-C(40')
N(30')-C(57')-C(55')
N(30')-C(57')-C(58')
C(55')-C(57')-C(58')
C(59')-C(58')-C(57')
C(58')-C(59')-C(60')
C(61')-C(60')-C(59')
C(61')-C(60')-C(65')
C(59')-C(60')-C(65')
C(62')-C(61')-C(60')
C(61')-C(62')-C(63')
C(64')-C(63')-C(62')
C(63')-C(64')-C(65')
N(30')-C(65')-C(64')
N(30')-C(65')-C(60')
C(64')-C(65')-C(60')
N(30')-C(66')-C(67')
C(80')-C(67')-C(68')

Angle
73(2)
133(3)
62.4(12)
67(2)
72(2)
125(3)
53.4(9)
77(2)
49.7(11)
48.1(9)
88.4(13)
123.2(6)
117.8(6)
118.2(7)
124.0(7)
108.4(7)
107.9(7)
112.1(9)
110.2(8)
110.1(9)
108.2(7)
121.5(6)
126.7(6)
123.4(5)
120.0(5)
116.3(6)
119.6(5)
117.3(6)
123.0(6)
121.1(6)
121.7(6)
123.5(7)
118.5(7)
118.0(7)
121.9(7)
119.3(8)
120.9(7)
120.5(7)
122.8(6)
118.4(6)
118.9(7)
113.6(5)
120.0(6)



Atoms
C(80')-C(67')-C(66')
C(68')-C(67')-C(66')
C(67')-C(68')-C(69')
C(74')-C(69')-C(68')
C(74')-C(69')-C(70')
C(68')-C(69')-C(70')
C(73')-C(70')-C(72')
C(73')-C(70')-C(71')
C(72')-C(70')-C(71')
C(73')-C(70')-C(69')
C(72')-C(70')-C(69')
C(71')-C(70')-C(69')
C(75')-C(74')-C(69')
C(74')-C(75')-C(80')
C(74')-C(75')-C(76')
C(80')-C(75')-C(76')
C(77A)-C(76')-C(75')
C(77A)-C(76')-C(78')
C(75')-C(76')-C(78')
C(77A)-C(76')-C(77')
C(75')-C(76')-C(77')
C(78')-C(76')-C(77')
C(77A)-C(76')-C(79')
C(75')-C(76')-C(79')
C(78')-C(76')-C(79')
C(77')-C(76')-C(79')
C(77A)-C(77')-C(76')
C(77')-C(77A)-C(76')
C(67')-C(80')-C(75')
C(6)-C(1)-C(2)
C(6)-C(1)-B(29)
C(2)-C(1)-B(29)
C(3)-C(2)-C(1)
C(3)-C(2)-C(14)
C(1)-C(2)-C(14)
C(4)-C(3)-C(2)
C(5)-C(4)-C(3)
C(4)-C(5)-C(6)
C(1)-C(6)-O(7)
C(1)-C(6)-C(5)
O(7)-C(6)-C(5)
C(8)-O(7)-C(6)
O(7)-C(8)-C(9)

Angle
118.1(6)
121.9(5)
120.7(6)
117.7(6)
123.3(6)
119.0(5)
109.2(6)
107.6(7)
108.2(6)
110.8(6)
110.3(6)
110.6(6)
122.3(6)
118.5(6)
119.7(6)
121.7(7)
110.3(9)
96.0(11)
108.7(7)
30.9(9)
108.2(9)
123.8(11)
122.3(11)
111.9(7)
105.4(9)
98.2(11)
72(2)
77(2)
120.7(6)
114.3(7)
122.9(6)
122.8(6)
121.4(7)
116.7(7)
121.9(7)
120.2(7)
122.4(8)
116.7(8)
123.3(7)
125.0(7)
111.7(7)
122.8(6)
117.3(7)



SLILI

Atoms
0(7)-C(8)-C(13)
C(9)-C(8)-C(13)
C(10)-C(9)-C(8)
C(1 1)-C(10)-C(9)
C(10)-C(11)-C(12)
C(13)-C(12)-C(1 1)
C(12)-C(13)-C(8)
C(12)-C(13)-B(29)
C(8)-C(13)-B(29)
C(20)-C(15)-C(16)
C(20)-C(15)-B(29)
C(16)-C(15)-B(29)
C(17)-C(16)-C(15)
C(17)-C(16)-C(28)
C(15)-C(16)-C(28)
C(16)-C(17)-C(18)
C(1 9)-C(1 8)-C(17)
C(1 8)-C(19)-C(20)
C(15)-C(20)-C(19)
C(1 5)-C(20)-0(21)
C(1 9)-C(20)-O(2 1)
C(22)-0(21)-C(20)
0(21)-C(22)-C(27)
0(21)-C(22)-C(23)
C(27)-C(22)-C(23)
C(22)-C(23)-C(24)
C(25)-C(24)-C(23)
C(24)-C(25)-C(26)
C(25)-C(26)-C(27)
C(22)-C(27)-C(26)
C(22)-C(27)-B(29)
C(26)-C(27)-B(29)
C(27)-B(29)-C(1)
C(27)-B(29)-C(15)
C(1)-B(29)-C(15)
C(27)-B(29)-C(13)
C(1)-B(29)-C(13)
C(15)-B(29)-C(13)
C(31)-N(30)-C(39)
C(31)-N(30)-C(40)
C(39)-N(30)-C(40)
C(55)-C(3 1)-N(30)
C(55)-C(3 1)-C(32)

Angle
122.7(6)
119.8(7)
121.6(8)
120.7(8)
120.4(9)
118.8(9)
118.7(7)
120.3(8)
121.0(6)
115.4(7)
121.4(6)
123.2(6)
120.1(8)
117.9(8)
122.0(6)
121.8(9)
118.2(9)
118.9(10)
125.6(9)
123.5(7)
111.0(8)
121.3(7)
124.0(7)
114.2(9)
121.8(9)
117.7(10)
121.4(10)
118.9(11)
123.5(10)
116.7(7)
121.5(7)
121.8(7)
108.7(5)
108.2(6)
112.0(5)
110.2(6)
107.0(6)
110.8(5)
124.6(6)
118.5(6)
116.8(7)
120.5(6)
124.5(8)



Atoms
N(30)-C(3 1)-C(32)
C(33)-C(32)-C(3 1)
C(32)-C(33)-C(34)
C(35)-C(34)-C(39)
C(35)-C(34)-C(33)
C(39)-C(34)-C(33)
C(36)-C(35)-C(34)
C(35)-C(36)-C(37)
C(38)-C(37)-C(36)
C(37)-C(38)-C(39)
C(38)-C(39)-N(30)
C(38)-C(39)-C(34)
N(30)-C(39)-C(34)
N(30)-C(40)-C(41)
C(42)-C(41)-C(54)
C(42)-C(41)-C(40)
C(54)-C(41)-C(40)
C(41)-C(42)-C(43)
C(42)-C(43)-C(48)
C(42)-C(43)-C(44)
C(48)-C(43)-C(44)
C(45)-C(44)-C(47A)
C(45)-C(44)-C(43)
C(47A)-C(44)-C(43)
C(45)-C(44)-C(46)
C(47A)-C(44)-C(46)
C(43)-C(44)-C(46)
C(45)-C(44)-C(45B)
C(47A)-C(44)-C(45B)
C(43)-C(44)-C(45B)
C(46)-C(44)-C(45B)
C(45)-C(44)-C(47)
C(47A)-C(44)-C(47)
C(43)-C(44)-C(47)
C(46)-C(44)-C(47)
C(45B)-C(44)-C(47)
C(45B)-C(45)-C(44)
C(45B)-C(45)-C(47A)
C(44)-C(45)-C(47A)
C(45)-C(45B)-C(44)
C(47A)-C(47)-C(44)
C(47)-C(47A)-C(44)
C(47)-C(47A)-C(45)

Angle
114.9(7)
122.8(8)
121.2(7)
117.9(9)
123.9(8)
118.1(7)
121.7(8)
119.8(9)
120.1(10)
120.4(8)
122.5(7)
120.1(8)
117.4(8)
114.6(5)
118.2(6)
121.8(6)
119.9(6)
122.6(7)
116.9(7)
122.6(7)
120.5(7)
71(2)
118.1(11)
113(2)
120.4(11)
114(2)
113.3(7)
29.2(10)
101(2)
108.7(11)
106.7(10)
95.7(12)
24.7(14)
105.2(9)
98.2(10)
124.6(12)
91(3)
145(3)
54.9(13)
60(2)
50(3)
105(4)
157(4)



Atoms
C(44)-C(47A)-C(45)
C(49)-C(48)-C(43)
C(48)-C(49)-C(54)
C(48)-C(49)-C(50)
C(54)-C(49)-C(50)
C(52)-C(50)-C(49)
C(52)-C(50)-C(5 1)
C(49)-C(50)-C(51)
C(52)-C(50)-C(53)
C(49)-C(50)-C(53)
C(51)-C(50)-C(53)
C(49)-C(54)-C(41)
C(3 1)-C(55)-C(57)
C(57)-N(56)-C(65)
C(57)-N(56)-C(66)
C(65)-N(56)-C(66)
N(56)-C(57)-C(55)
N(56)-C(57)-C(58)
C(55)-C(57)-C(58)
C(59)-C(58)-C(57)
C(58)-C(59)-C(60)
C(61)-C(60)-C(65)
C(61)-C(60)-C(59)
C(65)-C(60)-C(59)
C(62)-C(61)-C(60)
C(61)-C(62)-C(63)
C(64)-C(63)-C(62)
C(63)-C(64)-C(65)
N(56)-C(65)-C(60)
N(56)-C(65)-C(64)
C(60)-C(65)-C(64)
N(56)-C(66)-C(67)
C(80)-C(67)-C(68)
C(80)-C(67)-C(66)
C(68)-C(67)-C(66)
C(67)-C(68)-C(69)
C(74)-C(69)-C(68)
C(74)-C(69)-C(70)
C(68)-C(69)-C(70)
C(73)-C(70)-C(72)
C(73)-C(70)-C(71)
C(72)-C(70)-C(71)
C(73)-C(70)-C(69)

Angle
53.7(14)
122.2(7)
118.1(7)
122.3(7)
119.6(7)
112.8(7)
108.5(8)
109.1(7)
108.3(7)
108.6(7)
109.4(8)
122.0(7)
127.2(7)
123.1(6)
117.7(7)
119.2(6)
120.3(6)
116.0(8)
123.6(7)
122.5(7)
121.3(7)
119.0(8)
123.6(7)
117.3(8)
123.0(8)
118.4(9)
120.9(9)
120.3(8)
119.5(7)
122.2(7)
118.3(8)
114.1(5)
119.3(6)
118.9(6)
121.7(6)
120.8(6)
117.7(6)
123.4(6)
119.0(6)
109.6(7)
108.4(6)
108.2(7)
111.1(6)



544-7

Atoms
C(72)-C(70)-C(69)
C(71)-C(70)-C(69)
C(69)-C(74)-C(75)
C(80)-C(75)-C(74)
C(80)-C(75)-C(76)
C(74)-C(75)-C(76)
C(77B)-C(76)-C(78)
C(77B)-C(76)-C(75)
C(78)-C(76)-C(75)
C(77B)-C(76)-C(79)
C(78)-C(76)-C(79)
C(75)-C(76)-C(79)
C(77B)-C(76)-C(78B)
C(78)-C(76)-C(78B)
C(75)-C(76)-C(78B)
C(79)-C(76)-C(78B)
C(77B)-C(76)-C(77)
C(78)-C(76)-C(77)
C(75)-C(76)-C(77)
C(79)-C(76)-C(77)
C(78B)-C(76)-C(77)
C(77B)-C(77)-C(76)
C(77)-C(77B)-C(76)
C(77)-C(77B)-C(78B)
C(76)-C(77B)-C(78B)
C(78B)-C(78)-C(76)
C(78)-C(78B)-C(76)
C(78)-C(78B)-C(77B)
C(76)-C(78B)-C(77B)
C(75)-C(80)-C(67)
C(6')-C(1')-C(2')
C(6')-C(1')-B(29')
C(2')-C(1')-B(29')
C(3')-C(2')-C(1')
C(3')-C(2')-C(14')
C(1')-C(2')-C(14')
C(2')-C(3')-C(4')
C(5')-C(4')-C(3')
C(6')-C(5')-C(4')
C(5')-C(6')-C(1')
C(5')-C(6')-O(7')
C(1')-C(6')-O(7')
C(8')-O(7')-C(6')

Angle
109.9(6)
109.6(6)
122.8(6)
118.3(6)
120.9(7)
120.7(6)
111.1(10)
108.7(8)
109.7(8)
115.4(10)
99.9(9)
111.7(6)
80.6(13)
33.7(9)
108.0(11)
127.9(11)
27.5(10)
131.3(12)
109.7(11)
91.1(13)
106(2)
68(3)
84(3)
131(3)
51.9(10)
78(2)
68(2)
111(3)
47.4(9)
121.2(7)
116.5(7)
119.4(6)
124.1(7)
121.4(7)
118.8(7)
119.8(7)
119.9(8)
119.7(8)
118.5(8)
123.9(7)
111.1(7)
125.0(6)
120.0(6)



Atoms
0(7')-C(8')-C(13')
0(7')-C(8')-C(9')
C(13')-C(8')-C(9')
C(10')-C(9')-C(8')
C(9')-C(1 0')-C(1 1')
C(1 0')-C( 11')-C(1 2')
C(13')-C(12')-C(11')
C(12')-C(13')-C(8')
C(12')-C(13')-B(29')
C(8')-C(13')-B(29')
C(20')-C(15')-C(16')
C(20')-C(15')-B(29')
C(16')-C(15')-B(29')
C(17')-C(16')-C(15')
C(17')-C(16')-C(28')
C(15')-C(16')-C(28')
C(1 8')-C(17')-C(16')
C(19')-C(1 8')-C(17')
C(1 8')-C(1 9')-C(20')
C(15')-C(20')-0(21')
C(1 5')-C(20')-C(1 9')
0(21')-C(20')-C(19')
C(20')-0(21')-C(22')
C(27')-C(22')-C(23')
C(27')-C(22')-0(21')
C(23')-C(22')-0(21')
C(22')-C(23')-C(24')
C(25')-C(24')-C(23')
C(24')-C(25')-C(26')
C(25')-C(26')-C(27')
C(22')-C(27')-C(26')
C(22')-C(27')-B(29')
C(26')-C(27')-B(29')
C(13')-B(29')-C(15')
C(13')-B(29')-C(27')
C(15')-B(29')-C(27')
C(13')-B(29')-C(1')
C(15')-B(29')-C(1')
C(27')-B(29')-C(1')
C(6")-C(11")-C(2")
C(6")-C(1")-B(29")
C(2")-C(1")-B(29")
C(3")-C(2")-C(1")

Angle
123.9(7)
114.6(7)
121.4(8)
120.4(8)
120.7(8)
118.6(9)
123.8(8)
114.9(7)
123.3(7)
121.8(7)
115.1(6)
121.6(6)
123.1(6)
122.2(7)
116.5(6)
121.3(7)
120.3(7)
119.4(7)
119.5(7)
123.9(6)
123.4(6)
112.7(6)
121.1(5)
125.0(7)
121.7(6)
113.3(7)
120.0(7)
118.0(7)
120.9(7)
121.9(7)
114.2(6)
124.2(6)
121.6(6)
108.6(6)
107.9(5)
105.7(6)
109.3(6)
113.7(5)
111.4(5)
115.8(7)
123.3(7)
120.9(7)
118.8(7)



Atoms

C(3")-C(2")-C(14")
C(1 ")-C(2")-C(14")
C(4")-C(31")-C(2")
C(5")-C(4")-C(3")
C(41")-C(5")-C(6")
C(1")-C(6")-O(7")
C(1")-C(6")-C(51")
O(7")-C(6")-C(5")
C(6")-O(7")-C(8")
C(9")-C(8")-O(7")
C(9")-C(8")-C(13")
O(7")-C(8")-C(13")
C(82-C(9"")-C(10")
C(11")-C(1 0")-C(9")
C(1 0")-C(1 1")-C(12")
C(13")-C(1 2")-C(21")
C(12")-C(13")-C(8")
C(12")-C(13")-B(29")
C(8")-C(13")-B(29")
C(16")-C(15")-C(20A)
C(1 6")-C(1 5")-C(20")
C(20A)-C(15")-C(20")
C(16")-C(1 5")-B(29")
C(20A)-C(15")-B(29")
C(20")-C(15")-B(29")
C(1 6")-C(1 5")-C(1 6A)
C(20A)-C(15")-C(16A)
C(20")-C(15")-C(16A)
B(29")-C(15")-C(16A)
C(1 6A)-C(1 6")-C(105")
C(16A)-C(16")-C(17")
C(1 5")-C(1 6")-C(1 7")
C(16A)-C(16")-C(20A)
C(15")-C(16")-C(20A)
C(17")-C(16")-C(20A)
C(16A)-C(16")-C(17A)
C(15")-C(16")-C(17A)
C(17")-C(16")-C(17A)
C(20A)-C(16")-C(17A)
C(16A)-C(16")-C(28")
C(15")-C(16")-C(28")
C(17")-C(16")-C(28")
C(20A)-C(16")-C(28")

Angle
118.4(7)
122.8(7)
121.7(8)
121.5(9)
118.0(9)
124.1(7)
124.2(7)
111.7(7)
121.9(6)
115.4(8)
122.4(8)
122.2(6)
118.5(9)
122.1(8)
118.8(8)
122.1(8)
116.1(6)
122.2(7)
121.7(6)
83(2)
109(2)
26.8(13)
136.7(14)
139(2)
114.0(11)
19.7(11)
102(2)
128.6(12)
117.4(9)
127(3)
97(3)
136(2)
178(3)
50.7(13)
85(2)
66(2)
166(2)
30.5(9)
116(2)
12(2)
116(2)
108(2)
166(2)



Atoms
C(17A)-C(16")-C(28")
C(16")-C(16A)-C(28")
C(16")-C(16A)-C(17A)
C(28")-C(16A)-C(17A)
C(16")-C(16A)-C(28A)
C(28")-C(16A)-C(28A)
C(17A)-C(16A)-C(28A)
C(16")-C(16A)-C(15")
C(28")-C(16A)-C(15")
C(17A)-C(16A)-C(15">
C(28A)-C(16A)-C(15")
C(16")-C(16A)-C(17")
C(28")-C(16A)-C(17")
C(17A)-C(16A)-C(17")
C(28A)-C(16A)-C(17")
C(15")-C(16A)-C(17")
C(18A)-C(17")-C(17A)
C(18A)-C(17")-C(18")
C(17A)-C(17")-C(18")
C(18A)-C(1 7")-C(16")
C(17A)-C(17")-C(16")
C(18")-C(17")-C(16")
C(18A)-C(17")-C(16A)
C(17A)-C(17")-C(16A)
C(18")-C(17")-C(16A)
C(16")-C(17")-C(16A)
C(18A)-C(17")-C(19A)
C(17A)-C(17")-C(19A)
C(18")-C(17")-C(19A)
C(16")-C(17")-C(19A)
C(16A)-C(17")-C(19A)
C(18A)-C(17")-C(20A)
C(17A)-C(17")-C(20A)
C(18")-C(17")-C(20A)
C(16")-C(17")-C(20A)
C(16A)-C(17")-C(20A)
C(19A)-C(17")-C(20A)
C(17")-C(17A)-C(1 8A)
C(17")-C(17A)-C(16A)
C(18A)-C(17A)-C(16A)
C(17")-C(17A)-C(16")
C(18A)-C(17A)-C(16")
C(16A)-C(17A)-C(16")

Angle
78.0(14)
160(3)
88(3)
112(2)
157(3)
7.7(14)
114(2)
33(2)
127(2)
121(2)
124.4(11)
59(2)
142(2)
29.8(9)
143.5(14)
91.5(12)
114(4)
47(2)
161(3)
157(3)
89(3)
111(2)
178(3)
64(2)
135(2)
24.7(8)
63(3)
174(3)
16.6(10)
94.2(14)
118.9(13)
107(3)
138(3)
60.9(14)
49.7(13)
74.5(12)
44.5(10)
33(2)
86(2)
119(2)
61(2)
94(2)
25.4(8)



'5-7

Atoms
C(17")-C(17A)-C(1 8")
C(1 8A)-C(17A)-C(1 8")
C(1 6A)-C(1 7A)-C(1 8")
C(16")-C(17A)-C(18")
C(19A)-C(1 8")-C(1 8A)
C(19A)-C(1 8")-C(17")
C(18A)-C(1 8")-C(17")
C(19A)-C(1 8")-C(19")
C(1 8A)-C(1 8")-C(1 9")
C(1 7")-C(1 8")-C(1 9")
C(19A)-C(1 8")-C(20A)
C(1 8A)-C(1 8")-C(20A)
C(17")-C(1 8")-C(20A)
C(19")-C(18")-C(20A)
C(19A)-C(18")-C(17A)
C(18A)-C(18")-C(17A)
C(17")-C(1 8")-C(17A)
C(19")-C(18")-C(17A)
C(20A)-C(18")-C(1 7A)
C(17")-C(1 8A)-C(1 8")
C(17")-C(1 8A)-C(17A)
C(1 8")-C(1 8A)-C(17A)
C(17")-C(18A)-C(19A)
C(1 8")-C(1 8A)-C(1 9A)
C(1 7A)-C(1 8A)-C(1 9A)
C(19A)-C(19")-C(20")
C(19A)-C(19")-C(20A)
C(20")-C(19")-C(20A)
C(1 9A)-C(1 9")-C(1 8")
C(20")-C(1 9")-C(1 8")
C(20A)-C(1 9")-C(1 8")
C(19A)-C(19")-O(21A)
C(20")-C(19")-O(21A)
C(20A)-C(19")-O(21A)
C(18")-C(19")-O(21A)
C(18")-C(19A)-C(19")
C(18")-C(19A)-C(20A)
C(19")-C(19A)-C(20A)
C(1 8")-C(19A)-C(1 8A)
C(1 9")-C(1 9A)-C(1 8A)
C(20A)-C(19A)-C(18A)
C(18")-C(19A)-C(20")
C(1 9")-C(19A)-C(20")

Angle
11(2)
21.4(12)
97.7(14)
72.3(12)
172(3)
139(2)
45(2)
6(2)
171(2)
133(2)
56(2)
128(3)
84(2)
50.2(12)
147(2)
37(2)
8.0(13)
140.9(12)
91.7(13)
89(3)
33(2)
122(3)
91(3)
4(2)
124(2)
104(3)
74(2)
29.3(11)
6(2)
98(2)
69(2)
135(3)
31.3(10)
60.4(14)
130(2)
169(3)
97(2)
72(2)
4(2)
169(2)
99(2)
121(2)
48(2)



Atoms
C(20A)-C(19A)-C(20")
C(1 8A)-C(19A)-C(20")
C(18")-C(19A)-C(17")
C(19")-C(19A)-C(17")
C(20A)-C(19A)-C(1 7")
C(1 8A)-C(1 9A)-C(1 7")
C(20")-C(1 9A)-C(1 7")
C(20A)-C(20")-0(21A)
C(20A)-C(20")-C(19")
0(21A)-C(20")-C(1 9")
C(20A)-C(20")-C(15")
0(21A)-C(20")-C(15")
C(19")-C(20")-C(15")
C(20A)-C(20")-0(21")
0(21A)-C(20")-0(21")
C(1 9")-C(20")-0(21")
C(15")-C(20")-0(21 ")
C(20A)-C(20")-C(19A)
0(2 1A)-C(20")-C(1 9A)
C(19")-C(20")-C(19A)
C(1 5")-C(20")-C(1 9A)
0(21 ")-C(20")-C(1 9A)
C(20")-C(20A)-C(15")
C(20")-C(20A)-C(19")
C(15")-C(20A)-C(19")
C(20")-C(20A)-C(19A)
C(1 5")-C(20A)-C(1 9A)
C(1 9")-C(20A)-C(1 9A)
C(20")-C(20A)-C(16")
C(15")-C(20A)-C(16")
C(19")-C(20A)-C(16")
C(19A)-C(20A)-C(16")
C(20")-C(20A)-0(21A)
C(15")-C(20A)-0(21A)
C(19")-C(20A)-0(21A)
C(19A)-C(20A)-0(21A)
C(16")-C(20A)-0(21A)
C(20")-C(20A)-C(1 8")
C(1 5")-C(20A)-C(1 8")
C(1 9")-C(20A)-C(18")
C(1 9A)-C(20A)-C(1 8")
C(16")-C(20A)-C(18")
0(21A)-C(20A)-C(18")

Angle
23.7(10)
123(2)
24(2)
145(2)
73(2)
26.1(10)
96.5(12)
171(4)
84(3)
96(2)
49(3)
131(2)
132(2)
170(3)
12.6(12)
106(2)
121.3(12)
56(3)
124(2)
28.0(10)
104(2)
134(2)
104(3)
67(3)
169(3)
101(3)
154(3)
33.6(10)
150(4)
46.7(13)
140(2)
107(2)
5(2)
105(2)
67(2)
101(2)
151(2)
128(4)
127(2)
60.7(14)
27.1(8)
80(2)
128(2)



5S73

Atoms
C(20")-C(20A)-C(17")
C(15")-C(20A)-C(17")
C(19")-C(20A)-C(17")
C(19A)-C(20A)-C(17")
C(16")-C(20A)-C(17")
0(21A)-C(20A)-C(17")
C(18")-C(20A)-C(17")
0(21A)-0(21")-C(22")
0(21A)-0(21")-C(23A)
C(22")-0(21")-C(23A)
0(21A)-0(21")-C(20")
C(22")-0(21")-C(20")
C(23A)-0(21")-C(20")
0(21")-0(21A)-C(20")
0(21")-0(21A)-C(20A)
C(20")-0(21A)-C(20A)
0(21")-0(21A)-C(22")
C(20")-0(21A)-C(22")
C(20A)-0(21A)-C(22")
0(21")-0(21A)-C(19")
C(20")-0(21A)-C(19")
C(20A)-0(21A)-C(19")
C(22")-0(21A)-C(19")
0(21")-C(22")-C(23A)
0(21")-C(22")-C(27")
C(23A)-C(22")-C(27")
0(21 ")-C(22")-C(23")
C(23A)-C(22")-C(23")
C(27")-C(22")-C(23")
0(21")-C(22")-0(21A)
C(23A)-C(22")-0(21A)
C(27")-C(22")-0(21A)
C(23")-C(22")-0(21A)
C(24")-C(23")-C(23A)
C(24")-C(23")-C(24A)
C(23A)-C(23")-C(24A)
C(24")-C(23")-C(22")
C(23A)-C(23")-C(22")
C(24A)-C(23")-C(22")
C(24")-C(23")-C(25")
C(23A)-C(23")-C(25")
C(24A)-C(23")-C(25")
C(22")-C(23")-C(25")

Angle
160(4)
92(2)
96(2)
62.3(14)
45.0(12)
162(2)
35.2(9)
122(3)
151(2)
48(2)
14.5(14)
115(2)
156(2)
153(3)
155(2)
4(2)
35(2)
129(2)
128.6(13)
146(2)
52(2)
52.3(13)
176.5(11)
88(2)
134(2)
139(2)
113(2)
28(2)
112.0(14)
23.5(11)
107(2)
113.7(10)
134.2(14)
156(5)
14(3)
162(4)
132(3)
44(3)
124(2)
42(3)
132(3)
32.8(9)
91.7(12)



Atoms Angle
C(23")-C(23A)-C(22") 108(4)
C(23")-C(23A)-C(24") 12(2)
C(22")-C(23A)-C(24") 108(3)
C(23")-C(23A)-O(21") 145(4)
C(22")-C(23A)-O(21 ") 44.3(14)
C(24")-C(23A)-O(21") 151(3)
C(24A)-C(24")-C(23") 151(5)
C(24A)-C(24")-C(25") 45(3)

C(23")-C(24")-C(25") 118(3)
C(24A)-C(24")-C(23A) 157(4)
C(23")-C(24")-C(23A) 13(3)
C(25")-C(24")-C(23A) 116(2)
C(24A)-C(24")-C(25A) 32(3)
C(23")-C(24")-C(25A) 130(3)
C(25")-C(24")-C(25A) 12.9(12)
C(23A)-C(24")-C(25A) 129(2)
C(24")-C(24A)-C(25") 108(4)
C(24")-C(24A)-C(23") 15(3)
C(25")-C(24A)-C(23") 100(2)
C(24")-C(24A)-C(25A) 134(4)
C(25")-C(24A)-C(25A) 26(2)
C(23")-C(24A)-C(25A) 126(2)
C(25A)-C(25")-C(24A) 113(4)
C(25A)-C(25")-C(26") 90(3)
C(24A)-C(25")-C(26") 153(3)
C(25A)-C(25")-C(24") 141(4)
C(24A)-C(25")-C(24") 28(2)
C(26")-C(25")-C(24") 129(2)
C(25A)-C(25")-C(23") 159(3)
C(24A)-C(25")-C(23") 47(2)
C(26")-C(25")-C(23") 108(2)
C(24")-C(25")-C(23") 20.7(12)
C(25")-C(25A)-C(24A) 41(2)
C(25")-C(25A)-C(26") 64(3)
C(24A)-C(25A)-C(26") 103(2)
C(25")-C(25A)-C(24") 27(3)
C(24A)-C(25A)-C(24") 14.5(12)
C(26")-C(25A)-C(24") 89.7(13)
C(27")-C(26")-C(25") 109.6(13)
C(27")-C(26")-C(25A) 136.1(12)
C(25")-C(26")-C(25A) 26.7(9)
C(26")-C(27")-C(22") 117.9(10)
C(26")-C(27")-B(29") 122.4(8)

S



5-9-

Atoms
C(22")-C(27")-B(29")
C(28A)-C(28")-C(16A)
C(28A)-C(28")-C(16")
C(16A)-C(28")-C(16")
C(28")-C(28A)-C(16A)
C(15")-B(29")-C(27")
C(15")-B(29")-C(13")
C(27")-B(29")-C(13")
C(15")-B(29")-C(1")
C(27")-B(29")-C(1 ")
C(13")-B(29")-C(1")
C(57")-N(30")-C(65")
C(57")-N(30")-C(66")
C(65")-N(30")-C(66")
N(56")-C(3 1 ")-C(55")
N(56")-C(3 1 ")-C(32")
C(55")-C(3 1 ")-C(32")
C(33")-C(32")-C(3 1")
C(32")-C(33")-C(34")
C(35")-C(34")-C(39")
C(35")-C(34")-C(33")
C(39")-C(34")-C(33")
C(36")-C(35")-C(34")
C(35")-C(36")-C(37")
C(38")-C(37")-C(36")
C(37")-C(38")-C(39")
N(56")-C(39")-C(38")
N(56")-C(39")-C(34")
C(38")-C(39")-C(34")
N(56")-C(40")-C(41")
C(42")-C(41")-C(54")
C(42")-C(41 ")-C(40")
C(54")-C(41 ")-C(40")
C(41")-C(42")-C(43")
C(48")-C(43")-C(42")
C(48")-C(43")-C(44")
C(42")-C(43")-C(44")
C(43")-C(44")-C(47")
C(43")-C(44")-C(46")
C(47")-C(44")-C(46")
C(43")-C(44")-C(45")
C(47")-C(44")-C(45")
C(46")-C(44")-C(45")

Angle
119.7(10)
162(3)
159(3)
8.6(12)
11(2)
111.8(8)
109.6(6)
108.3(6)
112.1(7)
108.3(6)
106.5(6)
123.8(5)
119.9(6)
116.2(5)
119.1(6)
116.9(6)
123.9(7)
121.3(7)
121.3(6)
120.6(7)
122.3(6)
117.1(6)
120.5(7)
118.9(7)
121.8(8)
120.1(7)
122.1(6)
119.9(6)
118.0(6)
114.2(5)
119.8(6)
122.0(6)
118.2(6)
120.6(7)
117.5(7)
124.2(7)
118.3(7)
109.7(6)
110.6(7)
110.6(8)
113.1(7)
104.3(8)
108.3(7)



,5SL6

Atoms
C(43")-C(48")-C(49")
C(54")-C(49")-C(48")
C(54")-C(49")-C(50")
C(48")-C(49")-C(50")
C(53")-C(50")-C(5 1B)
C(53")-C(50")-C(49")
C(5 IB)-C(50")-C(49")
C(53")-C(50")-C(5 1")
C(5 1B)-C(50")-C(5 1")
C(49")-C(50")-C(5 1")
C(53")-C(50")-C(52")
C(5 1B)-C(50")-C(52")
C(49")-C(50")-C(52")
C(51")-C(50")-C(52")
C(53")-C(50")-C(53B)
C(5 1B)-C(50")-C(53B)
C(49")-C(50")-C(53B)
C(5 1 ")-C(50")-C(53B)
C(52")-C(50")-C(53B)
C(5 1B)-C(5 1 ")-C(50")
C(5 1 ")-C(5 1B)-C(50")
C(53B)-C(53")-C(50")
C(53 ")-C(53B)-C(50")
C(49")-C(54")-C(41 ")
C(3 1 ")-C(55")-C(57")
C(3 1 ")-N(56")-C(39")
C(3 1 ")-N(56")-C(40")
C(39")-N(56")-C(40")
N(30")-C(57")-C(55")
N(30")-C(57")-C(58")
C(55")-C(57")-C(58")
C(59")-C(58")-C(57")
C(58")-C(59")-C(60")
C(61 ")-C(60")-C(59")
C(61 ")-C(60")-C(65")
C(59")-C(60")-C(65")
C(62")-C(6 1 ")-C(60")
C(61 ")-C(62")-C(63")
C(64")-C(63")-C(62")
C(63")-C(64")-C(65")
C(64")-C(65")-N(30")
C(64")-C(65")-C(60")
N(30")-C(65")-C(60")

Angle
123.3(7)
118.2(7)
118.9(7)
122.8(7)
123.3(12)
115.6(9)
115.2(11)
110.2(10)
28.9(10)
107.8(9)
95.8(10)
90.8(13)
108.5(7)
119.0(11)
24.8(10)
118.9(13)
103.1(10)
96.2(11)
120.5(11)
74(3)
77(3)
101(3)
54(2)
120.5(7)
126.4(6)
122.5(5)
119.0(5)
118.5(6)
120.3(6)
117.3(6)
122.3(6)
120.4(7)
122.1(6)
122.5(6)
119.2(7)
118.2(7)
121.6(7)
118.6(7)
120.6(7)
122.4(7)
124.6(6)
117.4(7)
118.0(6)



Atoms
N(30")-C(66")-C(67")
C(68")-C(67")-C(80")
C(68")-C(67")-C(66")
C(80")-C(67")-C(66")
C(67")-C(68")-C(69")
C(68")-C(69")-C(74")
C(68")-C(69")-C(70")
C(74")-C(69")-C(70")
C(68")-C(69")-C(70C)
C(74")-C(69")-C(70C)
C(70")-C(69")-C(70C)
C(70C)-C(70")-C(73")
C(70C)-C(70")-C(69")
C(73")-C(70")-C(69")
C(70C)-C(70")-C(71")
C(73")-C(70")-C(71")
C(69")-C(70")-C(71 ")
C(70C)-C(70")-C(73C)
C(73")-C(70")-C(73C)
C(69")-C(70")-C(73C)
C(71")-C(70")-C(73C)
C(70C)-C(70")-C(7 1 C)
C(73")-C(70")-C(71C)
C(69")-C(70")-C(71C)
C(71")-C(70")-C(71C)
C(73C)-C(70")-C(71C)
C(70C)-C(70")-C(72")
C(73")-C(70")-C(72")
C(69")-C(70")-C(72")
C(71")-C(70")-C(72")
C(73C)-C(70")-C(72")
C(71C)-C(70")-C(72")
C(70")-C(70C)-C(72")
C(70")-C(70C)-C(71C)
C(72")-C(70C)-C(71C)
C(70")-C(70C)-C(73")
C(72")-C(70C)-C(73")
C(71C)-C(70C)-C(73")
C(70")-C(70C)-C(69")
C(72")-C(70C)-C(69")
C(71C)-C(70C)-C(69")
C(73")-C(70C)-C(69")
C (7 0") -C(7 0C) -C (71 ")

Angle
114.4(5)
119.9(7)
118.2(6)
121.9(6)
121.5(7)
116.9(7)
128.2(11)
113.4(11)
115.0(10)
126.6(9)
26.8(9)
120(3)
94(3)
143(2)
110(3)
64(2)
122(2)
128(3)
36(2)
111(2)
94(2)
45(2)
113(2)
101.7(14)
69(2)
147(2)
35(2)
99(2)
100.3(13)
129(2)
94(2)
77.0(14)
126(3)
113(3)
116(2)
37(2)
103(2)
110(2)
60(2)
117.1(13)
112(2)
95(2)
4 8(2)



Atoms
C(72")-C(70C)-C(71")
C(7 1 C)-C(70C)-C(7 1")
C(73")-C(70C)-C(71")
C(69")-C(70C)-C(71")
C(73")-C(71")-C(70")
C(73 ")-C(71 ")-C(7 1 C)
C(70")-C(71")-C(71C)
C(73")-C(71 ")-C(70C)
C(70")-C(71 ")-C(70C)
C(71 C)-C(71 ")-C(70C)
C(70C)-C(71C)-C(70")
C(70C)-C(71C)-C(71")
C(70")-C(71 C)-C(71 ")
C(70C)-C(72")-C(70")
C(73C)-C(73")-C(70")
C(73C)-C(73")-C(71 ")
C(70")-C(73")-C(71")
C(73C)-C(73")-C(70C)
C(70")-C(73")-C(70C)
C(71 ")-C(73 ")-C(70C)
C(73")-C(73C)-C(70")
C(75")-C(74")-C(69")
C(74")-C(75")-C(80")
C(74")-C(75")-C(76")
C(80")-C(75")-C(76")
C(78")-C(76")-C(77A)
C(78")-C(76")-C(75")
C(77A)-C(76")-C(75")
C(78")-C(76")-C(79")
C(77A)-C(76")-C(79")
C(75")-C(76")-C(79")
C(78")-C(76")-C(78C)
C(77A)-C(76")-C(78C)
C(75")-C(76")-C(78C)
C(79")-C(76")-C(78C)
C(78")-C(76")-C(77")
C(77A)-C(76")-C(77"1)
C(75")-C(76")-C(77")
C(79")-C(76")-C(77")
C(78C)-C(76")-C(77")
C(78")-C(76")-C(79A)
C(77A)-C(76")-C(79A)
C(75")-C(76")-C(79A)

Angle
142(2)
6 8(2)
46.8(12)
92.4(14)
45.3(13)
96(2)
63(2)
57(2)
21.8(10)
42.7(10)
22.5(10)
69(2)
47.8(12)
19.0(10)
99(3)
146(3)
71(2)
108(3)
23.6(14)
76(2)
45(2)
123.5(7)
117.0(7)
122.7(7)
120.3(7)
130(2)
113.9(14)
108.4(8)
87(2)
104.0(9)
109.0(7)
27.5(13)
112.4(10)
109.2(9)
113.6(10)
114(2)
24.2(9)
106.2(11)
125.6(11)
91.5(11)
119(2)
64(2)
112(2)



'Sgs4

Atoms
C(79")-C(76")-C(79A)
C(78C)-C(76")-C(79A)
C(77")-C(76")-C(79A)
C(77A)-C(77")-C(76")
C(77")-C(77A)-C(76")
C(77")-C(77A)-C(79A)
C(76")-C(77A)-C(79A)
C(78C)-C(78")-C(76")
C(78 ")-C(78C)-C(76")
C(79A)-C(79")-C(76")
C(79")-C(79A)-C(76")
C(79")-C(79A)-C(77A)
C(76")-C(79A)-C(77A)
C(67")-C(80")-C(75")

Angle
41(2)
137(2)
87(2)
70(3)
86(3)
144(4)
61(2)
86(4)
67(3)
72(3)
66(2)
120(4)
55(2)
121.1(7)



S O

Table 5. Anisotropic displacement parameters (A2 x 10 ) for (±)Cy3,5tBz 2MeSpB. The
anisotropic displacement factor exponent takes the form: -2 pi 2 [ h 2 2  1 +

... + 2 hk a* b* U12 ]

Atom Ull U22 U33 U23
N(30') 25(3) 52(4) 24(3) 7(3)
C(3 1') 27(4) 41(5) 26(4) 2(3)
C(32') 25(4) 54(5) 31(4) 5(3)
C(33') 22(3) 52(5) 27(4) 5(3)
C(34') 24(4) 51(5) 25(4) -1(3)
C(35') 27(4) 50(5) 39(4) 5(4)
C(36') 39(4) 72(6) 45(5) 18(4)
C(37') 47(5) 50(5) 62(5) 11(4)
C(38') 34(4) 64(6) 29(4) 8(4)
C(39') 28(4) 48(5) 21(3) 5(3)
C(40') 17(3) 49(5) 43(4) 7(3)
C(41') 30(4) 44(4) 29(4) 11(3)
C(42') 26(4) 56(5) 56(5) 14(4)
C(43') 48(5) 46(5) 34(4) 1(3)
C(44') 81(6) 71(6) 28(4) -17(4)
C(47') 177(14) 205(17) 129(12) 96(12)
C(48') 52(5) 46(5) 33(4) -4(4)
C(49'). 35(4) 60(5) 35(4) 4(4)
C(50') 48(5) 104(8) 66(6) -2(6)
C(5 1') 79(7) 78(8) 129(10) 5(7)
C(52') 66(6) 142(10) 66(6) -33(6)
C(53') 30(5) 127(9) 98(8) -10(7)
C(54') 32(4) 48(5) 39(4) 1(4)
C(55') 21(3) 61(5) 18(3) 2(3)
N(56') 21(3) 57(4) 23(3) 1(3)
C(57') 23(3) 48(5) 23(4) 2(3)
C(58') 28(4) 64(5) 19(4) 5(3)
C(59') 25(4) 59(5) 36(4) -4(4)
C(60') 21(3) 56(5) 35(4) 7(4)
C(61') 39(4) 48(5) 57(5) 5(4)
C(62') 44(5) 50(5) 63(6) 18(4)
C(63') 41(4) 59(6) 62(6) 22(4)
C(64') 32(4) 63(6) 34(4) 17(4)
C(65') 22(3) 44(5) 34(4) 11(3)
C(66') 30(4) 52(5) 17(3) 4(3)
C(67') 29(4) 42(4) 31(4) 7(3)
C(68') 23(3) 46(4) 29(4) 7(3)
C(69') 29(4) 31(4) 36(4) 4(3)

U13 U12
1(2) 4(3)
0(3) 1(3)
2(3) 0(3)
-1(3) 1(3)
4(3) 8(3)
-7(3) 6(3)
-2(4) 18(4)
-1(4) 6(4)
-8(3) 4(4)
0(3) 2(3)
-7(3) -1(3)
-9(3) 5(3)
-12(3) -1(4)
-7(3) 5(4)
9(4) -21(5)
33(10) 49(12)
-11(4) 4(4)
-21(3) -2(4)
-27(4) -16(5)
-17(6) -38(6)
-29(5) -26(6)
-13(5) -2(5)
-8(3) 1(3)
-4(3) 4(3)
-6(2) 5(3)
0(3) 8(3)
2(3) 9(3)
0(3) 5(4)
8(3) -4(3)
12(4) 7(4)
19(4) 6(4)
15(4) 10(4)
8(3) 2(4)
8(3) 6(3)
4(3) 7(3)
-3(3) 10(3)
-1(3) 11(3)
-3(3) 8(3)



5 61

Atom Ull U22 U33 U23
C(70') 29(4) 46(5) 43(4) 10(4)
C(71') 55(5) 75(6) 77(6) 33(5)
C(72') 42(4) 60(5) 48(5) 15(4)
C(73') 57(5) 81(7) 63(6) -5(5)
C(74') 32(4) 44(5) 37(4) 2(3)
C(75') 39(4) 42(4) 33(4) -3(3)
C(76') 64(5) 73(6) 32(4) -2(4)
C(78') 240(16) 111(10) 71(8) -14(7)
C(79') 106(9) 223(15) 26(5) -17(7)
C(80') 42(4) 51(5) 24(4) 7(3)
C(1) 44(4) 31(4) 18(3) 6(3)
C(2) 38(4) 59(5) 18(4) 4(3)
C(3) 39(4) 79(7) 33(4) 2(4)
C(4) 63(6) 72(7) 36(5) 5(4)
C(5) 54(5) 41(5) 57(5) 3(4)
C(6) 50(5) 58(6) 33(4) 5(4)
0(7) 41(3) 68(4) 77(4) 6(3)
C(8) 34(4) 51(5) 36(4) -5(4)
C(9) 53(5) 60(6) 53(5) -1(4),
C(10) 41(5) 94(8) 55(5) 9(5)
C(11) 44(5) 136(10) 31(5) 5(5)
C(12) 29(4) 132(8) 21(4) -9(4)
C(13) 33(4) 87(7) 16(4) -5(4)
C(14) 52(5) 79(7) 58(5) 7(5)
C(15) 31(4) 47(5) 40(4) 12(4)
C(16) 32(4) 77(6) 27(4) 13(4)
C(17) 37(5) 131(10) 45(5) 35(6)
C(18) 43(5) 151(12) 91(8) 91(8)
C(19) 56(6) 87(7) 82(7) 55(6)
C(20) 49(5) 71(6) 54(5) 23(5)
0(21) 105(5) 53(4) 86(5) 11(4)
C(22) 74(6) 61(6) 54(6) -10(5)
C(23) 117(9) 54(7) 133(11) -21(7)
C(24) 110(9) 92(9) 80(9) -43(8)
C(25) 72(7) 117(10) 66(7) -33(7)
C(26) 34(4) 90(7) 48(5) -20(5)
C(27) 33(4) 48(5) 47(5) -9(4)
C(28) 57(5) 92(7) 39(5) -5(5)
B(29) 39(5) 38(5) 32(4) -2(4)
N(30) 28(3) 79(5) 22(3) -11(3)
C(31) 27(4) 81(6) 23(4) -11(4)
C(32) 28(4) 87(6) 26(4) -11(4)
C(33) 39(5) 94(7) 22(4) -10(4)

4(
21
8(

-3
-9
-1
-6
0(
-1
-8
2(

10

13
12

1(

13
0(
2(

2
1(
-1
13
15
4(
-1
23
25

19
22

3
12
13

U13 U12

3) 4(3)
(4) 14(5)
3) 14(4)
(4) -22(5)
(3) 3(3)
(3) 7(3)
2(4) 2(5)
1(9) -79(10)
5) 7(9)
(3) 16(4)
(3) 1(3)
3) -1(4)
(3) -1(4)
(4) 0(5)
(4) -1(4)
3) 17(4)
(3) 11(3)
3) 21(4)
4) 24(4)
(4) 25(5)

4) 18(6)
3) 13(5)
(3) 8(4)
(4) 6(5)
(3) 14(3)
3) 6(4)
(4) 9(5)
(5) 30(6)
(5) 33(5)
(4) 21(4)
(4) 6(4)
(5) 13(5)
(8) -8(6)
(7) -30(8)
(5) -17(7)
(4) -2(4)
(3) 0(3)
4) 9(5)
3) 8(4)
(2) 5(3)
3) -1(4)
(3) -2(4)
(3) 1(5)



Atom Ull U22 U33 U23 U13 U12
C(34) 34(4) 110(8) 15(4) -1(4) 3(3) 16(5)
C(35) 44(5) 108(8) 33(5) 14(5) 0(4) 12(5)
C(36) 41(5) 124(9) 55(6) 25(6) 4(4) 28(6)
C(37) 70(6) 94(7) 45(5) 3(5) -2(4) 18(5)
C(38) 49(5) 85(7) 32(4) -1(4) 0(3) 20(5)
C(39) 38(4) 87(7) 17(4) 0(4) -3(3) 10(4)
C(40) 31(4) 74(6) 28(4) -7(4) -4(3) 3(4)
C(41) 36(4) 71(6) 20(4) -5(4) -8(3) -1(4)
C(42) 46(5) 78(6) 34(4) -21(4) -6(4) -8(4)
C(43) 53(5) 92(7) 38(5) -21(5) 4(4) -16(5)
C(44) 75(6) 135(10) 39(5) -35(6) 13(5) -35(6)
C(46) 74(6) 113(8) 52(6) -12(5) 16(5) -35(6)
C(48) 55(5) 86(7) 33(4) -18(4) -1(4) -16(5)
C(49) 48(5) 66(6) 34(4) 0(4) -14(4) -9(4)
C(50) 42(5) 72(6) 60(6) -10(5) -21(4) -11(4)
C(51) 82(7) 76(7) 96(8) 4(6) -25(6) -26(6)
C(52) 76(7) 122(9) 59(6) -11(6) -28(5) -31(6)
C(53) 48(5) 115(9) 72(6) 1(6) -13(4) -6(5)
C(54) 35(4) 64(5) 41(4) 3(4) -5(3) 1(4)
C(55) 41(4) 75(6) 21(4) 5(4) -4(3) -4(4)
N(56) 25(3) 79(5) 20(3) -2(3) 1(2) -8(3)
C(57) 32(4) 76(6) 20(4) 4(4) 2(3) -4(4)
C(58) 40(4) 72(6) 23(4) -9(4) -11(3) -12(4)
C(59) 40(5) 84(7) 32(5) -11(4) 0(3) -19(4)
C(60) 37(4) 60(6) 38(5) 3(4) 7(3) -15(4)
C(61) 43(5) 78(7) 60(6) 14(5) 14(4) -15(5)
C(62) 58(5) 73(6) 56(6) 21(5) 11(4) -7(5)
C(63) 58(6) 91(8) 51(6) 23(5) 5(4) -6(5)
C(64) 33(4) 94(8) 45(5) 19(5) 2(4) -9(5)
C(65) 34(4) 68(6) 43(5) 5(4) 14(3) -12(4)
C(66) 31(4) 84(6) 26(4) 5(4) 4(3) -3(4)
C(67) 29(4) 78(6) 22(4) 1(4) 1(3) 1(4)
C(68) 29(4) 85(6) 22(4) 1(4) -2(3) -2(4)
C(69) 34(4) 61(5) 26(4) 3(3) 2(3) 0(4)
C(70) 33(4) 67(5) 30(4) 2(4) 6(3) -4(4)
C(71) 74(6) 83(7) 54(5) -13(5) 34(5) -14(5)
C(72) 60(6) 116(9) 72(6) 36(6) 25(5) 13(6)
C(73) 57(5) 102(8) 60(6) -10(5) 21(4) -23(5)
C(74) 33(4) 59(5) 36(4) -2(4) -6(3) -1(4)
C(75) 42(4) 56(5) 33(4) -8(4) -1(3) 6(4)
C(76) 55(5) 75(6) 23(4) -8(4) -14(3) 11(4)
C(79) 114(9) 207(14) 26(5) -12(7) -1(5) -3(9)
C(80) 41(4) 64(5) 22(4) 5(3) -4(3) 5(4)



-G6-3

Atom Ull U22
C(1') 25(4) 42(5)
C(2') 30(4) 59(5)
C(3') 39(4) 67(6)
C(4') 55(5) 68(7)
C(5') 55(5) 56(6)
C(6') 40(4) 48(5)
O(7') 81(4) 39(3)
C(8') 45(5) 46(5)
C(9') 60(5) 47(5)
C(10') 60(6) 71(7)
C(11') 51(5) 75(7)
C(12') 38(4) 65(5)
C(13') 26(4) 40(5)
C(14') 41(4) 71(6)
C(15') 31(4) 50(5)
C(16') 29(4) 49(5)
C(17') 30(4) 76(6)
C(18') 34(4) 79(7)
C(19') 45(5) 55(5)
C(20') 27(4) 49(5)
0(21') 35(3) 49(3)
C(22') 31(4) 45(5)
C(23') 36(4) 51(5)
C(24') 41(5) 78(7)
C(25') 34(4) 85(7)
C(26') 34(4) 59(5)
C(27') 18(3) 49(5)
C(28') 47(5) 102(8)
B(29') 25(4) 38(5)
CI(1") 38(4) 49(5)
C(2") 36(4) 68(6)
C(3") 33(4) 117(8)
C(5") 57(5) 76(6)
C(6") 37(4) 62(6)
0(7") 52(3) 50(4)
C(8") 31(4) 81(7)
C(9") 64(6) 76(7)
C(10") 45(5) 96(8)
C(11") 48(5) 92(8)
C(12") 35(4) 82(6)
C(13") 32(4) 47(5)
C(14") 63(6) 124(10
C(15") 45(5) 101(8)

105(8)
98(8)

U33

47(5)
48(5)
62(5)
81(7)
65(6)
56(5)
70(4)
65(6)
73(6)
46(5)

53(5)
37(4)
50(5)
28(4)
17(3)
34(4)
27(4)
29(4)

37(4)
37(4)
71(4)

47(5)
46(5)

44(5)
41(5)

43(4)
26(4)
73(6)
45(5)
39(4)
29(4)

37(5)
48(5)

49(5)
84(4)

44(5)
51(5)
45(5)
48(5)
41(5)
43(4)

U23 U13

10(4) 9(3)
10(4) 12(3)
21(5) 19(4)
40(5) 27(5)
11(5) 9(4)
25(4) 7(4)
6(3) -8(3)
7(4) 10(4)
-24(5) -7(5)
-5(5) -9(4)
-3(5) 3(4)
11(4) -1(3)
0(4) 10(3)
13(4) -2(3)
13(3) 0(3)
9(3) 3(3)
6(4) 3(3)
2(4) 1(3)
10(4) -1(3)
14(3) 1(3)
13(3) 17(2)
7(4) 1(3)
2(4) 1(3)
12(4) 7(4)
17(4) 10(3)
20(4) 1(3)
10(3) 1(3)
11(5) 13(4)
17(4) 4(3)
6(4) -2(3)
20(4) 3(3)
-1(5) 8(3)
3(4) -1(4)
7(4) -3(3)
13(3) 13(3)
5(4) 0(3)
4(5) -4(4)
9(5) 14(4)
14(5) 8(4)
4(4) 6(3)
11(4) 1(3)
37(7) 29(6)
67(6) 46(5)

U12

3(3)
8(4)
13(4)
30(5)
9(4)
20(4)
15(3)
15(4)

3(4)
1(5)
-11(5)
-2(4)
6(3)
4(4)
7(3)
11(3)
7(4)
-12(4)

3(4)
9(3)
4(2)
7(4)
14(4)
29(4)
22(4)
11(4)
5(3)
11(5)
6(4)
0(4)

3(4)
8(5)
-15(5)
5(4)
9(3)
17(4)
24(5)
27(5)
21(5)
16(4)
20(3)
43(6)
41(5)



Atom Ull U22
C(22") 135(11) 70(8)
C(26") 36(5) 123(9)
C(27") 50(5) 30(5)
B(29") 32(5) 55(6)
N(30") 26(3) 42(4)
C(31") 35(4) 46(5)
C(32") 22(4) 44(5)
C(33") 32(4) 63(6)
C(34") 29(4) 51(5)
C(35") 30(4) 62(6)
C(36") 45(5) 59(6)
C(37") 50(5) 53(5)
C(38") 45(5) 44(5)
C(39") 35(4) 41(5)
C(40") 24(4) 40(4)
C(41") 31(4) 29(4)
C(42") 41(4) 37(4)
C(43") 49(5) 36(4)
C(44") 68(6) 45(5)
C(45") 109(8) 102(8)
C(46") 80(7) 85(7)
C(47") 157(11) 68(7)
C(48") 53(5) 47(5)
C(49") 36(4) 49(5)
C(50") 44(5) 76(7)
C(52") 92(9) 93(9)
C(54") 39(4) 39(4)
C(55") 35(4) 31(4)
N(56") 23(3) 34(4)
C(57") 27(4) 48(5)
C(58") 33(4) 36(4)
C(59") 39(4) 45(5)
C(60") 26(4) 44(5)
C(61") 45(5) 48(5)
C(62") 34(4) 44(5)
C(63") 44(5) 58(6)
C(64") 34(4) 57(6)
C(65") 22(4) 57(5)
C(66") 35(4) 52(5)
C(67") 32(4) 48(5)
C(68") 49(5) 100(7)
C(69") 43(5) 111(8)
C(72") 263(21) 313(25) 62(9) 45(12)

U33 U23
134(11) 0(8)
63(6) -32(6)
120(9) -4(5)
74(7) 23(5)
33(3) 0(3)
36(4) -10(3)
44(4) -8(3)
43(4) -12(4)
31(4) -5(3)
48(5) 10(4)
65(6) 20(4)
68(6) 9(4)
52(5) -3(4)
37(4) -3(3)
53(5) -6(4)
48(4) -1(3)
48(5) -1(4)
41(4) -2(3)
60(5) -5(4)
51(6) 2(5)
75(7) -13(6)
111(9) 21(6)
37(4) -10(4)
54(5) -12(4)
53(5) -31(5)
193(14) 25(9)
38(4) -4(3)
38(4) -7(3)
41(3) -3(3)
31(4) -3(3)
39(4) -2(3)
43(4) -7(4)
37(4) 5(3)
47(5) -2(4)
70(6) 13(4)
51(5) 24(4)
42(5) 4(4)
36(4) 4(4)
29(4) -6(3)
40(4) -13(4)
31(4) -16(4)
49(5) -41(5)

U13 U12
87(9) 6(7)
19(4) 3(5)
51(5) -1(4)
27(4) 14(4)
2(2) 9(3)
7(3) 6(3)
2(3) 1(3)
9(3) -1(4)
0(3) 4(3)
-1(3) 17(4)
6(4) 19(4)
5(4) 13(4)
-2(4) 2(4)
6(3) 5(3)
0(3) 2(3)
0(3) 10(3)
0(3) 1(3)
6(4) 5(4)
22(4) 6(4)
10(5) 24(6)
22(5) 3(6)
72(8) 22(7)
-11(4) 17(4)
-8(4) 9(4)
-15(4) 3(4)
-21(8) -35(7)
-8(3) 4(3)
0(3) 10(3)
-5(2) 7(3)
1(3) 2(3)
-1(3) 4(3)
-2(3) -6(4)
3(3) 3(3)
6(4) -7(4)
21(4) 4(4)
12(4) 9(4)
10(3) 4(4)
11(3) 2(3)
4(3) 8(3)
3(3) 8(3)
9(4) 10(5)
-13(4) 12(5)
-99(11) -62(18)



Atom Ull U22 U33 U23 U13 U12
C(74") 31(4) 91(7) 77(7) -43(6) 9(4) -8(4)
C(75") 33(4) 52(5) 62(5) -24(4) 11(4) 0(4)
C(76") 40(5) 58(6) 80(6) -8(5) 27(4) -7(4)
C(80") 32(4) 43(5) 45(4) -10(3) 10(3) 4(3)
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Table 6. Hydrogen coordinates ( x 10 4) and isotropic displacement parameters (A2 x

10 ) for (±)Cy3,5tz 2MeSpB.

Atom x y z U(eq)
H(32') 11460(5) 95(3) 9157(2) 44
H(33') 12705(6) -473(3) 9454(2) 41
H(35') 13192(6) -1420(3) 9579(2) 48
H(36') 12681(6) -2351(4) 9479(2) 62
H(37') 10802(7) -2712(3) 9096(2) 64
H(38') 9483(6) -2113(3) 8818(2) 52
H(40A) 7875(5) -996(3) 8811(2) 45
H(40B) 8198(5) -1565(3) 8917(2) 45
H(42') 6477(6) -1885(3) 8367(2) 58
H(48') 7377(7) -1946(3) 7295(2) 55
H(54') 9746(6) -1165(3) 8193(2) 50
H(55') 8614(5) -349(3) 8506(2) 41
H(58') 10020(5) 547(3) 9328(2) 44
H(59') 10004(6) 1477(3) 9390(2) 49
H(61') 9418(6) 2339(3) 9104(2) 57
H(62') 8465(6) 2769(3) 8596(2) 61
H(63') 7645(6) 2256(3) 8012(2) 62
H(64') 7768(6) 1315(3) 7936(2) 51
H(66A) 8897(5) 81(3) 8040(2) 39
H(66B) 8612(5) 618(3) 7866(2) 39
H(68') 6755(5) 131(3) 8525(2) 39
H(71A) 5887(25) -398(8) 8918(11) 99
H(71B) 5389(42) -938(12) 8660(3) 99
H(71C) 4681(18) -725(19) 8983(9) 99
H(72A) 4943(8) 466(9) 8803(12) 73
H(72B) 3826(39) 159(3) 8942(8) 73
H(72C) 3654(34) 431(10) 8555(5) 73
H(73A) 2825(26) -727(20) 8563(2) 103
H(73B) 3368(8) -953(12) 8205(14) 103
H(73C) 2716(21) -421(9) 8190(13) 103
H(74') 3804(6) -400(3) 7716(2) 47
H(80') 6997(6) 150(3) 7385(2) 47
H(3) 13541(7) 2246(4) 6525(2) 60
H(4) 13058(8) 3122(4) 6460(2) 69
H(5) 11204(7) 3391(3) 6587(2) 61
H(9) 7542(7) 3173(3) 6947(2) 66
H(10) 5866(7) 2712(4) 7140(2) 74
H(1 1) 5822(7) 1796(5) 7228(2) 84
H(12) 7528(6) 1302(4) 7119(2) 74
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Atom x y z U(eq)
H(14A) 11714(27) 1134(5) 6526(12) 94
H(14B) 12309(47) 1285(9) 6955(4) 94
H(14C) 13077(22) 1374(6) 6624(15) 94
H(17) 11533(7) 1660(5) 8211(2) 84
H(18) 11713(8) 715(6) 8175(3) 106
H(19) 11060(8) 193(4) 7582(3) 83
H(23) 9255(10) -199(4) 6377(4) 122
H(24) 8420(10) 23(6) 5751(4) 119
H(25) 8269(9) 924(5) 5627(3) 105
H(26) 8811(6) 1604(4) 6127(2) 70
H(28A) 10994(43) 2426(6) 7960(6) 96
H(28B) 9770(7) 2337(4) 7675(15) 96
H(28C) 10997(42) 2464(5) 7520(10) 96
H(32) 4847(6) 3280(4) 5858(2) 59
H(33) 6109(7) 2742(4) 6171(2) 64
H(35) 6661(7) 1772(5) 6281(2) 73
H(36) 6131(7) 839(5) 6210(2) 86
H(37) 4206(8) 472(4) 5861(2) 84
H(38) 2799(7) 1054(4) 5624(2) 66
H(40C) 1278(6) 2198(3) 5574(2) 55
H(40D) 1583(6) 1638(3) 5703(2) 55
H(42) 3054(7) 1927(3) 4944(2) 67
H(48) 590(7) 1088(4) 4089(2) 74
H(51A) -2124(16) 110(14) 4632(16) 136
H(51B) -1087(59) 376(5) 4957(3) 136
H(51C) -765(44) 60(12) 4590(14) 136
H(52A) -1487(64) 1006(5) 3916(3) 140
H(52B) -2385(24) 511(28) 3980(3) 140
H(52C) -1018(43) 436(23) 3966(4) 140
H(53A) -2168(39) 1533(11) 4512(16) 123
H(53B) -2168(39) 1231(23) 4885(3) 123
H(53C) -3053(7) 1005(14) 4510(17) 123
H(54) -212(6) 1303(3) 5172(2) 57
H(55) 2016(6) 2792(4) 5233(2) 56
H(58) 3482(6) 3768(4) 6011(2) 58
H(59) 3462(6) 4689(4) 6035(2) 66
H(61) 2727(7) 5512(4) 5729(2) 72
H(62) 1741(7) 5905(4) 5214(2) 75
H(63) 924(7) 5346(4) 4638(2) 80
H(64) 1110(6) 4409(4) 4591(2) 70
H(66C) 2249(6) 3173(3) 4754(2) 57
H(66D) 1996(6) 3690(3) 4550(2) 57
H(68) 136(6) 3273(3) 5233(2) 56



Atom
H(71D)
H(71E)
H(71F)
H(72D)
H(72E)
H(72F)
H(73D)
H(73E)
H(73F)
H(74)
H(80)
H(3')
H(4')
H(5')
H(9')
H(10')
H(11')
H(12')
H(14D)
H(14E)
H(14F)
H(17')
H( 18')
H(19')
H(23')
H(24')
H(25')
H(26')
H(28D)
H(28E)
H(28F)
H(3")
H(4")
H(5")
H(9")
H(10")
H(11")
H(12")
H(14G)
H(14H)
H(141)
H(32")
H(33")

x
-1617(8)
-2840(46)
-2830(46)
-807(35)
-1123(47)
-1973(15)
-3853(24)
-3318(7)
-3886(22)
-2829(6)
333(6)
2065(6)
2339(7)
3421(7)
5314(7)
5848(7)
5452(7)
4563(6)
2336(37)
3535(6)
2291(36)
-128(6)
169(6)
2033(6)
5663(6)
7422(7)
7544(6)
6050(6)
1249(53)
1990(26)
593(29)
3257(7)
3676(8)
5508(7)
9157(8)
10838(7)
10926(7)
9302(6)
4602(63)
5120(40)
3755(25)
1919(5)
606(6)

y
3613(11)
3351(4)
3622(10)
2794(7)
2264(16)
2404(22)
2501(23)
2202(10)
2749(12)
2720(3)
3232(3)
2507(4)
3428(4)
3668(4)
3415(4)
2920(4)
1968(4)
1523(3)
1393(4)
1496(7)
1593(4)
1343(4)
415(4)
123(3)
257(3)
685(4)
1630(4)
2144(3)
2307(8)
2402(5)
2223(5)
4774(4)
3885(4)
3608(4)
3773(4)
4232(4)
5156(4)
5650(4)
5746(11)
5878(6)
5655(8)
3612(3)
4171(3)

z
5534(15)
5638(11)
5253(4)
5668(12)
5386(3)
5687(12)
5299(3)
4964(16)
4903(13)
4443(2)
4085(2)
8786(2)
9042(3)
9670(2)
10827(3)
11338(2)
11271(2)
10669(2)
9252(7)
9077(12)
8841(5)
10189(2)
10203(2)
10084(2)
9724(2)
9521(2)
9467(2)
9656(2)
9850(3)
10265(14)
10206(16)
6861(2)
6913(2)
6795(2)
6420(2)
6202(2)
6119(2)
6254(2)
6441(6)
6878(14)
6751(21)
7525(2)
7223(2)

U(eq)
106
106
106
119
119
119
112
112
112
53
52
64
76
70
76
74
74
57
71
71
71
53
59
55
53
63
62
54
110
110
110
75
71
75
77
72
74
63
139
139
139
45
56



Atom x y z U(eq)
H(35") 116(6) 5105(3) 7073(2) 56
11(36") 657(7) 6055(3) 7139(2) 66
H(37") 2545(7) 6414(3) 7501(2) 68
H(38") 3924(7) 5849(3) 7767(2) 58
H(40E) 5177(5) 5257(3) 7699(2) 48
H(40F) 5468(5) 4694(3) 7825(2) 48
HI(42") 3650(6) 4937(3) 8451(2) 52
H(45A) 4377(60) 5841(4) 9657(4) 131
H(45B) 5047(31) 5317(24) 9703(6) 131
H(45C) 3713(32) 5321(24) 9788(3) 131
H(46A) 2843(12) 5909(5) 9080(17) 121
H(46B) 2059(23) 5453(21) 9243(11) 121
H(46C) 2287(33) 5383(19) 8815(7) 121
H(47A) 2792(45) 4567(4) 9335(20) 159
H(47B) 4159(27) 4478(6) 9335(19) 159
H(47C) 3284(69) 4465(6) 8945(3) 159
H(48") 6072(7) 5782(3) 9308(2) 57
H(54") 6919(6) 5606(3) 8231(2) 48
H(55") 4722(6) 4108(3) 8163(2) 43
H(58") 3307(6) 3153(3) 7367(2) 44
H(59") 3352(6) 2223(3) 7338(2) 53
1H(61") 4005(6) 1397(3) 7635(2) 58
H(62") 4967(6) 996(3) 8153(2) 57
H(63") 5731(6) 1546(3) 8736(2) 60
H(64") 5530(6) 2461(3) 8787(2) 52
H(66E) 4745(6) 3172(3) 8833(2) 47
H(66F) 4524(6) 3704(3) 8645(2) 47
H(68") 6412(7) 3530(4) 9297(2) 73
H(74") 9613(7) 4068(4) 8966(3) 84
H(80") 6611(6) 3653(3) 8166(2) 48
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Figure 0.1. Negative peaks (NOE's) from ROESY spectrum of CY3,5tBz+ BF 4- in CD 2C12 at -56o
C.



5 -71

(n) (n)

CH3  CH3

N+ Ph N

Hv Hv i

H3 (H3

Hg

Hn Hn

F2

I 1- I II I r
9 8 7 6 5 4 3 2 1 0

F1 (PPM)

Figure 0.2. Negative peaks (NOE's) from ROESY spectrum of PhCyme I in CD2C12 at -80o C.
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