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C I ( 3 ) - P ( 2 ) - N ( 3 ) - C ( 1 )  and C I ( 3 ) - P ( 2 ) - N ( 3 ) - C ( 2 )  
being - 7 7  and +83 ° respectively. This is probably due 
to the equalization of the non-bonded contacts between 
the C1 and C atoms: CI (3) . . .C(1)  and C1(3) . . .C(2)  
are 3.68 and 3.71 A respectively. Of the non-geminal 
substituents the C1 atoms are axial and the bulkier 
NMePh groups equatorial. The molecule thus has an 
extended conformation and lies along b. These features 
have been observed for other structures (Bullen & 
Tucker, 1972; Bullen & Dann, 1973). 

Intermolecular contacts <4 .0  A are indicated in Fig. 
1. The orientation of the phenyl ring is apparently 
decided by the close contacts between the phenyl C 
atoms on the one hand and CI(1), Cl(2), C1(3) and the 
methyl C(1) of neighbouring molecules on the other. 
There are also short contacts between atoms of phenyl 
rings related by a centre of symmetry and between 
N(1) and Cl(3) and the phenyl C(3) and C(7), respec- 
tively, belonging to the same molecule. 

We thank Dr M. N. Sudheendra Rao for the 
crystals, Professor K. Venkatesan and Dr S. S. 
Krishnamurthy for useful discussions and Professors 
R. A. Shaw and A. R. Vasudeva Murthy for their 
interest. 
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Abstract. C17 H|6N202, monoclinic, P21, a = 
14.395(4),  b = 5.695 (2), c = 8-826 (3) A, fl = 
103.06 (2) °, Z = 2. The structure was solved by direct 
methods. R = 0.038 for 1104 observed reflexions. The 
2-pyrazoline ring is in an envelope conformation 
(folding angle: 31 o). 

Introduction. La pr~sente 6tude fait pattie d'un ensem- 
ble de recherches sur les pyrazolines men+es conjointe- 
ment au Laboratoire de Chimie Quantique de I'Univer- 
sit+ de Louvain, sous la direction du Professeur G. 
Leroy, et dans notre propre laboratoire. 

Le spectre de diffraction a +t6 relev6 sur un diffracto- 
m~tre Picker, fi quatre cercles command~ par cartes 

perfor~es. Les intensit+s de 1163 r+flexions ind6pen- 
dantes ont 6t6 mesur~es en balayage to -20 jusqu 'a  une 
valeur de 20,,,,~ = 110°; radiation incidente: Cu Ktl ()t 
-- 1,5418 A). 1104 de ces r~flexions ont 6t~ consid~r+es 
comme observ~es, le crit+re de rejet 6tant: I < 2,5e(I). 
La structure a +t~ r+solue par application des pro- 
grammes du syst6me MULTAN 74 (Main, Woolfson, 
Lessinger, Germain & Declercq, 1974) et affin+e par 
moindres carr+s selon les programmes de Ahmed, Hall, 
Pippy & Huber (1966)jusqu'fi  une valeur de R -- 0,038 
pour l 'ensemble des r~flexions observ+es. Les positions 
de 13 atomes d'hydrog~ne ont +t~ trouv6es sur une s6rie 
de Fourier-diff+rence. Seuls les hydrog~nes du groupe- 
merit m6thyle n'ont pu &re rep~r+s. 
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Tableau 1. Coordonn~es atomiques (× 104; saufpour 
les atomes d'hydrogOne: × 103) 

X )' z 

N(I) 8278 (I) 11516 (3) 11614(I) 
N(2) 9128 (1) 11325 (3) 11078 (1) 
C(3) 9169 (1) 9273 (4) 10531 (2) 
C(4) 8329 (1) 7705 (3) 10622 (2) 
C(5) 7960 (1) 9122 (3) 11877 (2) 
C(6) 8473 (1) 8144 (3) 13481 (2) 
0(7) 8570 (1) 6071 (3) 13764 (1) 
0(8) 8749 (1) 9837 (3) 14501 (1) 
C(9) 9216 (1) 9128 (5) 16083 (2) 
C(10) 7703 (!) 7437 (3) 8993 (2) 
C(I 1) 7100 (1) 9203 (4) 8267 (2) 
C(12) 6601 (1) 8924 (4) 6729 (2) 
C(13) 6709 (I) 6920 (4) 5912 (2) 
C(14) 7314 (1) 5138 (4) 6624 (2) 
C(15) 7799 (1) 5398 (3) 8168 (2) 
C(16) 6900 (1) 9044 (3) 11878 (1) 
C(17) 6348 (1) 7093 (3) 11368 (2) 
C(18) 5394 (1) 7021 (4) 11478 (2) 
C(19) 5003 (1) 8883 (4) 12120 (2) 
C(20) 5563 (1) 10829 (4) 12647 (2~ 
C(21) 6506 (1) 10919 (3) 12525 (2) 
H(1) 842 (2) 1241 (5) 1250 (2) 
H(3) 965 (I) 898 (5) 996 (3) 
H(4) 857 (2) 624 (5) 1105 (2) 
H(I 1) 705 (2) 1060 (5) 884 (2) 
H(12) 620 (2) 1018 (5) 623 (3) 
H(13) 636 (2) 668 (5) 479 (3) 
H(14) 743 (2) 380 (5) 603 (3) 
H(15) 823 (2) 412 (5) 859 (3) 
H(17) 663 (2) 577 (5) 1091 (3) 
H(18) 498 (2) 571 (5) 1117 (3) 
H(19) 428 (2) 886 (5) 1210 (3) 
H(20) 533 (2) 1238 (5) 1322 (3) 
H(21) 693 (2) 1236 (5) 1294 (3) 

Les param6tres atomiques finaux sont ceux du 
Tableau 1" off ies atomes sont num6rot6s comme il est 
indiqu6 5. la Fig. 1. Les atomes d'hydrog6ne portent un 
num6ro identique 5. celui de l'atome auquel ils sont li6s. 
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Fig. I. Num6rotation des atomes. 

Tableau 2. Distances interatomiques (A) 

N(I)-N(2) 1,413 (2) 
N(l)-C(5) 1,473 (2) 
N(2)-C(3) 1,271 (3) 
C(3)-C(4) 1,520 (2) 
C(4)-C(5) 1,558 (2) 
C (4)-C (10) 1,522 (2) 
C(5)-C(6) 1,545 (2) 
C(5)-C(16) 1,527 (2) 
C(6)-O(7) 1,208 (2) 
C(6)-O(8) 1,318 (2) 
O(8)-C(9) 1,463 (2) 
N(I)-H(I) 0,92 (2) 
C(3)-H(3) 0,96 (2) 
C(4)-H(4) 0,95 (3) 

Discussion. Les Tableaux 2 et 3 donnent les Iongueurs 
des liaisons et les angles de valence. Nous n'avons pas 
jug6 utile d'y inclure les dimensions des deux noyaux 
ph6nyle pour lesquels on trouve: C - C  = 1,39 + 0,01 
A; C - C - C  = 120 +_ 1 ° et une valeur moyenne C - H  
= i ,oo  A.  

Toutes les distances interatomiques sont normales. 
La double liaison pyrazolinique est nettement Iocalis6e 
en N(2)-C(3) .  Les trois substituants sont plans aux 
erreurs d'exp~rience pr6s, pour ce qui concerne tous les 
atomes observes. Ces substituants s'implantent sur la 
pyrazoline en adoptant des conformations d6crites par 
les angles de torsion du Tableau 4. 

* Les listes des facteurs de structure et des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope ont 6t6 d6pos6es au d6p6t d'archives de la 
British Library Lending Division (Supplementary Publication No. 
SUP 32823:14 pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant fi: 
The Executive Secretary, International Union of Crystallography, 
13 White Friars, Chester CH 1 INZ, Angleterre. 

Tableau 3. Angles de valence (o) 

N(2)-N(I)-C(5) 107,8 (l) 
N(1)-N(2)-C(3) 108,4 (1) 
N(2)-C(3)-C(4) 114,5 (2) 
C(3)-C(4)-C(5) 97,8 (l) 
C(3)-C(4)-C(10) 108,5 (l) 
c(5)-c(4)-c(10) 120,0 (1) 
N(I)-C(5)-C(4) 101,5 (1) 
N(1)-C(5)-C(6) 112,1 (1) 
N(I)-C(5)-C(16) 111,9 (1) 
C(4)-C(5)-C(6) 107,2 (1) 
C(4)-C(5)-C(16) 119,1 (1) 
C(6)-C(5)-C(16) 105,0 (1) 
C(5)-C(6)-O(7) 123,4 (2) 
C(5)-C(6)-O(8) 111,8 (1) 
O(7)-C(6)-O(8) 124,8 (2) 
C(6)-O(8)-C(9) !16,9 (1) 
C(4)-C(10)-C(l 1) 122,6 (1) 
C(4)-C(10)-C(15) 118,0 (I) 
C(5)-C(16)-C(17) 121,7 (1) 
C(5)-C(16)-C(21) 118,6 (l) 
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Fig. 2. Vue st6r+oscopique de la conformation moleculaire. 

Tableau 4. Angles de torsion conformationnels des 
substituants (°) 

C(3)-C(4)-C(10)-C (11) -76 
C(3)-C(4)-C(10)-C (15) 99 
C(5)-C(4)-C(10)-C(I I) 35 
C(5)-C(4)-C(10)-C (15) -149 
H(4)-C(4)--C(10)-C(I 1) 165 
H (4)-C (4)-C (10)-C (15) -20 
N(I)-C(5)-C(6)-O(7) - 155 
N(1)-C(5)-C(6)-O(8) 27 
C(4)-C(S)-C(6)-O(7) -45 
C(4)-C(5)-C(6)-O(8) 138 
C( 16)-C (5)-C (6)-0(7) 83 
C(16)-C(5)-C(6)-O(8) -95 
N(1)-C(5)-C(I 6)-C(17) 149 
N(1)-C(5)-C(16)-C(21) -37 
C(4)-C (5)-C ( 16)-C (17) 30 
C(4)-C(5)-C(16)-C (21) - 155 
C(6)-C(5)-C(16)-C (17) -89 
C (6)-C (5)-C (16)-C (21) 85 

Le cycle de la pyrazoline adopte une conformation 
enveloppe avec une pliure suivant la ligne N(1)C(4). 
Les angles de torsion endocycliques prennent les 
valeurs suivantes: N(2 ) -C(3 )  = 0, N ( I ) - N ( 2 )  = +21, 

C ( 3 ) - C ( 4 )  = - 1 8 ,  C ( 4 ) - C ( 5 )  = +28, N ( 1 ) - C ( 5 ) =  
- 3 1 " .  Le pli de l'enveloppe peut +galement ~tre d~fini 
par le di+dre que forment les plans A, contenant 
N(I)N(2)C(3)C(4),  et B, contenant N(1)C(5)C(4), 
di~dre ~gal ~ 31 ° ainsi que par la distance de ratome 
C(5) au plan A, distance ~gale/l 0,49/~. 
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