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Abstract .  C16H20N4SO3 {the formula  given in a 
previous paper  on the first form of  torasemide [Dupont,  
Lamotte,  Camps teyn  & Vermeire (1978). Acta Cryst. 
B34, 1304-1310]  is incorrect }, M r = 336.4,  monoclinic,  
space group P2/n; a = 20.446 (4), b - -  11.615 (3), c = 
16.877 (4) A, fl = 108.90 ° , Z = 8, V = 3791.9 A 3, 
d c = 1.18 g c m  -3, F (000)  = 1424 , / t (Cu  Ka)  = 16.34 
cm - l ,  melting point = 162°C.  The structure was 
solved by direct methods  and refined by least squares 
with the block-diagonal  approximat ion to R -- 0 .089 
for 4635 observed reflexions. The two independent  
molecules in the asymmetr ic  unit have almost  the same 
configuration, which differs f rom those found in P21/c 
crystals. The proton from the SO2NH group is trans- 
ferred, in both independent molecules, to the pyridyl  
group. These H ÷ ions are involved in C = O . . . N -  
(pyridyl) and S = O . . -  N(pyr idyl )  bonds  which link the 
two molecules. 

Introduetlon. Au cours de l '&ude radiocristallo- 
graphique de la toras~mide, nous avons observ+ 
l 'existence de deux formes cristallines de ce compos~ 
dans la m~me solution: l 'une appartient  au groupe 
spatial P21/c, l 'autre au groupe P2/n. La d&er- 
minat ion de la structure de la premiere forme (Dupont ,  
Lamotte,  Camps teyn  & Vermeire, 1978) a montr~ que 
la toras~mide y pr~sentait deux conformat ions  dif- 
f~rentes. Dans  le cadre de nos t ravaux sur les 
diur&iques,  nous avons entrepris l '&ude structurale de 
la seconde vari&+ (appel+e TII) pour v~rifier l 'existence 
+ventuelle d 'autres conformations du compos& 

Les intensit~s de 6810 r+flexions ind+pendantes ont 
&+ mesur~es au moyen  d 'un diffractom6tre ~ quatre 
cercles Hilger & Watts,  avec la radiat ion Cu Ka (2 = 
1,5418 A); parmi  celles-ci, 4798 ont ~t+ consid+r~es 
comme observ+es [I  > 2a(I)] .  Elles ont 6t+ corrig+es 
des facteurs de polarisat ion et de Lorentz. La  structure 
a ~t~ d&ermin6e par m&hode  directe avec le pro- 
g ramme MULTAN (Main,  Woolfson,  Lessinger, Ger- 
main  & Declercq,  1974) et affin~e par moindres  carr+s 
avec param~tres thermiques anisotropes, dans 
l ' approximat ion  des blocs diagonaux (Ahmed,  Hall, 
Pippy & Huber,  1966). Les atomes d 'hydrog~ne ont 6t6 

Tableau 1. Coordonndes atomiques des atomes non- 
hydrog~ne ( x 104) 

x y z 

S(I) 461 (1) 6639 (I) 9225 (1) 
0(1) -244 (2) 6928 (3) 9146 (3) 
0(2) 912 (2) 7609 (3) 9294 (3) 
0(3) 1809 (2) 5546 (3) 9812 (3) 
N(I) -212 (2) 4294 (4) 8526 (3) 
N(2) 672 (3) 6036 (4) 6999 (3) 
N(3) 697 (2) 5696 (4) 9924 (3) 
N(4) 1392 (2) 4200 (4) 10487 (3) 
C(1) 92 (3) 4848 (4) 8041 (3) 
C(2) 96 (3) 4392 (5) 7251 (4) 
C(3) 369 (3) 4985 (6) 6759 (4) 
C(4) 708 (3) 6477 (5) 7752 (4) 
C(5) 426 (3) 5935 (4) 8280 (4) 
C(6) 1329 (3) 5190 (4) 10055 (3) 
C(7) 1976 (3) 3401 (7) 10592 (5) 
C(8) 2004 (4) 2534 (8) 11223 (8) 
C(9) 1871 (7) 2714 (9) 9769 (9) 
C(10) -652 (3) 3298 (5) 8253 (4) 
C(I 1) -499 (3) 2314 (5) 8723 (4) 
C(12) -946 (4) 1354 (5) 8485 (5) 
C(13) -1512 (4) 1442 (7) 7787 (5) 
C(14) -1667 (4) 2436 (8) 7330 (5) 
C(15) -1245 (4) 3381 (6) 7563 (4) 
C(16) -773 (5) 272 (7) 9023 (7) 
S(51) 542 (1) 7817 (1) 5004 (1) 
O(51) 61 (2) 7945 (3) 4167 (3) 
0(52) 600 (2) 6662 (3) 5346 (3) 
0(53) 1243 (2) 8186 (3) 6754 (3) 
N(51) 1032 (2) 10102 (4) 4519 (3) 
N(52) 2503 (2) 7541 (4) 5066 (3) 
N(53) 390 (2) 8809 (4) 5544 (3) 
N(54) 776 (3) 9958 (5) 6695 (4) 
C(51) 1505 (2) 9268 (4) 4674 (4) 
C(52) 2177 (3) 9440 (5) 4602 (4) 
C(53) 2652 (3) 8589 (5) 4802 (4) 
C(54) 1880 (3) 7339 (4) 5138 (4) 
C(55) 1374 (3) 8146 (4) 4936 (3) 
C(56) 826 (2) 8928 (4) 6358 (4) 
C(57) 1171 (4) 10275 (8) 7556 (5) 
C(58) 733 (7) 10455 (14) 8056 (7) 
C(59) 1579 (9) 11310 (24) 7568 (10) 
C(60) 1095 (3) 11188 (4) 4147 (4) 
C(61) 1188 (3) 12143 (5) 4625 (4) 
C(62) 1206 (3) 13247 (5) 4213 (5) 
C(63) 1119 (3) 13208 (6) 3383 (5) 
C(64) 1023 (4) 12242 (7) 2915 (5) 
C(65) 1009 (3) 11213 (6) 3292 (4) 
C(66) 1294 (5) 14290 (7) 4720 (9) 
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introduits dans le calcul des facteurs de structure, mais  
pas dans l 'aff inement;  leurs positions ont ~t~ fix6es 
d'apr6s la g+om~trie habituelle des liaisons C - H  et 
N--H.  La valeur finale du facteur R conventionnel  est 
de 0,089 pour 4635 reflexions observ+es.* Les coordon- 
n+es atomiques sont reprises dans le Tableau 1. Pour la 
num6rotat ion des atomes, la convention suivante a ~t+ 
adopt~e: si (i) est l ' indice d 'un atome de la premiere 
molecule, (i) + 50 est l ' indice de r a tome  correspondant  
de la seconde mol+cule (Fig. 1). 

Nous  appellerons, dans la suite, TIIA et TIIB, 
respectivement,  les deux molecules ind6pendantes de la 
toras6mide II, les notat ions TIA et TIB 6tant r~serv6es 
~, la vari&+ I (Dupont  et al., 1978). La Fig. 2 montre  
TIIA et TIIB en vue st+r6ographique, tandis que leur 
empilement  dans le cri.stal est repr6sent+ sur la Fig. 3.* 

* La Fig. 3 a et+ d6pos6e. 

Tableau 2. Angles de valence (o) 

Discussion. Les distances interatomiques et les angles 
de valences sont donn+s respectivement dans la Fig. I 
et le Tableau 2. Les angles de torsion et les angles entre 
quelques plans moyens  sont repris dans les Tableaux 3 
et 4. 

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope et des coordonn6es calcul6es des atomes 
d'hydrog6ne, et Fig. 3 ont +t+ d+pos6es au d+p6t d'archives de la 
British Library Lending Division (Supplementary Publication No. 
SUP 33517:20 pp.). On peut en obtenir des copies en s'addressant 
/~: The Executive Secretary, International Union of Crystallography, 
5 Abbey Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 
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Fig. I. Distances intramol~culaires (~). Trois valeurs sont donn~es 
pour chaque liaison: (a) distance dans mol~cule A (d)); (b) 
distance dans molecule B (d~); (c) d,-d~. 

Mol+cule A Mol+cule B 

O(1)-S(1)-O(2) 114,9 (2) 115,3 (2) 
O(1)-S(I)-N(3) 106,6 (2) 107,1 (2) 
O(1)-S(1)-C(5) 106,0 (2) 106,1 (2) 
O(2)-S(1)-N(3) 117,0 (2) 117,2 (2) 
O(2)-S(1)-C(5) 105,8 (2) 105,5 (2) 
N(3)-S(1)-C(5) 105,6 (2) 104,7 (2) 
C(I)-N(1)-C(10) 123,6 (5) 124,3 (5) 
C(3)-N(2)-C(4) 119,9 (5) 120,4 L5) 
S(1)-N(3)-C(6) 117,7 (4) 117,9 (4) 
C(6)-N(4)-C(7) 122,2 (5) 123,5 (6) 
N(1)-C(I)-C(5) 121,7 (5) 121,9 (5) 
N(I)-C(1)-C(2) 122,1 (5) 122,4 (5) 
C(2)-C(1)-C(5) 116,2 (5) 115,7 (5) 
C(1)-C(2)-C(3) 121,1 (6) 120,5 (5) 
C(2)-C(3)-N(2) 121,1 (6) 121,2 (5) 
N(2)-C(4)-C(5) 122,3 (6) 121,7 (5) 
C(1)-C(5)-C(4) 119,2 (5) 120,4 (5) 
S(1)-C(5)-C(4) 118,2 (4) 120,0 (4) 
S(I)-C(5)-C(1) 122,5 (4) 119,5 (4) 
N(3)-C(6)-N(4) 111,9 (4) 113,4 (5) 
N(3)-C(6)-O(3) 127,2 (5) 125,1 (5) 
O(3)-C(6)--N(4) 120,8 (5) 121,5 (4) 
N(4)-C(7)-C(8) 111,2 (7) 111,9 (8) 
N(4)-C(7)-C(9) 110,1 (7) 110,5 (I0) 
C(8)-C(7)-C(9) 105,1 (8) 109,6 (12) 
N(1)-C(10)--C(l 1) 118,7 (5) 118,6 (5) 
N(I)-C(10)-C(15) 119,8 (5) l l8,1 (5) 
C(11)-C(10)-C(15) 121,3 (6) 123,1 (5) 
C(10)-C(11)-C(12) 119,2 (6) 117,2 (6) 
C(I 1)-C(12)-C(13) 118,4 (7) 116,5 (7) 
C(I 1)-C(12)-C(16) 118,5 (7) 117,8 (7) 
C(13)-C(12)--C(16) 123,1 (7) 125,7 (8) 
C(12)-C(13)-C(14) 121,9 (8) 125,3 (7) 
C(13)-C(14)-C(15) 120,3 (8) 118,7 (7) 
C(10)-C(15)-C(14) 118,8 (7) 119,1 (6) 
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Fig. 2. Vue sterbographique des deux mol+cules ind+pendantes (Johnson, 1976). 
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Tableau 3. Angles de torsion (o) 

MolbculeA MolSculeB 

C(1)-C(2)-C(3)-N(2) 1,7 1,0 
C (2)-C (3)-N (2)--C (4) 1,3 -0, 5 
C (3)-N (2)--C (4)-C (5) -3,0 1,5 
N (2)-C (4)-C (5)-C (1) 1,5 -3,0 
N(2)-C(4)-C(5)-S(1) -176,3 177,6 
C(4)-C(5)-C(1)-C(2) 1,4 3,2 
C(4)-C(5)-C(I)-N(I) -178,0 -176,0 
C(4)-C(5)-S(1)-O(1) 112,5 -118,9 
C (4)-C (5)-S(1)-O(2) -9,9 3,9 
C(5)-C(I)-C(2)-C(3) -3,0 -2,3 
C(5)--C(I)-N(1)-C(10) 169,2 -171,1 
C(5)-S(1)-N(3)-C(6) 60,8 -62,3 
C(I)--N(1)-C (10)-C(15) -59,3 73,5 
C(I)-N(I)-C(10)-C(11) 125,4 -110,8 
N(1)-C(10)--C(I 1)-C(12) 176,8 -176,1 
N (1)-C (10)-C(l 5)-C(14) -178,1 175,8 
C(IO)-C(I 1)-C(12)-C(13) 0,8 0,6 
C(10)-C(l I)-C(12)-C(16) -179,0 178,9 
C(l 1)-C(12)-C(13)-C(14) -1,8 -3,0 
C(I 2)-C(13)-C (14)-C (15) 0,5 0,0 
C (16)-C(12)-C(I 3)-C(14) 177,9 -178,5 
C(l 3)-C (14)-C(15)-C (10) 1,8 0,I 
C (14)-C(15)-C(10)-C(11) -2,9 0,3 
C(15)-C(10)-C(I 1)-C(12) 1,5 -0,6 
S(1)-N(3)-C(6)-O(3) 16,5 -15,3 
S(1)-N(3)-C(6)-N(4) -162,7 163,1 
O(I)-S(1)-N(3)-C(6) 173,2 -174,6 
O (2)-S ( I)-N (3)-C (6) -56,6 54, I 
N(3)-C(6)-N(4)-C(7) 170,1 178,2 
C(6)--N (4)-C(7)-C (8) 167,8 114,6 
C(6)-N(4)-C(7)-C(9) -76,1 122,9 
O(3)-C(6)-N(4)-C(7) -9,2 -3,3 
C( 1)-C (5)-S(I)-N (3) 47,7 -51,3 
C(4)-C(5)-S(I)-N(3) -134,6 128,1 
C( l)-C (5)-S( 1)-O(1) -65,2 61,7 
C(1)-C(5)-S(1)-O(2) 172,4 -175,6 
C(2)-C(1)-C(5)-S(1) 179,1 -177,3 
S( I)-C (5)-C (I)-N (1) -0,4 3,5 
C (2)-C (I)-N( I)-C(10) - 10,2 9,8 
C(3)--C(2)--C(I)-N(I) 176,4 176,9 

Tableau 4. Plans moyens 
(a) Distances atomiques fi quelques plans moyens (x 103/~) 

Plan I: C(10) C(I 1) C(12) 
TIIA 13 (6) -0  (7) - 1 ! (8) 
TIIB -2 (5) 3 (7) -2  (7) 

Plan II: C(I) C(2) C(3) 
TIIA 16 (5) -16 (6) 1 (7) 
TIIB -13 (5) 5 (6) 1 (5) 

Plan III: 0(3) C(6) N(4) 
TIIA -10(4) -17 (5) -79 (5) 
TIIB 5 (4) 

Plan IV: S(1) 
TIIA 
TIIB 

C(13) C(14)  C(15) 
10(8) -15(7)  3(9) 
0(7) 1 (8) -0(7) 

N(2) C(4) C(5) 
15 (5) -15 (6) -1 (5) 

-0(5) -9  (5) 15 (5) 

C(7) N(3) 
58 (9) 48 (4) 

-5 (5) 19 (6) -12 (9) -7 (4) 

N(3) C(6) N(4) 0(3) 
108 (I) -147 (4) -32 (5) 97 (5) -26 (4) 
106 (1) -141 (4) --35 (5) 95 (6) -25 (4) 

(b) Angles entre plans (o) TIIA TIIB 

(I)-(II) 118,8 79,1 
(I)-C (I)N (I)C(10) 123,4 71,5 
(II)-C(1)N(1)C(10) 10,4 9,4 
(III)-(IV) 9,5 5,3 
O( I)S( 1)O (2)-C (5)S( I)N (3) 86,9 86,8 
C (6)N (4)C (7)-C (7)C (8)C (9) 65,8 93,3 

Les conformations de TIIA et TIIB, fort voisines, 
diff6rent fi la fois de celle de TIA et de celle de TIB. La 
Fig. 4 montre les quatre mol+cules superpos~es suivant 
leurs cycles pyridyles; la comparaison avec la Fig. 5 
dans Dupont et al. (1978) permet d'identifier facilement 
chacune des configurations. 

Les molecules TIIA et TIIB sont li6es entre elles, 
principalement par les contacts C(6 )=O(3) . . .N(52 ) :  
2,684, S (1 )=O(2) . . .N(52) :  3,066, C(56 )=O(53) . . .  
N(2): 2,843 et S (51)=O(52) . . .N(2) :  2,841 A. Les 
groupes d'atomes N(2)O(52)O(53) et N(52)O(2)O(3) 
forment deux triangles presque +quilat/~raux. La 
g~om+trie de ces contacts est d~crite par la Fig. 5. 

C~ 

C:~ 

~s: 7Xt 

: 8  

".86 

-% 

Fig. 4. Vue st~r6ographique des quatre conformations observ6es pour la toras+mide, avec leurs cycles pyridyles superposes. 
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Tableau 5. Distances intermoldculaires <3,5 A entre 
atomes non-hydrog~ne 

Notations utilis6es: voir par exemple 
positions 6quivalentes sont: (1) x,y ,z;  

- z .  

Dupont et al. (1978). Les 
(2) - x , - y , - z ;  (3) ½ - x0~, 

O(1)-N(4) 2/012 2,924 (6) A 
O(1)-C(64) 2/012 3,461 (9) 
O(2)-N(52) 3/001 3,066 (6) 
O(2)-C(53) 3/001 3,056 (7) 
O(3)-N(52) 3/001 2,684 (6) 
O(3)-C(54) 3/001 3,373 (7) 
N(1)-N(3) 2/012 3,082 (6) 
N(2)-O(52) 1/000 2,841 (7) 
N(2)-O(53) 1/000 2,843 (6) 
N(3)-N(3) 2/012 3,358 (6) 
N(3)-C(10) 2/012 3,319 (7) 
N(3)-C(I 1) 2/012 3,365 (8) 
O(51)-N(54) 2/012 3,061 (7) 
O(52)-C(3) 1/000 3,231 (7) 
O(52)-C(16) l/0i0 3,419 (7) 
N(51)-N(53) 2/021 3,141 (6) 
N(53)--N(53) 2/021 3,416 (6) 
N(53)--C(60) 2/021 3,423 (7) 
N(53)-C(61) 2/021 3,336 (8) 
O(53)-C(4) 1/000 3,028 (7) 

Les distances S(1)--N(3) tr+s courtes (1,567 et 1,562 
A) et les liaisons intermol+culaires d+crites plus haut 
sugg6rent que les atomes N(3) et N(53) sont 
d+proton+s, les H ÷ ~tant li+s plut6t fi N(2) et N(52). 
L'ensemble des param&res conformationnels des deux 
mol+cules ind+pendantes est en accord avec cette 
hypoth~se d6jfi ~mise pour TIB. 

Le Tableau 5 donne la liste des contacts inter- 
mol+culaires inf6rieurs fi 3,5 A qui assurent la coh6sion 
du cristal. 

En conclusion, la toras+mide cristallise dans deux 
groupes d'espace diff~rents mais aussi avec des 
conformations diff~rentes; il ne s'agit doric pas 
proprement parler de polymorphisme. Nous esp~rons 
pouvoir pr6ciser ce point de vue au cours de la suite de 
nos travaux. 

c(1) 

C(5) ~ C(2) 

(~.~ N(2) 9s.7 I 
~. ~,- 

2.843/ @ • 2.841 
t 

116¢ ~sq X $9 2 ~ • ,3,b.b 
0(53) 0(52) 

~'61 2.914 .13,. ~ ,-o[I 
C(56) S(51) 

N(53) 
© 

c(51) 

c(55) ~ c(52) 

2.68;, ~ ,~.066 

L3S I #lbbA 52.70(2?asS 
0(3)  

~,". 6 2.072 13.2 

C(6) S(I) 

N(3) 
,(, 

Fig. 5. Description des contacts intermol6culaires N.. .  O (,~ et 
deg). 
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