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Abstract. C21H3003 s, monoclinic, P21, a = 17.934 (2), 
b = 6.288 (2), c = 17.951 (2) A, f l =  108.64 (1)°, Z =  
4. The structure was solved by direct methods. The 
parameters were refined by full-matrix least-squares 
calculations using 3888 observed reflexions. The H 
atoms were included in the calculation. The refinement 
converged at R = 0.055 and R w = 0.047. The two 
independent molecules show a planar conformation. 
The bond lengths and angles are in good agreement 
with the expected values. 

Introduction. Cette 6tude s'inscrit dans le cadre g6n6ral 
d'un travail consacr6 h des st6ro'ides antagonistes de 
l'aldost6rone. La pr6sence de l'atome de soufre S(20) 
au lieu du carbone C(20) de la dihydro-6,7 canr6none 
(Surcouf, 1977, 1978) conduit h deux isom6res. La 
structure de l'isom6re RU22454 a 6t6 pr6sent6e par 
ailleurs (Surcouf, 1979). Cet article est consacr6 /~ 
r&ude de l'isom6re RU22479. 

Les mesures d'intensit6s ont 6t6 effectu6es sur un 
diffractom&re automatique Philips PW 1100 en utili- 
sant la radiation Cu Ka. Seules les intensit6s des 
r6flexions ont 6t6 mesur6es, le fond continu r6sultant 
d'une s6rie unique de mesures effectu6es en fonction de 
l'angle 0. 

La structure de ce compos6 a 6t6 d&ermin6e ~t l'aide 
du programme MULTAN,  modifi6: sous-programme 
N OREL (Mornon, Lepicard & Delettr6, 1979). 

L'affinement par moindres carr6s des param6tres de 
position et d'agitation thermique des atomes, s'est 
effectu6 normalement. 54 atomes d'hydrog6ne ont 6t6 
trouv6s sur s6rie-diff6rence, les six autres positionn6s 

* Conformations Cristallines d'Hormones St6ro'/des de Syn- 
th6se. XIII. Partie XII: Surcouf ( 1979). 
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th6oriquement. Tous ont 6t6 affin6s. Les valeurs finales 
des coefficients R et R w sont respectivement 0,055 et 
0,047.t Les param&res atomiques sont rassembl6s 
dans le Tableau 1. 

Discussion. La Fig. 1 regroupe les valeurs num6riques 
caract6risant la g6om6trie mol6culaire. Les longueurs 
de liaisons, angles de valence et angles de torsion sont 
conformes/t ce qui pouvait &re attendu et comparables 

ce qui a &6 observ6 pour RU22454. Cependant, 
l'isom6rie 6tant situ6e au niveau de l'atome S(20), on 
observe une inversion des signes des angles de torsion 
du cycle E. 

En projection dans le rep6re D (Bally, Lepicard & 
Surcouf, 1977), les deux mol6cules ind6pendantes ne 
sont pas tout ~ fait superposables. La mol6cule A est la 
plus courb6e. La mol6cule B e s t  plus plane et adopte la 
conformation g6n6rale observ6e pour RU22454 (Fig. 
2). Ceci confirme la souplesse du squelette mol6culaire. 

Sur la Fig. 3 sont pr6sent6es les vues des mol6cules A 
et B obtenues par le programme OR TEP (Johnson, 
1965). On constate, que les ellipso'ides d'agitation 
thermique des deux mol6cules, ont des orientations tout 

fait semblables. 
Sur la Fig. 2, on peut remarquer la diff6rence de 

conformation entre les deux isom6res, au niveau du 
cycle E. Les conformations des cycles E et les 

~" 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 34351 : 20 pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant/~: 
The Executive Secretary, International Union of Crystallography, 5 
Abbey Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 
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1926 C21H3oO3S ( I S O M E R E  B)  

T a b l e a u  1. Param&res  atomiques (x  104, x 10 a pour  H)  avec dcarts types 

Les notations A et B des atomes d'hydrog+ne correspondent aux positions tt et ft. H(18C), H(18D), H(18E) sont respectivement places 
au-dessus des cycles C et D et b. Fext&ieur de la jonction CD. H(19A), H(19B), H(19E) sont respectivement au-dessus des cycles Aet B et 

l'ext&ieur de la jonction AB. H(21D) et H(22D) sont vers le cycle D, H(21E) et H(22E) vers l'ext6rieur. Les atomes d'hydrog6ne 
marquis avec un ast6risque ont ete affin&/~ partir de positions initiales calcul6es th6oriquement. 

B ~q/ B B ~q/ B 
x y z (A 2) x y z (A2) 

MolScule A MolScule B 
C(1A) 9006 (2) 2209 (9) 9475 (2) 4,5 C(IB) 3985 (2) 2156 (8) 9023 (2) 4,2 
C(2A) 9444 (3) 2339 (10) 10350 (3) 5,2 C(2B) 4858 (2) 1616 (8) 9340 (2) 4,6 
C(3A) 9130 (3) 4048 (9) 10746 (2) 5,2 C(3B) 5111 (2) 139 (7) 8810 (2) 4,4 
C(4A) 8290 (3) 4477 (8) 10392 (2) 4,8 C(4B) 4653 (2) 231 (7) 7980 (2) 4,0 
C(5A) 7812 (2) 3574 (7) 9748 (2) 3,9 C(5B) 4050 (2) 1579 (6) 7673 (2) 3,5 
C(6A) 6951 (3) 4012 (9) 9470 (3) 4,9 C(6B) 3707 (2) 1799 (8) 6802 (2) 4,5 
C(7A) 6631 (2) 4485 (8) 8600 (2) 4,3 C(7B) 2812 (2) 1883 (8) 6514 (2) 4,4 
C(8A) 6823 (2) 2718 (6) 8114 (2) 3,2 C(8B) 2499 (2) 3519 (7) 6958 (2) 3,7 
C(9A) 7721 (2) 2339 (6) 8375 (2) 3,2 C(9B) 2809 (2) 3070 (7) 7842 (2) 3,5 
C(10A) 8112 (2) 1963 (7) 9272 (2) 3,6 C(10B) 3732 (2) 3011 (6) 8183 (2) 3,5 
C(l IA) 7936 (2) 629 (8) 7868 (2) 4,0 C(I 1B) 2450 (2) 4541 (9) 8319 (3) 4,9 
C(12A) 7605 (2) 1114 (8) 6983 (2) 4,0 C(IZB) 1545 (2) 4630 (9) 7993 (3) 4,9 
C(13A) 6724 (2) 1484 (6) 6728 (2) 3,5 C(13B) 1261 (2) 5188 (7) 7133 (3) 4,2 
C(14A) 6540 (2) 3218 (6) 7240 (2) 3,2 C(14B) 1605 (2) 3590 (7) 6685 (2) 4,0 
C(15A) 5666 (2) 3709 (8) 6837 (3) 4,1 C(15B) 1159 (3) 3975 (12) 5816 (3) 6,1 
C(16A) 5542 (3) 3347 (10) 5962 (3) 4,9 C(16B) 334 (3) 4705 (14) 5817 (3) 7,2 
C(17A) 6321 (2) 2416 (7) 5904 (2) 3,8 C(lVB) 366 (2) 4971 (8) 6669 (3) 4,8 
C(18A) 6299 (3) -642 (8) 6791 (3) 4,8 C(18B) 1510 (3) 7504 (9) 7018 (4) 6,5 
C(19A) 7917 (3) -276 (8) 9515 (3) 4,7 C(19B) 4078 (2) 5263 (7) 8159 (3) 4,5 
C(21A) 7248 (3) 2864 (11) 5162 (3) 6,3 C(21B) -407 (3) 4371 (16) 7538 (4) 9,5 
C(22A) 6798 (3) 4072 (8) 5621 (2) 4,2 C(22B) -71 (3) 3256 (9) 6977 (3) 5,6 
O(3A) 9542 (2) 4922 (8) 11324 (2) 7,9 O(3B) 5685 (2) -990 (6) 9062 (2) 6,0 
O(17A) 6162 (2) 723 (6) 5312 (2) 5,3 O(17B) -38  (2) 6953 (6) 6730 (3) 7,7 
O(20A) 5997 (3) 2108 (8) 3963 (2) 8,7 O(20B) -1478 (2) 6252 (8) 6378 (3) 9,7 
S(20A) 6529 (1) 1004 (3) 4612 (1) 6,6 S(20B) -783 (1) 6812 (4) 7038 (1) 9,4 
H(1A)* 914 (2) 322 (7) 923 (2) 2,0 (1,3) H(IA) 367 (2) 84 (7) 903 (2) 1,6 (1,0) 
H(IB) 919 (2) 109 (8) 919 (2) 2,2 (1,2) H(IB) 385 (2) 324 (6) 939 (2) 0,8 (1,0) 
H(2A) 998 (2) 248 (7) 1050 (2) 2,6 (1,2) H(ZA) 506 (2) 112 (6) 990 (2) 0,8 (1,0) 
H(ZB) 935 (2) 114 (8) 1060 (2) 1,9 (1,2) H(2B) 520 (2) 280 (6) 943 (2) 0,9 (1,1) 
H(4) 806 (2) 516 (7) 1068 (2) 1,6 (1,2) H(4) 483 (2) -65  (7) 763 (2) 1,9 (1,0) 
H(6A) 684 (2) 497 (7) 980 (2) 1,8 (1,I) H(6A) 392 (2) 66 (7) 655 (2) 1,7 (1,0) 
H(6B) 669 (2) 293 (7) 956 (2) 1,4 (1,2) H(6B) 389 (2) 310 (6) 664 (2) 1,0 (1,0) 
H(7A) 686 (2) 561 (7) 851 (2) 1,8 (1,1) H(7A) 260 (2) 60 (8) 662 (2) 2,6 (1,0) 
H(7B) 608 (2) 448 (6) 844 (2) 1,4 (1,1) H(VB) 264 (2) 210 (5) 596 (2) 0,0 (1,0) 
H(8) 658 (2) 153 (6) 818 (2) 0,4 (1,0) H(8) 271 (2) 477 (6) 687 (2) 0,7 (0,9) 
H(9) 796 (2) 361 (6) 828 (2) 0,6 (0,9) H(9) 266 (2) 171 (6) 792 (2) 0,0 (0,9) 
H(I IA) 851 (2) 60 (6) 805 (2) 1,2 (1,0) H(11A) 263 (2) 431 (6) 890 (2) 0,6 (1,I) 
H(I 1B) 772 (2) -70  (7) 795 (2) 1,3 (1,1) H(I IB) 265 (2) 603 (9) 833 (2) 3,2 (1,1) 
H(12A) 786 (2) 215 (7) 687 (2) 1,3 (1,1) H(12A) 133 (2) 327 (6) 810 (2) 0,8 (1,2) 
H(12B) 774 (2) - 5  (8) 669 (2) 3,0 (1,0) H(12B) 135 (2) 542 (8) 834 (2) 3,0 (1,2) 
H(14) 683 (2) 427 (6) 718 (2) 0,0 (1,0) H(14) 144 (2) 238 (6) 679 (2) 0,0 (1,1) 
H(15A) 551 (3) 519 (9) 695 (3) 3,8 (1,1) H(15A)* 121 (3) 275 (9) 545 (3) 4,9 (1,4) 
H(15B) 540 (2) 273 (6) 705 (2) 0,0 (1,1) H(15B) 138 (3) 495 (9) 564 (3) 4,1 (1,4) 
H(16A) 537 (2) 449 (8) 566 (2) 2,3 (1,2) H(16A) -1  (3) 351 (9) 562 (3) 3,8 (1,5) 
H(16B) 511 (3) 279 (10) 570 (3) 5,1 (1,2) H(16B) 3 (4) 516 (11) 541 (3) 6,7 (1,5) 
H(18C) 648 (2) -115 (6) 736 (2) 1,3 (1,2) H(18C) 209 (3) 763 (9) 728 (3) 4,5 (4,5) 
H(18D) 571 (3) -64  (8) 655 (2) 3,3 (1,2) H(18D)* 132 (3) 801 (9) 640 (3) 4,3 (5,2) 
H(18E) 644 (2) -154 (8) 648 (2) 2,8 (1,2) H(18E)* 133 (3) 827 (10) 736 (3) 6,0 (5,2) 
H(19A) 814 (2) -35  (7) 1013 (2) 2,6 (1,1) H(19A) 463 (2) 529 (6) 837 (2) 0,9 (4,8) 
H(19B) 740 (3) -40  (8) 931 (2) 2,9 (1,2) H(19B) 386 (2) 585 (8) 757 (2) 3,1 (3,9) 
H(19E) 814 (3) -117 (9) 926 (3) 4,1 (1,2) H(19E) 394 (2) 622 (8) 855 (2) 2,4 (4,9) 
H(21D) 741 (3) 363 (9) 473 (3) 4,4 (1,3) H(21D) -82  (3) 362 (11) 771 (3) 6,4 (4,3) 
H(21E)* 769 (3) 189 (9) 548 (3) 4,1 (1,4) H(21E)* 4 (3) 455 (8) 808 (2) 3,8 (3,2) 
H(22D) 643 (2) 504 (7) 519 (2) 1,9 (1,1) H(22D) -49  (3) 280 (9) 640 (3) 4,8 (3,2) 
H(22E) 716 (2) 465 (5) 606 (2) 0,0 (1,1) H(22E) 27 (3) 220 (9) 725 (3) 3,9 (3,6) 
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Fig. 1. (a) Longueurs des liaisons (A) ,  (~ = 0,009 A. (b) Angles de 
valence (o), 5 = 0,8 °. (c) Angles de torsion (o), 5 = 0,9 °. Le 
nombre sup6rieur concerne la mol6cule A, le nombre inf6rieur la 
mol6cule B. 
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Fig. 2. Projections parall~lement ~ l'axe Ox du rep~re D. (a) 
Mol+cule A, (b) mol6cule B, (c) RU22454. 

,D 

(b) 

e) 

Fig. 3. Projections parall6lement a l'axe Oz du repere D. Les 
ellipso'ides d'agitation thermique sont a 50% de probabilite. (a) 
Molecule A, (b) molecule B, (c) RU22454. 



1928 C21H3003 S (ISOMERE B) 

Tableau 2. Contacts de van der Waals  courts, (rpour les 

S(20A)-O(20A)... H(6A)-C(6B) O(20A)... H(6A) 2,43 A 
(x,y,z) ( 1 - x, ½ + y, 1 - z) 

S(20A)... H(6B)-C(6B) S(20A)... H(6B) 2,80 
(x,y,z) ( l - x, y - ½, 1 - z) 

S(20B)-O(20B)... H(22E)-C(22A) 
(x,y,z) ( 1 + x, y, z) 

O(20B)... H(22E) 2,53 

d&tances: 0,02 

S(20A)-O(20A)... H(6A) 130 ° 
O(20A)... H(6A)-C(6B) 157 

C(2 IA)-S(20A)... H(6B) 146 
O(17A)-S(20A)... H(6B) 119 
O(20A)-S(2OA)... H(6B) 74 
S(20A)...H(6B)-C(6B) 140 

S(20B)-O(20B)... H(22E) 142 
O(20B)... H(22E)-C(22A) 135 

% 

Fig. 4. Projection de la structure scion l'axe b. 

orientations des liaisons S-.O pour les deux isom6res 
RU22454 et RU22479 observ~es lors de cette 6tude 
sont en accord avec les pr~visions obtenues par vole 
physicochimique. 

La Fig. 4 montre l'organisation cristalline. La 
coh6sion est assur6e par des contacts de van der Waals 
dont trois sont courts (Tableau 2). 

L'auteur remercie la Soci6t6 Roussel-Uclaf et en 
particulier M R. Bucourt et M L. Nedelec de lui avoir 
propos6 cette 6tude et fourni un +chantiUon de 
RU22479. 
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Structure ofp,p'-Dichlorodithiooxanilide 
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Abstract. C~4H~0CI2N2S2, 3,/, = 341.27, monoclinic, 
red needles, P 2 J n ,  a = 19.169 (3), b = 4-083 (1), c = 
19.412(3) ,~, f l =  103.I1 (I)° ;  D x = 1.531 Mg m -J 
for Z = 4. Crystals consist of two independent centro- 
symmetric molecules, which differ slightly in their bond 
angles and conformations. 

Introduction. The dipole moment of the present 
compound is 1.03 D (3.44 x 10 -30 Cm) in benzene 
solution (Katagiri, Kudo & Yamada, 1978). This indi- 
cates that there must be some distortion from a centro- 
symmetric structure. The present study was undertaken 
in order to investigate this possible distortion. 
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Intensity data were collected with graphite-mono- 
chromated Mo Ka radiation on a Rigaku four-circle 
automatic diffractometer using a crystal of dimensions 
0.2 x 0.25 x 0.3 mm. The 0-20 scan was used for a 
range of (1.0 + 0.35 tan 8) °, the scan speed being 4 ° 
min -~ in 20. Four standard reflexions showed only 
statistical fluctuations throughout the data collection. 
The intensities were corrected for Lorentz-polarization 
effects, but not for absorption, g(Mo Ka) = 0.698 
mm-L A total of 3190 independent reflexions with 20 < 
54.0 ° were measured; 2308 with IFol >_ 3o(Fo) were 
considered as observed and were used in the refine- 
ment. 
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