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Fig. 2. Stereoscopic illustration of the molecular packing, viewed 
approximately down the a axis. 

a tom of the dimethylamino group of  methoxy- 
promazine maleate is connected to the maleate ion via a 
hydrogen bond (Marsau & Gauthier, 1973), which may 
be the reason for the difference between the confor- 
mations of  the side chain in the maleate salt and the free 
base. 

Methoxypromazine was generously donated by 
Rh6ne-Poulenc Industries, Paris, France. 
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Abstract. C3H5N303S , M r = 163.16, monoclinic, 
P2Jc,  a = 8 . 7 8 0 ( 2 ) ,  b = 7 . 4 1 1  (1), c = 9 . 7 5 0 ( 2 ) / ~ ,  
f l = 1 0 2 . 7 6 ( 2 )  ° , V = 6 1 8 . 8 ( 3 ) / k  3, Z = 4 ,  D m= 
1.75(2),  D x = 1 . 7 5 1 g e m  -a , MoKct,  2 = 0 . 7 1 0 7 / ~ ,  
a = 4.64 cm -~, F(000) = 336, T =  295 K, final R = 
0.035 for 1072 independent reflections with I > 3tr(/). 

The 4H-thiadiazine ring shows a flattened boat  con- 
formation. The bond lengths and angles are in agree- 
ment with those of  other 2H,4H-thiadiazines. There are 
two short intermolecular contacts between the N H  2 
group and the oxide oxygens but neither are within the 
normal H-bond angular range. 

0108-2701/86/070892-03501.50 © 1986 International Union of Crystallography 
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Tableau 1. Param~tres de position et leur dcart-type 
estimd 

x y z B(A2) * 
S(1) 0,70616 (9) 0,0728 (1) 0,90264 (8) 1,75 (1) 
N(2) 0,8614 (3) 0,1236 (4) 0,8389 (3) 2,11 (5) 
C(3) 0,8915 (4) 0,2908 (5) 0,7971 (3) 1,87 (6) 
C(4) 0,7861 (4) 0,4394 (5) 0,8242 (3) 2,06 (6) 
C(5) 0,7130 (4) 0,4066 (4) 0,9495 (3) 1,72 (6) 
N(6) 0,6764 (3) 0,2458 (4) 0,9889 (3) 2,00 (5) 
O(11) 0,5779 (3) 0,0380 (4) 0,7862 (3) 2,90 (5) 
O(12) 0,7546 (3) -0,0739 (3) 0,9985 (3) 2,79 (5) 
0(7) 0,9992 (3) 0,3164 (4) 0,7379 (3) 2,78 (5) 
N(8) 0,6863 (3) 0,5475 (4) 1,0205 (3) 2,28 (6) 

* Les atomes affin6s anisotropiquement sont donn~s sous la 
forme d'6quivalents isotropiques d~finis ainsi: Beq = (4/3) [a2BH + 
b2B22 + c2B33 + abcos(y)Bl2 + accos(fl)Bl3 + bccos(ct)Bz3]. 

Tableau 2. Prineipaux param~tres gdomdtriques de la 
moldcule (A, °) et leur dcart-type estim6 

S(I)-O(I 1) 1,434 (2) C(3)-O(7) 1,226 (3) 
S(1)-O(12) 1,435 (2) C(3)-C(4) 1,499 (4) 
S(1)-N(2) 1,662 (2) C(4)-C(5) 1,519 (3) 
S(I)-N(6) 1,586 (2) C(5)-N(6) 1,313 (3) 
N(2)--C(3) 1,349 (3) C(5)-N(8) 1,3 l0 (3) 

O(11)-S(1)--O(12) 116,5 (1) N(2)-C(3)-C(4) 116,9 (3) 
O(11)-S(1)--N(2) 108,1 (1) N(2)-C(3)-O(7) 120,4 (2) 
O(11)-S(1)-N(6) I11,9 (1) O(7)-C(3)--C(4) 122,7 (2) 
O(12)-S(1)-N(2) 105,4 (1) C(3)-C(4)-C(5) 114,3 (3) 
O(12)-S(I)--N(6) 109,1 (I) C(4)-C(5)-N(6) 123,6 (2) 
N(E)-S(1)-N(6) 105,1 (1) C(4)-C(5)-N(8) 117,8 (2) 
S(I)-N(2)--C(3) 123,5 (2) N(6)-C(5)-N(8) 118,6 (3) 

S(I)-N(2)--C(3)-C(4) 6,3 (3) C(4)-C(5)-N(6)-S(1) -0,8 (3) 
N(2)--C(3)-C(4)-C(5) 27,5 (3) C(5)-N(6)-S(1)-N(2) 30,9 (2) 
C(3)-C(4)-C(5)-N(6) -32,2 (3) N(6)-S(I)-N(2)-C(3) -34,9 (2) 

Introduction. Ce compos6 a 6t~ pr6par6 pour disposer 
des informations g6om&riques de base n6cessaires fi 
l '&ablissement des relations structure-activit6 biologi- 
que chez les substances thiadiaziniques diversement 
substitutes. 

0(11)  . , . 0 1 1 2 )  

H(2o) / \ 

\ N d  \N,61 

I II 
o,,, / ( )  i,6, 

Partie exp6rimentale. Cristal losangique de couleur 
grenat: 0,20 x 0,60 x 0,40 mm. Densit6 mesur6e par 
flottaison. Diffractom&re quatre cercles CAD-4 Enra f -  
Nonius avec monochromateur au graphite. Param&res 
de la maille par calcul des moindres carr6s sur valeurs 
de 2 sin 0/2 pour 21 r~flexions. Intensit6s mesur~es avec 
0 <  30 ° et technique de balayage en 0:20. Trois 
r6flexions de contr61e d'intensit6 toutes les 10 000 s et 
trois r6flexions de cOntr61e d'orientation toutes les 300 
mesures. Pas de correction d'absorption, ni de variation 
d'intensit6 (0,6% en 16 h). Standards et limites d'en- 
registrement: 3 r6flexions standards: 051, 512, 630. 
hmin/max=--10 et +10, kmin/max=0 et +9, lmin/max:0 
et + 12. 1345 r6flexions mesur6es, 1055 uniques, 1200 
observ6es utilis6es pour r6solution de la structure et 
1072 avec I >  3o'(/) utilis6es dans les affinements. 
Facteur d'agr6ment sur toutes les intensit6s mesur6es: 
Rsy m =0 ,013 .  Tous calculs effectu6s sur ordinateur 
D E C - P D P l l / 4 4  sous logiciel SDP (Frenz, 1978). 
Solution obtenue par m&hode directe: MULTAN80  
(Main, Fiske, Hull, Lessinger, Germain, Declercq & 
Woolfson, 1980). Atomes d'hydrog6ne localis6s sur 
cartes de densit6-diff6rence. Tous atomes affect6s d'un 
facteur d'agitation thermique anisotrope, saul  atomes 

d'hydrog6ne avec des coefficients d'agitation thermique 
isotrope fix6s /l 4 A 2. Affinements de tous  les atomes 
en matrice compl&e par minimisation de 
~,w(IF o l -  IF c I)2 ol1 w = 1. En fin d'affinement: 
R = 0,035 et wR = 0,046; S = 0,885; (A/O)ma x = 0,85 
pour hydrog6nes et 0,32 pour autres atomes; I Aplma x 
= 0,424 e A -3. Fac teurs  de diffusion pour les atomes et 
corrections de dispersion anomale tir6s de 
International Tables for  X-ray Crystallography (1974). 

Discussion. Les coordonn6es atomiques sont rassem- 
blues dans le Tableau 1.* 

La comparaison de ces param&res g6om&riques 
[longueurs de liaison, angles de liaison et angles de 
torsion (Tableau 2)] avec les valeurs publi6es pour le sel 
de monopotassium du monohydrate de 2H,4H,6H- 
thiadiazine-l,2,6 dione-3,5 dioxyde-l,1 (Cabezuelo, 
Foces-Foces, Cano & Garcia-Blanco, 1978) permet de 
constater une superposabilit6 presque parfaite des 
h&6rocycles 2H,4H-thiadiazine dans les deux cas. De 
ce fait, la nature saline ou basique du compos6, la 
presence ou l 'absence de double liaison en C(5) -N(6) ,  
la substitution d'une fonction amine fi une fonction 
carbonyle en C(5) ne paraissent pas affecter la stabilit6 
de cet h&6rocycle et donc, lors de substitutions 
ult~rieures par des chaines carbon~es diverses, les 
perturbations 6ventuellement constat6es pourront &re 
attribu6es aux substituants. 

L'h&6rocycle thiadiazinique adopte ici aussi une 
configuration de type bateau-crois6 relativement applati 
ainsi que le montrent les distances mesur6es par rapport 
au plan des moindres carr+s p0  d6fini par les atomes 

* Les listes des facteurs de structure, des param&res d'agitation 
thermique anisotrope, des 6quations des principaux plans moyens 
de la mol6cule et des distances des atomes /~ ces plans ont /~t6 
d6pos6es au d6p6t d'archives de la British Library Lending Division 
(Supplementary Publication No. SUP 42831:15 pp.). On peut en 
obtenir des copies en s'adressant fi: The Executive Secretary, 
International Union of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester 
CH 1 2HU, Angleterre. 
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Fig. 1. Conformation bateau. 

N(2), C(3), C(5) et N(6). Ces distances, exprim6es en 
~mgstrfms, sont en effet: S(1)-p0 = +0,456 (1); N(2)-  
p0 = +0,012 (3); C(3)-p0 = - 0 , 0 1 2  (3): C(5) -p0  = 
+0,350 (3); C(5)--p0 = -0 ,012 (3); N(6)-p0 = 
+0,012 (3). 

La configuration bateau (Fig. 1) est 6galement mise 
en 6vidence par la mesure des angles entre le plan p0 et 
les planspl  etp2 d6finis par les atomes N(2), S(1), N(6) 
d'une part et C(3), C(4), C(5) d'autre part. Ces angles 
sont respectivement de 27,5 (2) et 25,3 (3) °. 

On rel6ve plusieurs contacts intermol6culaires qui 
peuvent expliquer la densit~ 61ev6e du cristal &udi6 
comme le montrent les proximit6s minimums suivantes 
donn6es en ~mgstr6ms: N(8) . . .O(12i)=2,893(2) ,  
N(8) . . .O(11i9= 3,005 (2), O(11).. .H(82~)= 2,17 (2), 
O(12). . .H(81ii)= 2,02 (2), les codes d'op~rations de 
sym&des &ant: (i) x,y,z et (ii) x, 0,5-y,  0,5-z.  
Cependant aucun de ces contacts ne satisfait aux 
conditions angulaires permettant d'envisager des 
liaisons hydrog6ne (valeurs toujours tr6s en dehors de 
la fourchette 170-175°), contrairement au sel de 
monopotassium d6jh cit6 (Cabezuelo et al., 1978). La 
Fig. 2 donne l'6mpilement cristallin. 

Fig. 2. Empilement cristallin. 
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Abstract. C15H22Oa, M r = 250.34, orthorhombic, 
P2~212~, a = 8.184 (1), b = 26.236 (6), c = 
6 .573(1)A,  V =  1411.3(4)A a, z = 4 ,  D x =  
1 . 1 8 M g m  -a, CuKct, 2 =  1.54178A,, # =  
0.611 mm -1, F(000) = 544, T = 295 K, structure 
refined to R = 0.046 including 600 observed Friedel 
pairs. Refinement and Bijvoet indices establish the 

molecular chirality. The conformation of the main ring 
is CCC and the molecular chirality is the same as that 
found in many other germacranolides. The five- 
membered ring is an envelope conformation. 

Introduction. The present compound, (II), has been 
prepared by Professor A. Galindo and co-workers 
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