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The isotropic extinction parameter X = 4.48 x 10 -5 
(Zachariasen, 1968). Atomic scattering factors and 
anomalous-dispersion cOrrections from Cromer & 
Waber (1974). Atomic coordinates are in Table 1.* 
Fig. 1 shows the molecular conformation of the 
complex. Bond distances and angles are listed in 
Table 2. 

Related literature. The discovery of metallic conduc- 
tivity in the complex of 2,2'-bis-l,3-dithiole (tetra- 
thiafulvalene) and tetracyanoquinodimethane (TTF-  
TCNQ) prompted a great interest in the synthesis 

* Lists of structure amplitudes, anisotropic thermal parameters 
and H-atom coordinates have been deposited with the British 
Library Document Supply Centre as Supplementary Publication 
No. SUP 51838 (12 pp.). Copies may be obtained through The 
Executive Secretary, International Union of Crystallography, 5 
Abbey Square, Chester CH1 2HU, England. 

and properties of related organic charge transfer 
complexes (Pal, Gruner, Janossy & Solyon, 1977; 
Alcacer, 1980). 

We thank Mrs Cynthia Lesh de S. for technical 
assistance. 
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Abstract. CITH10C1NO3.C4H100.H20, Mr=403"9,  
triclinic, P1, a = 8 . 0 8 0 ( 2 ) ,  b=7-167(2 ) ,  c =  
19-174 (8) A, a =  109.00 (4), /3= 93-07 (3), y =  
99"05 (3) °, V =  1030 (2) A 3, Z = 2, Dx = 
1-302 Mg m -3, A(Cu K~) = 1-5418/~, /~ = 
1-91 m m -  1, F(000) = 424, T = 295 (1) K, R = 0.044 
for 2097 independent reflections. All molecular 
parameters agree with those obtained for related 
compounds. The indolyl group is planar but, in the 
indanedione moiety, the five-membered ring shows 
significant deviations from planarity. The dihedral 
angle between the least-squares planes of the two 
groups is 79.95 (7) °. The chain of the diethyl ether 
molecule is also planar. The structure can be 
regarded as constituted of layers which spread out 
along the (001) planes. The molecules belonging to 
the same layer are linked together by hydrogen 
bonds O---H-..O and N--H. . .O.  2-(5-Chloro-3- 
indolyl)-2-hydroxy-l,3-indanedione has antiinflam- 
matory properties. The present structure was solved 

in order to compare its molecular geometry with 
those of 2-azaarylindane-l,2-diones which have simi- 
lar activity. 

Pattie exl~rhnentale. Prrparat ion par condensation 
du chloro-5 indole sur la dihydroxy-2,2 indanedione- 
1,3 en milieu hrtrrogrne eau-oxyde de di&hyle. 
Cristaux jaunes fondant / t  461 K. Cristal lamellaire: 
0,34 x 0,37 x 0,04 mm. Dimensions de la maiUe 
d&erminres avec 25 rrflexions telles que 12,92 ___ 0_< 
32,39 °. Diffractomrtre Enraf-Nonius CAD-4. 0,023 
< (sin0)/A _< 0,550/~-  1. _ 8 _< h _< 8; 0 ___ k ___ 7; - 21 
_< l_< 19. Rrflexions de contrrle de l'intensitr: 046, 
025 et 035. Diminution de 1 au tours  des mesures: 
1,8%. 0(1)/1 moyen (contr61e): 0,0020. 2862 rrflex- 
ions indrpendantes mesurres, 765 rrflexions inobser- 
vres [1<2o(/)] .  Mrthodes directes, programme 
MULTAN11/82  (Main, Fiske, Hull, Lessinger, Ger- 
main, Declercq & Woolfson, 1982). H lirs /t O(9), 
C(19) et C(23): srrie de Fourier des AF. Autres H: 

0108-2701/89/091444-03503.00 © 1989 International Union of Crystallography 
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Tableau 1. Coordonndes atomiques relatives, facteurs 
de tempdrature isotrope dquivalents et dcarts-type 

B+q=-~(,B,,a 2 + /~2b2 + fl33c 2 + f l ,2abcosy  + fl,3accosfl + 
flz3bccosa). 

X y z B~q(/~ 2) 
C(I) 0,0802 (3) 0,6557 (3) 0,9500 (1) 3,32 (6) 
C(2) 0,0856 (3) 0,5460 (3) 0,8670 (1) 2,90 (5) 
C(3) 0,2667 (3) 0,5023 (3) 0,8655 (1) 3,09 (5) 
C(3a) 0,3640 (3) 0,6349 (3) 0,9364 (1) 2,90 (5) 
C(4) 0,5370 (3) 0,6744 (3) 0,9571 (1) 3,31 (6) 
C(5) 0,5964 (3) 0,7935 (4) 1,0287 (2) 3,87 (6) 
C(6) 0,4882 (4) 0,8688 (4) 1,0798 (2) 4,05 (7) 
C(7) 0,3160 (3) 0,8314 (4) 1,0595 (2) 3,86 (6) 
C(7a) 0,2554 (3) 0,7143 (3) 0,9869 (1) 3,09 (5) 
0(8) -0,0465 (2) 0,6907 (3) 0,9791 (1) 4,72 (5) 
0(9) -0,0300 (2) 0,3616 (2) 0,8378 (1) 3,77 (4) 
O(10) 0,3141 (2) 0,3770 (3) 0,8158 (!) 4,04 (4) 
N(11) 0,0488 (3) 0,9649 (3) 0,7985 (1) 4,34 (6) 
C(12) 0,0422 (3) 0,8802 (3) 0,8523 (1) 3,46 (6) 
C(13) 0,0713 (3) 0,6871 (3) 0,8245 (1) 3,01 (5) 
C(13a) 0,0965 (3) 0,6520 (3) 0,7486 (2) 3,53 (6) 
C(14) 0,1256 (4) 0,4858 (4) 0,6904 (2) 4,49 (7) 
C(15) 0,1396 (4) 0,5067 (5) 0,6223 (2) 5,68 (9) 
C(16) 0,1296 (5) 0,6850 (5) 0,6089 (2) 6,71 (9) 
C(17) 0,0992 (5) 0,8472 (5) 0,6648 (2) 5,84 (8) 
C(17a) 0,0813 (4) 0,8302 (4) 0,7343 (2) 4,17 (7) 
C1(18) 0,1727 (2) 0,3007 (2) 0,54842 (5) 8,89 (3) 
C(19) 0,5867 (6) 0,7901 (6) 0,7301 (3) 8,4 (1) 
C(20) 0,6167 (5) 0,6654 (6) 0,6541 (2) 7,7 (1) 
O(21) 0,6277 (3) 0,4703 (4) 0,6536 (1) 6,73 (7) 
C(22) 0,6614 (6) 0,3410 (7) 0,5848 (2) 8,9 (1) 
C(23) 0,6700 (8) 0,1409 (8) 0,5898 (3) 12,8 (2) 
0(24) 0,6639 (3) 0,3740 (4) 0,7822 (1) 6,31 (6) 

N1 
C' 

18 ~ C23 

o~024 

Fig. 1. Vue en perspective des mol6cules contenues dans l'unit6 
asym6trique, num6ros attribu6s ~t leurs atomes et lettres utilis6es 
pour d6signer les cycles. 

positions calcul6es. Affinement sur F, programme 
matrice compl&e. Facteurs de diffusion des Inter- 
national Tables for X-ray Crystallography (1974). 
Param6tres affin6s: coordonn6es de tous les atomes 
l'exception de celles des atomes d'hydrog6ne de la 

Tableau 2. Principales distances interatomiques (/~), 
angles des liaisons et ~carts-type 

C(1)--C(2) 1,535 (3.) N(I 1)----C(17a) 1,362 (3) 
C(I)----C(7a) 1,481 (3) C(12)---C(13) 1,375 (3) 
C(1)---O(8) 1,214 (3) C(13)----C(13a) 1,424 (4) 
C(2)---C(3) 1,544 (3) C(13a)--C(14) 1,404 (3) 
C(2)---O(9) 1,416 (2) C(13a)---C(17a) 1,414 (4) 
C(2)--C(13) 1,505 (4) C(14)--C(15) 1,370 (5) 
C(3}--C(3a) 1,476 (3) C(l 5)---C(16) 1,396 (6) 
C(3)--O(10) 1,205 (3) C(15)--C1(18) 1,750 (3) 
C(3a)--C(4) 1,391 (3) C(16)--C(17) 1,366 (4) 
C(3a)--C(7a) 1,386 (3) C(17)--C(17a) 1,390 (5) 
C(4)--C(5) 1,372 (3) C(19)--C(20) 1,497 (6) 
C(5)--C(6) 1,383 (4) C(20)---O(21) 1,412 (5) 
C(6)--C(7) 1,384 (4) O(21)--C(22) 1,412 (5) 
C(7)--C(7a) 1,384 (3) C(22)--C(23) 1,480 (8) 
N(I I)--C(12) 1,356 (4) O(24)...O(10) 2,935 (3)* 
0(9)-.-O(24 i) 2,666 (3)* 0(24)...0(21 ) 2,782 (4)* 
N(I 1)--.O(9 ii) 2,877 (3)* 

C(2)--C(1)--C(7a) 108,! (2) C(12)--N(1 l)--C(17a) 109,5 (2) 
C(2)--C(1)---O(8) 125,2 (2) N(1 l)---H(11)...O(9 i~) 175 (3)* 
C(7a)---C(I)--O(8) 126,7 (2) N(l 1)---C(12)---C(13) 109,9 (2) 
C(1)---C(2)---C(3) 102,0 (2) C(2)--C(13)---C(12) 126,8 (2) 
C(1)---C(2)--O(9) 113,8 (2) C(2)--C(13)---C(13a) 126,8 (2) 
C(i)---C(2)--C(13) 109,9 (2) C(12)--C(13)--C(13a) 106,3 (3) 
C(3)--C(2)--O(9) 108,8 (2) C(13)--C(13a)--C(14) 134,2 (3) 
C(3)--C(2)--C(13) 107,8 (2) C(13)---C(13a)--C(17a) 106,8 (2) 
O(9)---C(2)--C(13) 113,8 (2) C(14)--C(laa)--C(17a) 118,9 (3) 
C(2)--C(3)---C(3a) 107,3 (2) C(13a)--C(14)--C(15) 117,7 (3) 
C(2)---C(3)--C(10) 124,9 (2) C(14)----C(15}--C(16) 123,2 (3) 
C(3a)--C(3)--O(10) 127,8 (2) C(14)--C(15)--C1(18) 118,6 (3) 
C(3)--C(3a)--C(4) 129,2 (2) C(16)--C(15)--C1(18) 118,2 (3) 
C(3}--C(3a)--C(7a) 110,0 (2) C(15)--C(16)--C(17) 119,8 (3) 
C(4}--C(3a)----C(7a) 120,7 (2) C(16)----C(17)--C(17a) 118,5 (3) 
C(3a)----C(4)--C(5) 118,0 (2) N(11)---C(17a)---C(13a) 107,4 (3) 
C(4)---C(5)---C(6) 121,5 (2) N(11)----C(17a)---C(17) 130,7 (3) 
C(5)--C(6)---C(7) 120,7 (2) C(13a)--C(17a)---C(17) 121,8 (2) 
C(6)----C(7}--C(7a) 118,1 (2) C(19)--C(20)--O(21) 109,1 (4) 
C(1)--C(7a)--C(3a) 109,6 (2) C(20)----O(21)--C(22) 114,0 (3) 
C(l }--C(7a)--C(7) 129,5 (2) 0(21)----C(22)--C(23) 109,9 (4) 
C(3a)--C(7a)--C(7) 120,9 (2) O(24)----H'(24)-..O(10) 159 (4)* 
O(9)---H(9)...O(24 i) 166 (2)* O(24)---H(24)-'-O(21 ) 161 (3)* 

Code de sym&rie: (i) - 1 + x,  y ,  z; (ii) x,  1 + y,  z. 

* Liaison hydrog6ne. 

mol6cule d'oxyde de di&hyle (agitation thermique 
tr6s 6lev6e), flu de C1, O, N et C. B(H)= B~q de 
l'atome porteur = 1 A 2. R = 0,044, wR = 0,052, w = 
1/o2(F), S = 1,72, (A/o')max = 0,07, lAp[max = 
0,18 e A -3. Programmes de calcul du syst6me SDP 
(Frenz, 1982). Angles des plans moyens: BEST- 
PLANE PROGRAM (Ito & Sugawara, 1983). Angles 
de torsion: ORFFE (Busing, Martin & Levy, 1964). 
Fig. 1 et 2: ORTEPII (Johnson, 1976). 

Les coordonn6es atomiques et les facteurs de tem- 
p6rature isotropes 6quivalents sont rassembl6s dans 
le Tableau 1, les principales distances interatomiques 
et les angles des liaisons dans le Tableau 2.* La Fig. 1 

* Les listes des facteurs de structure observes et calculus, des 
coefficients d'agitation thermique anisotrope, des param6tres des 
atomes d'hydrog6ne, des angles de torsion, des distances des 
atomes aux plans moyens et des distances interatomiques inter- 
mol6culaires on 6t6 d6pos6es aux archives de la British Library 
Document Supply Centre (Supplementary Publication No. SUP 
51867:21 pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant fi: The 
Executive Secretary, International Union of Crystallography, 5 
Abbey Square, Chester CH1 2HU, Angleterre. 
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Fig. 2. Dessin de la structure vue selon [010]. Seuls sont repr6- 
sent6s les atoms d'hydro#ne qui participent ~i des liaisons 
hydro#ne. La liaison N(1 l)--H(11)...O(9 ii) n'apparalt pas sur 
la figure. 

indique les num6ros attribu6s aux atomes de l'unit6 
asym6trique et les lettres utilis6es pour d6signer les 
cycles. La Fig. 2 repr6sente la structure vue selon 
[0101. 

Litt6rature associ~e. Structure de l'acide (indolyl-3)- 
acktique (Chandrasekhar & Raghunathan, 1982). 
Structure cristalline et mol6culaire de l'(hydroxy-4 
benzyl) pindolol (Weber & Petcher, 1977). Ester 
m6thylique de l'acide a-(indolyl-3)-3 nitro-2 acryl- 
ique (Andrianov, Struchkov & Babievsky, 1982). 
Ethyl-2 ph6nyl-2 indanedione-l,3 (Bravic, Gaultier & 
Hauw, 1974). Indanedione-l,3 (Bravic, Bechtel, 
Gaultier & Hauw, 1976). Etude par diffraction 

neutronique du nitro-2 indanedione-l,3 dihydrate 
(Selenius & Lundgren, 1980). Structure de deux 
acyl-2 indanediones-l,3 (Korp, Bernal & Lemke, 
1980). 
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Abstract. C12H1403S , M r = 238"31, monoclinic, 
P 2 J n ,  a = 6.629 (2), b = 17.233 (~!,, c = 10.494 (3)A, 
/3=92.45(3) ° , V =1197.7(9) Z = 4 ,  Dx= 
1-321 Mg m -3,  A(Mo Kt0 = 0-71073 A, /z = 

0108-2701/89/091446-03503.00 

0.21 ram-1, F(000) = 504, T = 298 K, R -- 0"043 for 
1595 observed reflections. The S atom is tetrahedral 
with a dihedral angle between planes C--S- -C and 
O--S- -O of 89.1 (1) °. The S---C(sp 2) and S---C(sp 3) 
© 1989 International Union of Crystallography 


