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The isotropic extinction parameter X = 4-48 x 10~°
(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-1,3-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.
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CsHoN>O5S,

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. C17H10C1N03.C4H100.H20, M,. = 403‘9,
triclinic, P1, a=8080(2), b=7167(2), c=
19-174 8) A, a=109-00 (4), B=93-07(3), y=
99-05 (3)°, V=1030 ) A}, Z=2, D.=
1-:302 Mg m ™3, A(Cu Ka) = 1-5418 A, n=
191 mm™"', 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-1,3-indanedione has antiinflam-
matory properties. The present structure was solved

0108-2701/89/091444-03$03.00

in order to compare its molecular geometry with
those of 2-azaarylindane-1,2-diones which have simi-
lar activity.

Partie expérimentale. Préparation par condensation
du chloro-5 indole sur la dihydroxy-2,2 indanedione-
1,3 en milieu hétérogéne eau-oxyde de diéthyle.
Cristaux jaunes fondant a 461 K. Cristal lamellaire:
0,34 x 0,37 x 0,04 mm. Dimensions de la maille
déterminées avec 25 réflexions telles que 12,92 < 8 <
32,39°. Diffractométre Enraf-Nonius CAD-4. 0,023
<(sinf)/A=<0,550A"!. -8<h<8;0<k<7;, —21
<7< 19. Réflexions de contrdle de I'intensité: 046,
025 et 035. Diminution de I au cours des mesures:
1,8%. o(I)/I moyen (contréle): 0,0020. 2862 réfiex-
ions indépendantes mesurées, 765 réflexions inobser-
vées [I<20(I)]. Méthodes directes, programme
MULTANI11/82 (Main, Fiske, Hull, Lessinger, Ger-
main, Declercq & Woolfson, 1982). H liés a O(9),
C(19) et C(23): série de Fourier des AF. Autres H:

© 1989 International Union of Crystallography
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Tableau 1. Coordonnées atomiques relatives, facteurs
de température isotrope équivalents et écarts-type

B =3Bn@ + Punb® + Buc® + Puabcosy + Piaccosf +

Basbccosa).

X y z Béq(Az)
C() 0,0802 (3) 0,6557 (3) 0,9500 (1) 3,32 (6)
Q) 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) 0,674 (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)
(6/)] 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)
o(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 (1) 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)
CI(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)
0O(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)

C23

Fig. 1. Vue en perspective des molécules contenues dans ['unité
asymétrique, numéros attribués a leurs atomes et lettres utilisées
pour désigner les cycles.

positions calculées. Affinement sur F, programme a
matrice compléte. Facteurs de diffusion des Inter-
national Tables for X-ray Crystallography (1974).
Paramétres affinés: coordonnées de tous les atomes a
I’exception de celles des atomes d’hydrogéne de la
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Tableau 2. Principales distances interatomiques (A),
angles des liaisons et écarts-type

a(1)—C(2) 1,535 (3) N(ID—C(17a) 1,362 (3)
C(1)—C(7a) 1,481 (3) C(12)—C(13) 1,375 (3)
C(1)y—0(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)—0(9) 1,416 (2) C(13a—C(17a) 1,414 (4)
C(2y—C(13) 1,505 (4) C(14y—C(15) 1,370 (5)
C(3—C(3a) 1,476 (3) C(15)—C(16) 1,396 (6)
C(3y—0(10) 1,205 (3) C(15y—CI(18) 1,750 (3)
C(3a)—C(4) 1,391 (3) c(16y—C(17) 1,366 (4)
C(3a)—C(7a) 1,386 (3) CAT—C(172) 1,390 (5)
C4y—C(5) 1,372 (3) C(19)—C(20) 1,497 (6)
C(5—C(6) 1,383 (4) C(20)—0(21) 1,412 (5)
C(6)—C(7) 1,384 (4) 0(21)—C(22) 1,412 (5)
C(7—C(Ta) 1,384 (3) C(22)—C(23) 1,480 (8)
N(11)—C(12) 1,356 (4) 0(24)--0(10) 2,935 3)*
0(9)--0(24)) 2,666 (3)* 0(24)--0(21) 2,782 (4)*
N(11)-0(9) 2,877 (3)*

Cy—C(1)—C(7a)  108,1 (2) C(12)—N(11)—C(172)  109,5 (2)
Cy—C(1)—0(8) 1252 (2) N(ID—H11)--0(9% 175 (3)*
C(7a—C(1)—0@) 1267 (2) N(ID—C(12—C(13)  109,9 (2)
C(1)—C(2y—C(3) 102,0 (2) C)y—C(13)—C(12) 126,8 (2)
C(1)—C(2)—0(9) 1138 (2) C2)y—C(13)—C(13a) 126,38 (2)
C(1)—C(2—C(13) 1099 (2) C(12)—C(13)—C(13a)  106,3 (3)
C(3—C(2)—0(9) 108,8 (2) C(13)—C(132)—C(14) 1342 (3)
C3y—C(2—C(13) 1078 (2) C(13)—C(13a)—C(17a) 106,8 (2)
0(9—CQ2y—C(13) 1138 (2) C(14y—C(13a)—C(17a) 118,9 (3)
C2—C(3)—C(3a) 1073 (2) C(13a)—C(14—C(15)  117,7 3)
C(2)—C(3y—C(10) 1249 2) C(14y—C(15—C(16)  123,2 (3)
C(3a)—C(3)y—0(10) 1278 (2) C(14y—C(15—CI(18)  118,6 (3)
C(3y—C(3a—C(4) 1292 (2) C(16)—C(15—CN(18)  118,2 (3)
C(3)y—C(3a—C(7a) 1100 2) C(15—C(16—C(17)  119,8 (3)
C(d)—C(3ay—C(Ta)  120,7 (2) C(16y—C(1T—C(17a)  118,5 (3)
C(3a)—C(@)—C(5) 1180 (2) N(I1)—C(17a)—C(13a) 107,4 (3)
C(4—C(5—C(6) 121,5 2) N(ID—C(17a)—C(17)  130,7 (3)
C(5)—C(6)—C(7) 120,7 (2) C(13ay—C(17a)—C(17) 121,8 (2)
C6)—C(—C(7a) 118, (2) C(19—C(20—0(21) ~ 109,1 (4)
C(1)—C(7Ta)—C(3a)  109,6 (2) C0—0Q21)—C(22) 1140 (3)
C(1)—C(Ta}—C(7) 1295 (2) OQ21N—C(22)—C(23)  109,9 (4)
C(Ra)y—C(Ta—C(7) 1209 (2) OQ4)—H'(24y-0(10) 159 (4)*
09 —H(9)-0(24) 166 (2)* OQ4)—H(24)y-021) 161 (3)*

Code de symétrie: (i) =1+ x, p, z; (i) x, | +p, z.
* Liaison hydrogéne.

molécule d’oxyde de diéthyle (agitation thermique
trés élevee), B; de Cl, O, N et C. B(H) = B, de
Patome porteur = 1 A2, R=10,044, wR = 0,052, w=
VA(F), S=172, (4/0)max=007, |4plmax=
0,18 ¢ A~3. Programmes de calcul du systéme 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 coordonnées atomiques et les facteurs de tem-
pérature isotropes équivalents sont rassemblés 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 observés et calculés, des
coefficients d’agitation thermique anisotrope, des paramétres des
atomes d’hydrogéne, des angles de torsion, des distances des
atomes aux plans moyens et des distances interatomiques inter-
moléculaires on été déposées 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 a: 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 repré-
sentés les atoms d’hydrogéne qui participent a4 des liaisons
hydrogéne. La liaison N(11)—H(11)---O(9%) n’apparait pas sur
la figure.

indique les numéros attribués aux atomes de I'unité
asymeétrique et les lettres utilisées pour désigner les

cycles. La Fig. 2 représente la structure vue selon
[010].

Littérature associée. Structure de 1’acide (indolyl-3)-
acétique (Chandrasekhar & Raghunathan, 1982).
Structure cristalline et moléculaire de I'(hydroxy-4
benzyl) pindolol (Weber & Petcher, 1977). Ester
méthylique de I'acide a-(indolyl-3)-3 nitro-2 acryl-
ique (Andrianov, Struchkov & Babievsky, 1982).
Ethyl-2 phényl-2 indanedione-1,3 (Bravic, Gaultier &
Hauw, 1974). Indanedione-1,3 (Bravic, Bechtel,
Gaultier & Hauw, 1976). Etude par diffraction

Acta Cryst. (1989). C45, 1446-1448

C,7H,,CINO;.C4H,,0.H,0

neutronique du nitro-2 indanedione-1,3 dihydrate
(Selenius & Lundgren, 1980). Structure de deux
acyl-2 indanediones-1,3 (Korp, Bernal & Lemke,
1980).
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Abstract. C,H;,05;S, M,=238-31, monoclinic,
P2,/n, a= 6629 (2), b=17-233 (3), ¢ =10-494 (3) A,
B=92:45(3)°, V=119779A}, Z=4, D.=
1-321 Mg m >, AMo Ka) = 071073 A, w=

0108-2701/89/091446-03$03.00

0-21 mm ™', 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?*) and S—C(sp*)
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