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Abstract. C,sH,5sNO;S,, M, = 3635, monoclinic, P2,
a=9-803(5), b=10-50(1), ¢=10090(3)A, B=
116-38 (3)°, V=930 (2) A3, zZ=2, D.=
1297 Mg m ™3, A(Mo Ka) =0-7107 A, w=
0-295 mm™!, F(000) =388, T=294 (1) K, R = 0-042
for 1380 independent observed reflections. As
expected, the dimethyldithiocarbamoyl group is
approximately planar. In this group, the shortest
C—S and C—N distances, 1-658 (5) and 1-321 (6) A
respectively, indicate the presence of a delocalized
orbital. One of the two five-membered rings (4 ring)
has an envelope form and the other (C ring) a
half-chair form. The pyranosyl ring has a skew-boat
conformation. The cohesion of the structure is due to
van der Waals interactions.

Partie expérimentale. Cristal approximativement
parallélépipédique: 0,24 x 0,32 % 0,40 mm. Diffrac-
tométre Enraf-Nonius CAD-4. Dimensions de la
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maille déterminées sur monocristal avec 25 réflexions
telles que 7,08<6<13,01°. 0,039 <(sinf)/A <
0,639 A~!. Balayage 6/26 d’amplitude s(°) = 0,80 +
0,35tgh. O0<h=<12, O=<k=<13, -—-12=]=<Il.
Reéflexions de contréle de I'intensité: 304, 122 et 412.
Variations non significatives de I au cours des
mesures. o(l)/I moyen (controle): 0,0068. 2144
réflexions indépendantes mesurées, 764 inobservées
[I<20()). Meéthodes  directes, programme
MULTANI11/82 (Main, Fiske, Hull, Lessinger, Ger-
main, Declercq & Woolfson, 1982) et série de Fou-
rier des AF. Affinement basé sur les F, programme a
matrice compléte. Facteurs de diffusion des Interna-
tional ‘Tables for X-ray Crystallography (1974, Tome
IV, pp. 99, 149). Paramétres affinés: coordonnées de
tous les atomes et 8; de S, O, N et C. B(H) = B;, de
l'atome lié 8 H+1 A% R=0,042, wR=0,040, w=
/o’ (F), S=119, (4/0)max=005  |4p|max=
0,21 (5) e A3, Le pic résiduel le plus élevé se trouve
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Tableau 1. Coordonnées atomiques relatives, facteurs
de température isotropes équivalents et écarts-type

Biq = 4/3(B1a* + Bb* + B3¢ + Byabcosy
+ B saccosB + Biysbecosa).

x y z Bi(AY
<) 0,7679 (4) 0,750* 1,0184 (5) 36 (1)
C(2) 0,8041 (4) 0,8684 (5) 1,1147 (4) 3,2(1)
C(3) 0,9597 (4) 0,9273 (5) 1,1561 (4) 3,02 (9)
C(4) 1,0079 (4) 0,9269 (5) 1,0315 (4) 2,98 (9)
c(s) 0.9037 (4) 0.8487 (4) 0,9000 (4) 2,70 9)
O(6) 0,8626 (3) 0,7334 (3) 0,9487 (3) 3,32(7)
o7 0,6151 (3) 0,7675 (4) 09127 (4) 4,72 (9)
0(8) 0.6933 (3) 0,9592 (3) 1,0238 (3) 3.66 (7)
C(9) 0,5599 (4) 0.8886 (6) 0.9353 (5) 44 (1)
C(10) 0.4628 (5) 0.8672 (7) 1.0159 (6) 6.0 (2)
c(1) 0.4769 (5) 0.9560 (7) 0,7888 (6) 6.0 (2)
0(12) 1,0698 (3) 0.8506 (4) 1.2689 (3) 419 8)
0(13) 11557 (3) 0.8702 (4) 1.0975 (3) 415 (8)
C(14) 1,2072 (4) 0,8601 (5) 1,2513 (4) 3.8(1)
C(15) 1,2949 (6) 0,7382 (6) 1,3044 (6) 6,1 (2)
c(l6) 12965 (5) 0.976! (6) 1,3283 (6) 50 (1)
c17) 0.9790 (4) 0.8042 (5) 0.8037 (4) 32(1)
S(18) 1,0318 (1) 0,9325(2) 0,7196 (1) 3,38(2)
c(19) 0.8622 (4) 0.9635 (5) 0,5555 (4) 34 (1)
$(20) 0,7080 (1) 0.8731 (2) 0,5013 (2) 5,14 (3)
N(21) 0,8739 (4) 1,0632 (4) 0,4814 (4) 4,1 (1)
Cc22) 1,0130 (7) 1,1365 (6) 0,5274 (5) 57 (1)
C(23) 0.7436 (7) 1,1099 (6) 0.3513 (6) 6.0 2)

* Coordonnée choisie arbitrairement.

au voisinage de C(23). Programme de calcul du
systéeme SDP (B. A. Frenz & Associates, Inc., 1982).
Fig. 1 et 2: ORTEPII (Johnson, 1976). Angles de
torsion: ORFFE (Busing, Martin & Levy, 1964).
Ordinateur DEC PDP11/44,

La configuration adoptée pour la molécule du
composé étudié est celle qui a été établie pour le
groupement correspondant dans le cis-dichloro[N,N-
diéthyldithiocarbamoyl-6 ~ désoxy-6  dioxoisopro-
pylidéne-1,2:3,4a-D-galactopyrannose]platine(II)
acétone (Julien, Ronco, Lemay, Khodadad &
Rodier, 1991).

Les coordonnées atomiques relatives et les facteurs
de température isotropes équivalents sont rapportés
dans le Tableau 1, les longueurs et les angles des
liaisons dans le Tableau 2.* La Fig. | représente la
molécule et la Fig. 2 la structure vue selon [010]. Les
numéros attribués aux atomes sont indiqués sur la
Fig. 1.

Littérature associée. Longueurs des liaisons dans les
composés organiques (Allen, Kennard, Watson,
Brammer, Orpen & Taylor, 1987). Structure du

* Les listes des facteurs de structure, des coefficients d’agitation
thermique anisotrope, des coordonnées des atomes d’hydrogeéne,
des angles de torsion, des distances des atomes aux plans moyens,
des distances C—H et des distances interatomiques intermolécu-
laires ont été¢ déposte aux archives de la British Library Docu-
ment Supply Centre (Supplementary Publication No. SUP 53797:
16 pp.). On peut en obtenir des copies en s’adressant a: The
Technical Editor, International Union of Crystallography, 5
Abbey Square, Chester CHI 2HU, Angleterre.
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Table 2. Longueurs (A), angles des liaisons (°) et
écarts-type

C(1)—C(2) 1,520 (5) C(9)—C(10) 1,519 (8)
C(1)—0(6) 1,403 (6) CO—C(11) 1,510 (7)
C(1—O0(7) 1412 (4) 0(12)—C(14) 1,438 (6)
C(2—C(3) 1,523 (6) 0(13)—C(14) 1,407 (5)
C(2—0(@®) 1,430 (5) C(14—C(15) 1,501 (8)
C(3)—C4) 1,528 (7) C(14)—C(16) 1,500 (7)
C3—0(12) 1,421 (5) C(17—S(18) 1,788 (5)
C@—C(5) 1,508 (5) S(18)—C(19) 1,779 (3)
C(4)—0(13) 1,428 (5) C(19)—S(20) 1,658 (5)
C(5)—0(6) 1,430 (6) C(19—N(21) 1,321 (6)
C(5—C(17) 1,531 (7) NED—C(22) 1,451 (7)
O(7)—C(©) 1,439 (7) N@21)—C(23) 1,451 (6)
O(8—C(9) 1,421 (5)

C(2)—C(1)—0(6) 113,8 (3) O(N—CO)—C(11)  109,7 (4)
C()—C(1—0(7) 104,1 (3) O(8)—C(9—C(10)  111,2 (4)
O(6)—C(1)—O(7) 110,7 (4) O(8)—C(9)—C(11)  108,3 (5)
C(1y—C(2—C(3) 115,4 (4) C(10—C(9)—C(1)  113,6 (4)
C(1)—C(2)—0(8) 103,9 (3) C(3y—0(12)—C(14) 1064 (3)
C(3)—C(2—0(8) 106,7 (4) C(4y—0(13)—C(14)  109,8 (3)
C(2—C(3)—C(4) 1143 (3) 0(12)—C(14—0(13) 104,2 (3)
C)—C(3)—0(12)  107,5 @) 0(12)—C(14)—C(15) 108, (5)
C4)—C(3)—0(12)  104,7 (4) 0(12)—C(14)—C(16) 110,8 (4)
C(3)—C(4)—C(5) 112,9 (4) O(13)—C(14)—C(15)  109.0 (4)
CR—C4)—0(13) 1038 (3) O(13)—C(14)—C(16) 1105 (4)
C(5—C(4)—O(13)  109,5 (4) C(15)—C(14)—C(16) 1134 (3)
C(4—C(5)—0(6) 110,0 (3) C5—C(1N—S(18)  113,2(3)
CE—CG)—Can 1133 (3) C1T)—S(18)—C(19) 1034 (2)
0(6)—C(5)—C(17) 1044 (4) S(18)—C(19)—S(20)  122,7 (3)
C(1)—0(6)—C(5) 114,7 3) S(18)—C(19—N(21) 113,0 (3)
C(1)—0(71)—C(9) 110,0 (3) S(20)—C(19)—N@21) 124,2 (3)
C(2)—0(8)—C(9) 106,2 (4) C(19—NQ1)—C(22) 123,1 (3)
O(7)—C(9)—O(8) 104,8 (3) C(19—N@21)—C(23) 121,2 (4)
O(7)—CO)—C(1®)  108,9 (5) CQ2—N@D—C23) 115,7(5)

Fig. 1. Dessin de la molécule vue en perspective et numéros
attribués a ses atomes.

dichloro-6,6 désoxy-6 di-O-isopropylidéne-1,2:3.4-
(C-5-S)-C-méthylene-5,6 a-p-galactopyrannose (Aub-
ry, Protas, Duchaussoy, Di Cesaree & Gross,
1981).



Fig. 2. Dessin de la structure vue selon [010].
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Structure of Benzyl 6-Methacryloylaminopenicillanate 1-Oxide

By MITSURU TASHIRO* AND YASUSHI SAOTOME?
Yokohama Laboratory, MD Research Co. Ltd, 760 Morooka, Kohoku, Yokohama 222, Japan

(Received 6 September 1990; accepted 14 November 1990)

Abstract. C19H22N2058 M 390- 5 monoclinic P21,
a=10-392 (2), b—18373 ), c—10622(1)A B=
103-73 (1)°, =19702(5) A3, Z=4, D,=
1-32 Mg m—3, A(Cu Ka) = 1-54178 A, w=
1-701 mm™~!, F000) =824, T=296K, R—0:0411
for 2254 observed reflections. The asymmetric unit
contains two crystallographically independent
molecules. The structure is stabilized by an intra-
molecular hydrogen bond between the amide N—H
and the sulfoxide S—O [H(444)--0(84)=2-14,
H(44B)O(8B) = 2:19 A]. The geometry of the two
independent molecules is identical except for small
differences of bond lengths and angles. The distances
and angles of the penicillin rings agree well with
those observed in other penicillin sulfoxide
molecules.

Experimental. Transparent needle from toluene/
hexane, m.p. 409 K, dimensions 0-13 x 0-16 X
0-25mm, Rigaku AFCSR diffractometer, lattice
parameters determined from 25 reflections (53:31 <

* To whom correspondence should be addressed.

T Present address: Department of Biochemistry and Molecular
Biophysics, Columbia University College of Physicians and
Surgeons, New York, New York 10032, USA.
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Fig. 1. A perspective view of the two molecules in the asymmetric
unit.
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