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Abstract. CI7H18N4S , Mr = 310"4, monoclinic, P21/n , 
a=9 .171(3 ) ,  b=9 .426(3) ,  c=18 .476 (5 )A ,  /3= 
92.20 (3) °, v = 1595-9 (1) A 3, z = 4, Dx = 
1 .292Mgm -3, m.p. 416-417K, A ( M o K ~ ) =  
0-7107/~, / z = 0 - 1 6 4 m m - l ,  F(000)=660, T =  
294(1)K,  R = 0 . 0 6 7  for 2314 independent reflec- 
tions. The thiazepine ring is in a boat conformation 
while the piperazine ring is in the normal chair 
conformation. The dihedral angle between the two 
aromatic rings is 110-5 (1) °. The distances between 
the N(methyl) atom and the centres of the two 
aromatic rings are 6.056 (4) and 7.726 (4)A, respec- 
tively. There are no hydrogen bonds. 

Partie exptrimentale. Cristal du compost (1) incolore 
0,4 x 0,4 x 0,2 mm obtenu par cristallisation dans un 
mtlange mtthanol(50% en volume)-ac&one. Dif- 
fractomttre Siemens. 

• CHa 

9 ' 
/ 

N=C 
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Tableau 1. Coordonn#es atomiques relatives (x 10 4) 

et facteurs de tempdrature ~quivalents avec les dcarts- 
type 

O6q = (87T2/3) S" i ~jUij  ai*aj*a i.aj. 

x y z &q(A 2) 
el  12322 (4) 2637 (4) 9267 (2) 4,40 (10) 
C2 12191 (4) 3356 (4) 8618 (2) 4,57 (11) 
C3 11439 (4) 2749 (4) 8033 (2) 4,23 (10) 
C4 10836 (4) 1399 (3) 8099 (2) 3,22 (8) 
$5 9859 (1) 636 (1) 7350 (1) 4,21 (2) 
C6 8136 (4) 542 (3) 7752 (2) 3,31 (8) 
C7 6935 (4) 1228 (4) 7433 (2) 4,47 (10) 
C8 5603 (4) 1090 (4) 7734 (2) 5,03 (12) 
N9 5368 (3) 307 (4) 8324 (2) 4,92 (9) 
CI0 6536 (4) -346  (4) 8621 (2) 4,12 (10) 
CII 7955 (4) -261 (3) 8378 (2) 3,13 (8) 
NI2 9001 (3) - 1129 (3) 8716 (1) 3,16 (7) 
C13 10350 (4) -793 (3) 8845 (2) 2,88 (8) 
C14 10997 (3) 649 (3) 8748 (2) 2,86 (7) 
C15 11728 (4) 1301 (4) 9336 (2) 3,58 (9) 
N16 11235 (3) - 1764 (3) 9193 (2) 3,36 (7) 
C17 10631 (4) -3100 (4) 9436 (2) 3,90 (9) 
C18 11439 (4) -3552 (4) 10125 (2) 3,94 (9) 
NI9 12992 (3) -3716 (3) 10017 (2) 3,81 (8) 
C20 13584 (4) -2368 (4) 9774 (2) 4,33 (10) 
C21 12807 (4) - 1865 (4) 9083 (2) 3,76 (9) 
C22 13740 (5) -4195 (5) 10686 (2) 5,22 (12) 

Tableau 2. Distances (A) et angles des liaisons (°) avec 
les ~carts-type 

C2---C 1 1,379 (5) 
C15---C1 1,380 (5) 
C3---C2 1,383 (5) 
C4---C3 1,395 (5) 
$5--C4 1,772 (3) 
C14--C4 1,395 (4) 
C6--$5 1,773 (3) 
C7---C6 1,388 (5) 
CI 1---C6 1,398 (4) 
C8---C7 1,368 (6) 
N9---C8 !,340 (5) 
CI0--N9 1,335 (4) 
CI I----C10 1,396 (5) 

CI 5--C1---C2 120,5 
C3---C2---C ! 120,0 
C4--C3--C2 119,7 
$5--C4--C3 119,5 
C 14--C4---C3 120,6 
C14---C4--$5 119,9 
C6---$5---C4 97,2 
C7---C6---$5 120,3 
Ci 1--C6--$5 120,6 
CI 1---C6----C7 119,1 
C8---C7---C6 I 19,3 
N9--C8--C7 123,8 
C 10--N9--C8 I 15,9 
CI I---C 10---N9 125,8 
C 10---C 11---C6 116,1 
NI2--CI 1---C6 126,1 
NI2--C1 l---C10 117,2 
C13--N12--C11 125,4 

NI2--CI 1 1,391 (4) 
C13--N12 1,291 (4) 
C 14---C 13 1,496 (4) 
N16---C13 1,366 (4) 
CI 5--C14 1,397 (4) 
C17--N16 1,455 (4) 
C2 I--N 16 1,466 (4) 
C18---C17 1,509 (4) 
N 19--C ! 8 1,454 (4) 
C20---N 19 i,460 (4) 
C22--N 19 1,461 (4) 
C21---C20 1,514 (5) 

(3) C14--CI3--N12 125,6 (3) 
(3) NI6---CI 3--N12 118,1 (3) 
(3) N16---C13--C14 !15,7 (3) 
(3) C13--C14---C4 122,3 (3) 
(3) Cl 5--C14---C4 118,5 (3) 
(2) CI 5---C14----C13 119,1 (3) 
(i) C14---C15---C1 120,6 (3) 
(3) C17--N16--C13 119,9 (3) 
(3) C21--N16---C13 123,2 (3) 
(3) C21--N16---C17 112,0 (3) 
(3) C18---C17--N 16 109,0 (3) 
(4) N19--C18--C17 111,4 (3) 
(3) C20--N19--C18 109,1 (3) 
(3) C22--N19--C18 110,4 (3) 
(3) C22--N19--C20 11 !,1 (3) 
(3) C21---C20---N19 111,3 (3) 
(3) C20--C21--N 16 109,8 (3) 
(3) 

Param&res de la maille d6termin6s ~i partir de 25 
r6flexions telles que 10,0 ___ 0 ___ 15,0 °. Balayage to, 3,0 
___20___55,0 °, - l l___h_<l l ,  0___k<12, 0___l<_18. 
R6flexions de contr61e de l'intensit& 5705---Fo(313) 
<_ 6085, 3415 --- Fo(040) -< 3609. 4599 r6flexions 
mesur6es, 3449 r6flexions uniques (Rint = 0 ,02) .  Cor- 
rections de Lorentz, de polarisation, de d6croissance 

et d'absorption par m6thode semi-empirique (North, 
Phillips & Mathews, 1968). Facteurs de transmission 
minimum et maximum: 0,88 et 0,92. Structure 
d&ermin6e par m&hode directe avec MULTAN88 
(Debaerdemaeker, Germain, Main, Tate & Woolf- 
son, 1988). Affinement des param6tres de position et 
des facteurs de temp6rature anisotrope des atomes C, 
N et S, bas6 sur les F (matrice enti6re) avec 
SHELX76 (Sheldrick, 1976). Facteurs de diffusion 
sont ceux de SHELX. Les H plac6s suivant une 
g6om6trie standard. Facteur de temp6rature B global 
affin~ pour les H = 5,6 (2)A 2, sauf ceux du m&hyl 
dont le B global affin6 = 6,8 (6) A 2. Facteur R final 
= 0,067 pour 2314 r6flexions observ6es [I> 2,5tr(/)]. 
wR=0,062 off w =  1/(tr2F+O,OOO2F2). A/tr des 
param6tres finals ___ 0,08. Limites des Ap dans la carte 
de Fourier-diff6rence finale: -0 ,32  et 0,27 e A -3. 
Les param6tres atomiques sont donn6s dans le 
Tableau 1.* La liste des distances et des angles des 

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope, des coordonn~es des atomes H et des 
param&res des plans moyens ont 6t6 d6pos6es au d6p6t d'archives 
de la British Library Document Supply Centre (Supplementary 
Publication No.  S U P  5 3 9 3 8 : 1 5  pp.). On peut en obtenir des 
copies en s'adressant 5.: The Technical Editor, International Union 
of Crystal lography,  5 Abbey  Square, Chester CH1 2 H U ,  England. 

c ~ 5 Jc I c ~  

Fig. 1. Vue en perspective de la mol6cule et numerotation des 
atomes. 

# 

Fig. 2. Vue st6r6oscopique de la structure suivant Ox. 
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liaisons se trouve dans le Tableau 2. La Fig. 1 
montre une vue en perspective du compos6 avec la 
numrrotation atomique. La Fig. 2 reprrsente la 
structure cristalline. 

Litt6rature associ6e. La structure du (m&hyl-4 pip&- 
azinyl- 1)- 10 pyrido[4,3-b][1,4]benzothiazrpine a 6t6 
rralisre dans le cadre de notre 6tude sur les rrcep- 
teurs ~ dopamine. Voir par exemple la structure du 
(m&hyl-1 piprrazinyl-4)-5 pyrido[2,3-b][1,5]benzo- 
thiazrpine (Sbit, Dupont, Dideberg, Lirgeois & 
Delarge, 1988), la structure de la clothiapine (Sbit, 
Dupont, Dideberg, Lirgeois & Delarge, 1987) et la 
structure du malrate de m&hyl-1 (pyrido[2,3-f][1,5]- 
benzoxazrpinyl-5) 1H ÷ -piprrazinium (Dupont, 
Dideberg, Lirgeois & Delarge, 1987). Des analogues 
h&rrocycliques originaux sont en voie d'exprrimen- 
tation. 

Les auteurs remercient M. M. Vermeire pour l'as- 
sistance technique et le FNRS pour le crrdit allou6 
au programme de recherche dont ce travail constitue 
une partie. 
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Structure of 6-Oxo-l,6-dihydro-3,4'-bipyridine-5-carbonitrile Hydrogen Bromide 
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Abstract. 5-Cyano-6-oxo- 1,6-dihydro-3,4'-bipyri- 
dinium bromide, CIlHsN30+.Br - ,  Mr=278-11,  tri- 
clinic, Pi ,  a = 7.827 (2), b = 9.796 (2), c = 
15-548 (4) A, a =  76.53 (2), f l=75 .40(2) ,  3 '= 
74.36 (2) °, V = 1093.4 (4) A 3, Z = 4, Dx = 
1.689 Mg m "3, A(Mo Ktr) = 0.71073 A, /z = 
3-70 m m -  1, F(000) = 552, T = 293 K, R = 0-084 for 
3989 observed reflections. The bipyridinium ions are 
planar, the C(2)---C(1)----C(1')---C(2') torsion angles 
being -3 .3  (10) and 2.2 (11) ° for molecules (1) and 
(2), respectively. The symmetry-independent bipyri- 
dinium ions are assembled in separate chains by 
hydrogen-bonding Br bridges [respective distances: 
Br(1)...N(3) 3-227 (6); Br(1)...N(4') 3.374 (6); 
Br(2)...N(3*) 3.263 (5); Br(2)...N(4'*) 3.540 (7) A] 
and by forming N...O hydrogen bonds between 
pyridinium NH groups and keto O atoms, the 
N(4').-.O(4) and N(4'*)--.O(4') distances being 
2-835 (7) and 2.706 (7)A, respectively. These chains 
are connected by the series of stacking interactions 
with an average C...C distance of 3.5 A. 

t Permanent address: Institute of Chemistry, N. Copemicus 
University, Gagarina 7, 87-100 Torufi, Poland. 

Experimental. Samples were obtained from Sterling- 
Winthrop. Crystals from the H20/EtOH/HBr solu- 
tion; cell parameters determined from 25 reflections 
21.99 < 20 < 29.58°; Syntex P3 diffractomethr, Nb 
filter, Mo Ka radiation, A = 0-71073 A; at-20 scan; 
5044 independent reflections 4 < 20 < 55 ° (0 < h < 
10, - 11 < k < 11, - 19 < l < 19) measured for a 0.38 
x 0.35 x 0.10 mm rectangular crystal; six standards 

measured every 138 reflections revealed no significant 
intensity variation, no absorption or extinction cor- 
rections; 3989 observed reflections [ I>  3tr(1)]; direct 
methods used MULTAN78 (Main, Hull, Lessinger, 
Germain, Declercq & Woolfson, 1978) and NQEST 
(De Titta, Edmonds, Langs & Hauptman, 1975), 
Y.w(IFol-[F~[) 2 minimized with full-matrix least 
squares, w = 1/o-2(F). H-atom positions from geom- 
etry, two H atoms from pyridinium ions missing in 
the structure, only non-H atom parameters refined 
(anisotropically). Final [A/trl <0"01, Apm~x=2"61 
and Aprni n = -- 1"65 e A -3, R = 0.084, wR = 0-078 
and S = 3-676. The large R value is a result of the 
crystal thickness and the absorption effects of Br- .  
Atomic scattering factors from International Tables 
for X-ray Crystallography (1974, Vol. IV). Final 
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