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Abstract. [PdCL(CsHsN),], M, = 335.51, monoclinic,
C2lc,a=8.774(1), b= 15474 (2), c=8.635(1) A, B
=90.56 (1)°, ¥ =11723(3) A%, Z=4, D, = 1.87 (3),
D,=190Mgm™3, A(Mo Ka)=0.7107A, u=
1.991 mm~?, F(000) =656, T=295(1) K, final R=
0.033 for 1086 independent observed reflections. The
title compound exhibits twofold internal geometry:
the Pd atom, and the N(1), C(3), N(2) and C(6)
atoms of two independent pyridine molecules lie on
the binary axis. The complex consists of discrete
molecules with Pd showing the usual square-planar
coordination with two Cl atoms at 2.297 (1) A, and
two N atoms of the pyridine molecules at 2.024 (6) A
(av.). The Pd atoms are spaced at intervals of
5.835(1) A. The two pyridine molecules, defined by
the P1 mean plane [atoms N(1), C(1), C(2) and C(3)]
and the P2 mean plane [atoms N(2), C(4), C(5) and
C(6)], make a dihedral angle of 160.0 (5)°. These
mean planes make dihedral angles with the P3 mean
plane [defined by the atoms N(1), N(2), Pd and Cl] of
131.9 (3) and 68.1 (3)°, respectively.

Partie expérimentale. Les cristaux du composé cité en
titre été obtenus lors d’un essai de synthése d’un
complexe du Pd" avec le ténonitrozole en présence
de pyridine. Masse volumique par flottaison. Cristal
parallélépipédique: 0,22 x 0,30 x 0,38 mm. Diffrac-
tométre Enraf-Nonius CAD-4. Dimensions de la
maille déterminées sur monocristal avec 25 réflexions
telles que 5 < 6 <22°. 0,024 < (sinf)/A < 0,703 A",

0108-2701/93/010084-02506.00

Balayage 6/26 d’amplitude s = (0,8 + 0,35tg#)°. — 12
<=h<s12, 0=<k<2l, 0=<l/<12. Réflexions de
controle de l'intensité: 463 et 332. Variation des
intensités de contréle <1%. 1713 réflexions indépen-
dantes mesurées, 627 indépendantes inobservées [ <
30(I)]. Rin=0,023. Résolution de la structure:
méthodes directes a 'aide de MULTAN11/82 (Main,
Fiske, Hull, Lessinger, Germain, Declercq &
Woolfson, 1982). Affinement basé sur les F a I'aide
du programme CRYSTALS (Watkin, Carruthers &
Betteridge, 1988). Coordonnées des H: série de
Fourier des AF. Facteurs de diffusion des Inter-
national Tables for X-ray Crystallography (1974,
Tome IV). Paramétres affinés: x, y, z de tous les .
atomes; U; de Pd, Cl, N et C; U, général
initialement affecté aux atomes H. Corrections d’ab-
sorption (valeurs maxima et minima: 1,046 et 0,95) a
l’aide du programme DIFABS (Walker & Stuart,

Fig. 1. Vue en perspective de la molécule et numérotation des
atomes.
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Tableau 1. Coordonnées atomiques relatives, facteurs
de température équivalent (A?) et écarts-type

Uy, = 1(trace U).

X y z U
Pd 0,0000 0,12684 (4) 0,2500 0,0383
Cl 0,2614 (1) 0,1290 (2) 0,2668 (2) 0,0569
N(1) 0,0000 -0,0040 (4) 0,2500 0,0417
N(Q2) 0,0000 0,2575 (4) 0,2500 0,0455
() 00942 (6)  —0,0489 (4) 0,1559 (6) 0,0456
C(2) 0,0969 (6) -0,1379 (4) 0,1547 (6) 0,0501
C@3) 0,0000 -0,1813 (5) 0,2500 0,0485
C@é) 0,0565 (7) 0,3011 (4) 0,1299 (6) 0,0492
C(5) 0,0570 (7) 0,3908 (4) 0,1278 (7) 0,0570
C(6) 0,0000 0,4352 (6) 0,2500 0,0581

1983). R =10,033, wR = 0,033 (w = 1); S = 2,6; valeur
maximum du 4/ = 0,1; aucun résidu significatif sur
la série de Fourier des différences. Angles entre les
plans moyens: BP7C (Ito & Sugawara, 1983).

Fig. 1: programme ORTEPII (Johnson, 1976).
Ordinateur MicroVAX II. Les coordonnées
atomiques relatives sont rassemblées dans le Tableau
1, les distances interatomiques et les angles des
liaisons dans le Tableau 2.* La Fig. 1 indique la
numérotation utilisée pour désigner les atomes dans
le complexe.

Littérature associée. Synthése du trans-dichlorobis-
(pyridine)palladium(II) (Krauss & Brodkor, 1927).
Formation du trans-dichlorobis(pyridine)palla-
dium(II) par isomérisation thermique du cis
(Kukushkin & Vlasova, 1983). Structures des cis- et

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d’agitation
thermique anisotrope, des paramétres des atomes d’hydrogéne, des
distances C—H, des distances de van der Waals et des équations
des différents plans moyens, et une vue stéréoscopique du contenu
de la maille one été déposées au dépot d'archives de la British
Library Document Supply Centre (Supplementary Publication
No. SUP 55396: 11 pp.). On peut en obtenir des copies en
s'adressant a: The Technical Editor, International Union of
Crystallography, 5 Abbey Square, Chester CH1 2HU, Angleterre.
[Référence de CIF: DU1002]
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Tableau 2. Distances (A) et angles (°)

Pd—Cl 2,297 (1) Pd—N(1) 2,024 (6)
Pd—N(2) 2,023 (6) N(1)—C(1) 1,356 (6)
N@2)—C(4) 1,336 (6) C(1)—C(2) 1,377 (8)
C(2—C(3) 1,336 (7) C(4)—C(5) 1,388 (8)
C(5)—C(6) 1,359 (8)

Cl—Pd—Ct 178,3 (1) N(1)—Pd—Cl 90,83 (7)
N(2)—Pd—Cl 89,17 (7) C(1)—N(1)—Pd 120,8 (3)
C()y—N()—C(1) 1183 (7) C(4)—N(2)—Pd 120,3 (3)
C@)—N@)—C@) 1194 (7) CR)—C(1)—N(1) 121,9 (6)
C(3)—C—C(1) 118,4 (6) C(2—C(3)—C(2) 121,1 (8)
C(5—C(4)—N(2) 121,1 (6) C(6—C(5—C(4) 119,6 (6)
C(5)—C(6)—C(5) 119,3 (8)

Code de symétrie: (i) —x, y, 1 — 2.

trans-dichlorobis(pyridine)platine(II) (Colamarino &
Orioli, 1975). Synthése et structure cristalline du
trans-dichloro(diméthyl sulfoxyde)(ténonitrozole)pla-
tine(II) (Viossat, Nguyen-Huy, Lancelot & Robba,
1991).
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Abstract.
trithiacyclononane-S$,S’,S”")rhodium

(Carbonyl)(triphenylphosphine-P)(1,4,7-
hexafluoro-
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phosphate, [Rh(C¢H28;)(CisH,sP)CO)IPF,, M, =
718.45, orthorhombic, Pnma, a=12.4367(8), b=
12.7190 (6), ¢ = 18.0229 (8) A, ¥ =28509 A°, Z=4,
D,=1674Mgm™3, A(Mo Ka)=0.71073 A, p=
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