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Abstract .  CTHTCI2NO , o r thorhombic ,  Pbca, a = 
8.064 (2), b = 11.060 (3), c = 18.318 (4),&, V =  1634 
/~3, Z = 8, D x --- 1.56 g cm -3. The structure was solved 
by direct methods  and refined by least squares.  Final 
R = 0.06.  The crys ta l  is racemic.  
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Fig. I. Num+rotation des atomes. 

Tableau 1. Conditions expdrimentales 

Instrument: diffractom+tre ~ quatre cercles Picker 
Source: Cu Kt~; ~ = 1,5418/k; filtre Ni 
Balayage .~-20: +_ 1.5 ° en 20; 20 ...... = 100 ° 
Nombre de r+flexions ind+pendantes mesur6es: 1016 
Nombre de r~flexions observ+es: 483 
Crit~re de rejet: / < 2.50(/) 
Le cristal se d+grade rapidement au cours du temps. 

Tableau 2. Coordonndes atomiques (x 104) 

.'(" ) '  Z 

CI(I) 9483 (2) 9834 (1) 2134 (I) 
C1(2) 8539 (2) 7712 (1) 2947 (1) 
C(3) 8587 (6) 8429 (5) 2112 (2) 
C(4) 7943 (7) 7925 (5) 1528 (2) 
N(5) 8000 (5) 8444 (3) 826 (2) 
C(6) 7018 (7) 9565 (5) 715 (3) 
C(7) 6416 (7) 8365 (4) 408 (3) 
C(8) 6714 (7) 8433 (5) - 409 (2) 
0(9) 8404 (4) 8544 (3) - 627 (2) 
C(10) 7396 (8) 9636 (5) -598 (3) 
C(I I) 7629 (8) 10379 (5) 81 (2) 

Introduction. La d&erminat ion  de structure dont  nous 
pr+sentons les r~sultats a prouv~ que le produit  
d 'addi t ion du dichloroni t roso&hyl~ne au cyclo- 
pentadi~ne (Viehe et al., 1977) est bien un syst+me 
tr icyclique ~poxy-~pimine (Fig. I). 

Les condi t ions exp~rimentales d 'observat ion du 
spectre de diffraction sont rassembl~es au Tableau 1. 
La s tructure a ~t6 r~solue par  applicat ion de la chaine 
de p rogrammes  du syst~me M U L T A N  74 (Main,  
Woolfson,  Lessinger,  Germa in  & Declercq,  1 9 7 4 ) e t  
affin+e par  moindres  carr+s anisotropiques,  dans  
l ' approximat ion  des blocs d iagonaux (Ahmed,  Hall,  
Pippy & Huber ,  1966). La  valeur finale de R e s t  de 0,06 
pour l 'ensemble des r+flexions observ~es. Les coordon-  
n+es a tomiques  finales sont mentionn~es au Tableau 2.* 

* Les listes des facteurs de structure et des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope ont &+ d~posees au d~p6t d'archives de la 
British Library Lending Division (Supplementary Publication No. 
SUP 32822:6 pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant a: 
The Executive Secretary, International Union of Crystallography, 
13 White Friars, Chester CHI INZ, Angleterre. 

Tableau 3. Distances interatomiques (A) 

c1(1)-c(3) 1,715 (6) c(6)-c(11) 1,549 (7) 
c1(2)-c(3) 1,723 (5) c(7)-c(8)  1,517 (7) 
c(3)-c(4)  1,313 (7) c(8)-o(9)  1,426 (6) 
C(4)-N(5) 1,408 (6) C(8)-C(10) 1,481 (8) 
N(5)-C(6) !,485 (7) O(9)-C(10) 1,457 (7) 
N(5)-C(7) 1,492 (7) C(10)-C(i 1) 1,503 (7) 
C(6)-C(7) 1,521 (7) 

Tableau  4. Angles de valence (o) 

C1(1)-C(3)-C1(2) 113,9 (3) 
C1(1)-C(3)-C(4) 124,8 (4) 
C1(2)-C(3)-C(4) 121,3 (4) 
C(3)---C(4)- N(5) 123,9 (5) 
C(4)-N(5)-C(6) 116,6 (4) 
C(4)-N(5)-C(7) 114,6 (4) 
C(6)-N(5)-C(7) 61,4 (3) 
N(5)-C(6)--C(7) 59,5 (3) 
N(5)-C(6)-C(11) 114,7 (4) 
C(7)-C(6)-C(!1) 109,4 (4) 
N(5)-C(7)-C(6) 59,0 (3) 

N(5)-C(7)-C(8) 111,6 (4) 
C(6)-C(7)-C(8) 105,7 (4) 
C (7)-C(8)-O(9) 115,6 (4) 
C(7)-C(8)-C(10) 109,5 (4) 
O(9)-C(8)-C(10) 60,1 (3) 
C(8)-O(9)- C(10) 61,8 (3) 
C(8)-C(10)-O(9) 58,1 (3) 
C(8)-C(10)-C(II) l lO,1 (5) 
O(9)-C(10)-C(I 1) 114,4 (4) 
C(6)-C(1 l)-C(10) 105,2 (4) 
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Fig. 2. Vue st6r6oscopique de la maille. 

Discussion. Les Tableaux 3 et 4 donnent les distances 
interatomiques et les angles de valence. Toutes les 
distances sont normales. En particulier, les d is tances-  
et les angles - observ+es dans les deux cycles 
triangulaires concordent assez bien avec celles 
mesur+es de mani~re beaucoup plus pr+cise par 
spectroscopie de microondes sur les molecules d'oxyde 
d'~thyl+ne et d'6thyl~neimine en phase gazeuse: C - C  = 
1,472 et C - O  = 1,436/i, (Cunningham, Boyd, Myers, 
Gwinn & LeVan, 1951); C - C  = 1,480 et C - N  = 
1,488 A (Turner, Flora & Kendrick, 1955). 

Le cycle pentagonal est plan: aucun de ses atomes ne 
s'~carte de plus de 0,01 /i, du plan moyen. Ce dernier 
forme avec les plans des deux cycles triangulaires, des 
di+dres +gaux valant 72,5 °. La position mutuelle des 
deux cycles/l trois pi+ces est syn et leurs plans forment 
entre eux un di~dre de 49,2 °. Les angles de torsion 
C I ( I ) - C  (3 ) -C  (4)-N(5)  (4,3 ° ) et C1(2)-C (3) -  
C(4) -N(5)  (2,5 °) indiquent que le substituant &hyl~ni- 
que est presque plan. Le di+dre entre son plan moyen et 
le plan du cycle azot+ vaut 60,0 °. 

Si on admet les valeurs de Pauling pour les rayons de 
van der Waals (O 1,40; N 1,50; CI 1,80/i,), il apparait 
que l'interaction N . . . O  /l l'int+rieur d'une m~me 
mol+cule est l+g+rement inf+rieure g. la somme de ces 
rayons (2,68 au lieu de 2,90 /~) et qu'il existe entre 

molecules voisines une interaction entre chlore et 
oxyg~ne (2,96 au lieu de 3,20 ,~). Les mol+cules ne 
poss~dent aucune sym~trie propre: elles sont chirales. 
Etant donn+ la sym&rie du groupe spatial, les deux 
6nantiom~res coexistent: le cristal est un rac~mique. 

Une vue st6r+oscopique de la maille est reprbsent6e 
sur la Fig. 2. 
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