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The scattering curves for neutral atoms from 
International Tables for X-ray Crystallography (1974) 
were used. All the calculations were performed using 
the NRC system of programs for the PDP8-E 
computer (Larson & Gabe, 1978). 

D|scussion. The two halves of the molecule (Fig. 1) are 
related by a twofold axis along y. The distances and 
angles are shown on Fig. 2. 

The distances in the molecule are quite regular but 
some angles in the benzene ring are notably different 
from 120 °, especially C(2 ) -C(3 ) -C(4 )  with a value of 
124.7 (3) and C(1 ) -C(2 ) -C(3 )  with 116.9 (3) °. The 
Br atom is displaced 0.22/k out of the plane of the 
benzene ring. The ring itself is reasonably planar, atoms 
C(1) to C(6) being respectively 0.021, -0 .018 ,  0.001, 
0.013, - 0 . 0 1 0  and - 0 . 0 0 7 / k  (or = 0.003 ,/~ for all 
distances) out of their least-squares plane. The angle 
between the planes of the rings is 92.7 (6) ° . The 
C( 1)-N(  1)-N( I ' ) - C ( 1 ' )  torsion angle is 176.9 (6) °. 

A comprehensive study of the molecular geometries 
of the hindered azobenzenes will be reported separately. 

We thank Professor H. Rau of the Universit~it 
Hohenheim, Germany, for supplying the crystals. 
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Fig. 2. Distances (A) and angles (o) in the molecule. The e.s.d. 
on the C(6)-Br distance is 0.003 A while it is 0.006 A on the 
other distances shown, and 0.3 ° on the angles shown. The C - H  
bond lengths range from 0.86 (3) to 1.10 (4) A. 
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Abstract. CIsH23N304S, triclinic, P i ,  Z = 2, a = 
11.173(2), b = 9.082(2), c = l l . 2 9 5 ( 2 ) / k , a =  
90 .5 (1 ) , f l  = 130.9(1), 7 =  100.1 (1)°; De= 1.34, 
D m = 1.34 Mg m -3. The structure was solved by direct 
methods and refined by a full-matrix least-squares 
procedure to a final R value of 0.077 for 1622 observed 
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reflexions using Cu Ka radiation. The molecule of 
sulpiride is in extended configuration. A partial dis- 
order was observed around the amide function. Hydro- 
gen bonds occur between the H atoms of the sulfamoyl 
group and the amide function and the pyrrolidinyl 
group of two different molecules. 
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Introduction. Le sulpiride de formule d+velopp+e 

est utilis+ depuis une dizaine d'ann+es en th+rapeutique 
humaine pour ses propri+t+s neuroleptique, anh+mati- 
que et antiulc+reuse. Ce compos+ est le premier terme 
d'une s+rie poss~dant des activit+s pharmacologiques 
voisines et pour laquelle les m~canismes d'action n'ont 
pas encore +t+ totalement +lucid+s. 

Pour ce compos+, des d~terminations diverses 
(spectrometrie UV, IR, RMN, masse, constantes 
d'ionisation) ont +t+ effectu+es (Topart, Hanocq, Van 
Damme & Molle, 1976; Van Damme, Hanocq, Topart 
& Molle, 1976; Hanocq, Van Damme & Molle, 1979). 

Des ~chantillons monocristallins exploitables pour 
l'+tude de la structure cristalline ont pu ~tre obtenus par 
+vaporation tr+s lente d'une solution aqueuse satur~e 
prepar+e fi partir du produit commercial. 

L'+tude photographique montre que le r+seau est 
triclinique. Les param+tres de la maille r+pertori+s sont 
ceux obtenus lors de la mesure des intensites sur le 
diffractom+tre automatique Philips PW 1100 du 
Centre Commun de Mesures de l'Universit6 de Lille I 
(radiation utilis~e Cu Kit s+lectionn+e fi l'aide d'un 
monochromateur en graphite). Parmi les 2357 r+flex- 
ions explor+es dans un quart d'espace r+ciproque, 1646 
ayant une intensit+ I > 3a(I)  ont ~t+ corrig~es du 
facteur de Lorentz et de polarisation puis utilis+es pour 
la d+termination structurale. 

La structure a 6t6 resolue par les m~thodes directes fi 
l'aide du programme M U L T A N  (Germain, Main & 
Woolfson, 1970). La consid+ration des r~sultats de la 
statistique de Wilson montre nettement l'existence d'une 
distribution centrique. A partir des 200 r+flexions 
poss+dant les facteurs de structure normalis~s les plus 
+lev+s et de 1000 relations de phase, la probabilit~ 
minimale des relations £'~ +tant fix+e fi 0,97, la solution 
poss+dant comme figures de m+rite: ABSFOM = 
1,1198;PSIZERO = 0,2533 × 103;COMBFORM = 
2,3712 rbv+le 23 atomes. L'affinement de leurs coor- 
donn~es atomiques fi l'aide d'un programme de moin- 
dres carr+s utilisant la matrice enti+re conduit dans le 
groupe d'espace P[ fi un facteur R = 0,21; les atomes 
~tant affect+s de coefficients d'agitation thermique 
isotrope. Les facteurs de diffusion utilis+s sont ceux de 
Cromer & Waber (1965). La dispersion anomale a ~t+ 
prise en compte pour l'atome de soufre fi l'aide des 
donn+es de Cromer & Liberman (1970). L'intro- 
duction des coefficients d'agitation thermique aniso- 
trope et la correction de rextinction secondaire abais- 
sent le facteur r+siduel R fi 0,13 mais les coefficients 

d'agitation thermique des atomes d'azote N(2) et de 
carbone C(9) de l'enchainement N H - C H  2 ont des 
valeurs anormalement ~levees (respectivement Beq = 
12,6 et 12,4 A2), alors que les coefficients des autres 
atomes de la molecule sont voisins de 5/k:. 

L'affinement de deux molecules independantes dans le 
groupe P1 ne permet pas d'ambliorer les r~sultats. Une 
serie difference montre alors la presence de deux pics 
positifs, d'intensit~ non negligeable, au voisinage des 
atomes anormalement agit~s. La consideration des 
distances interatomiques exclut la possibilit~ de les 
attribuer fi des atomes d'hydrog~ne mais milite plut6t 
en faveur d'un desordre mol~culaire partiel. L'affine- 
ment des valeurs des taux d'occupation des quatre 
atomes susceptibles d'etre concern~s par ce ph~nom~ne 
de d~sordre confirme cette hypoth~se: celle des atomes 
N(2) et C(9) s'~tablissant respectivement fi 0,73 (5) et 
0,74 (3) et celles de N'(2) et C'(9) fi 0,41 (I0) et 
0,43 (3). Ces taux sont fixes fi 0,7 pour les atomes N(2) 
et C(9) et 0,3 pour les atomes N'(2) et C'(9) dans la 
suite de la determination. 

A partir de nouvelles s~ries differences, il est possible 
de localiser les atomes d'hydrog~ne de la molecule 
hormis ceux reli~s aux atomes N(2), C(9) et C(10), sans 
doute en raison du desordre qui affecte cette partie de 
l'enchainement moleculaire. Les coefficients d'agitation 
thermique isotrope des atomes d'hydrog~ne ont ~t~ fixes 
fi 5/k 2. L'affinement de l'ensemble des positions 
atomiques et des coefficients d'agitation thermique 
anisotrope conduit fi un facteur R 6gal fi 0,09 (R = 
0,077 en rejetant 24 reflexions situees sur des trainees 
de diffusion). 

Discussion. L'ensemble des coordonn~es atomiques est 
r~pertori+ dans le Tableau 1. Les Tableaux 2 et 3 
rassemblent les distances et les angles les plus sig- 
nificatifs entre les atomes rep+res sur la Fig. 1.* 

* Les listes des facteurs de structure et des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope ont ete depos~es au dep6t d'archives de la 
British Library Lending Division (Supplementary Publication No. 
SUP 35860:13 pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant ~: 
The Executive Secretary, International Union of Crystallography, 5 
Abbey Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 

I | , 1C I51  

Ht2~. :4,  ~ H t 2 C I S I  

N ~ ~ tt, h.14~ ~ ](.',141 141 )C I ¢'~ 

o,.~, ( ) c,+,  ~ '~ '  

Ct~ 

(1111 Ill('41 (121 Ill lh21 fill( i21 121 

i I ( ' l )  ( i ii h , 

Fig. l. Configuration spatiale d'une molecule de sulpiride. 
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Tableau 1. Param~tres atomiques (x 104) 
coefficients d'agitation thermique B 

et 

x y z Be, a (A 2) 

S 4044 (2) 2917 (2) 1501 (2) 4,7 (2) 
O(1) 5256 (5) 4168 (5) 1817 (6) 6,1 (7) 
0(2) 4508 (6) 1537 (5) 2097 (6) 6,7 (8) 
0(3) -1294 (6) 1228 (6) -5459 (6) 6,5 (7) 
0(4) -1379 (6) -1167 (6) -2416 (6) 7,0 (8) 
N(I) 3337 (7) 3489 (6) 2170 (7) 5,3 (7) 
N(2) -2500(11) -1220(11) -4917(11) 6,0(9) 
N(3) -6885 (6) -3381 (6) -7421 (6) 4,9 (8) 
C(1) -1441 (10) 2189 (10) -6537 (10) 7,3 (12) 
C(2) -19  (9) 1656 (7) -3873 (9) 4,9 (8) 
C(3) 1304 (9) 2867 (7) -3190 (9) 5,2 (8) 
C(4) 2539 (8) 3268 (7) -1591 (8) 4,7 (8) 
C(5) 2479 (8) 2438 (6) -569 (8) 4,4 (8) 
C (6) 1158 (8) 1208 (7) - 1264 (8) 4,4 (7) 
C(7) -82  (8) 814 (7) -2848 (8) 4,5 (7) 
C(8) -1432 (9) -555 (9) -3393 (10) 6,4 (12) 
C(9) -3871 (12) -2545 (12) -5543 (13) 6,4 (10) 
C(10) -5431 (9) -2240 (10) -6870 (9) 6,7 (10) 
C(l 1) -5690 (10) -2165 (9) -8365 (10) 6,3 (10) 
C(12) -7485 (10) -2545 (9) -9697 (9) 6,7 (10) 
C(13) -8204 (9) -2912 (10) -8931 (9) 6,3 (9) 
C(14) -7119 (9) -3414 (10) -6296 (9) 6,4 (10) 
C(15) -8582(11) -4602(10) -6831 (11) 7,4(11) 
N'(2) -3137 (24) -329 (23) -5009 (23) 4,8 (7) 
C'(9) -4816 (29) -1159 (23) -5680 (30) 5,3 (9) 

S-O(1) 
S-O(2) 
S-N(1) 
s-c(5)  

O(3)-C(2) 
O(3)-C(1) 
C(2)-C(3) 
C(3)-C(4) 
C(4)-C(5) 
C(5)-C(6) 
C(2)-C(7) 
C(6)-C(7) 
C(7)-C(8) 

Tableau 2. Distances interatomiques (A) 

1,439 (6) C(8)-O(4) 
1,442 (5) C(8)-N(2) 
1,544 ( 1 0 )  C(8)-N'(2) 
1,752 (6) C(9)-N(2) 

C(9)-C(10) 
1,356 (8) C'(9)-N'(2) 
1,442 ( 1 3 )  C'(9)-C(10) 
1,382 (10) 
1,358 (9) C(10)-N(3) 
1,416 ( 1 3 )  C(10)-C(11) 
1,389 (9) C(12)-C(13) 
1,426 ( 1 4 )  C(11)-C(12) 
1,347 (8) N(3)-C(14) 
1,521 ( 1 1 )  N(3)-C(13) 

C(14)-C(15) 

1,211 (14) 
1,338 (12) 
1,609 (18) 
1,488 (15) 
1,454 (12) 
1,514 (38) 
1,331 (29) 

1,474 (11) 
1,519 (17) 
1,525 (19) 
1,483 (10) 
1,455 (15) 
1,484 (9) 
1,509 (14) 

Tableau 3. Angles interatomiques (o) 

N(1)-S-O(I) 
N(1)-S-O(2) 
N(I)-S-C(5) 
C(5)-S-O(1) 
C(5)-S-O(2) 
C(4)-C(3)-C(2) 
S-C(5)-C(4) 
S-C(5)-C(6) 
C(4)-C(5)-C(6) 
O(3)-C(2)-C(3) 
O(3)-C(2)-C(7) 
C(3)-C(2)-C(7) 
C(2)-O(3)-C(1) 
C(3)-C(4)-C(5) 
C(5)-C(6)-C(7) 
C(6)-C(7)-C(2) 
C(2)-C(7)-C(8) 
C(6)-C(7)-C(8) 

107,6 ( 1 0 )  N(2)-C(8)-O(4) 120 (2) 
107,7 (9) N(2)-C(8)-C(7) 119 (1) 
108,2 (9) C(7)-C(8)-O(4) 120 (2) 
107,0 (6) C(8)-N(2)-C(9) 122 (2) 
I07,0 (6) C(8)-N'(2)-C'(9) 126 (4) 
122 (1) C(10)-N(3)-C(14) 114 (2) 
121(1) C(10)-N(3)-C(13) 102(1) 
121(1) C(14)-N(3)-C(13) 113(1) 
118 (1) N(3)-C(10)-C(9) 115 (1) 
125 (1) N(3)-C(10)-C(II) 103 (1) 
117(1) C(9)-C(10)-C(ll) 114 (2) 
118 (2) N(3)-C(14)-C(15) 114 (2) 
120 (1) N(2)-C(9)-C(10) 111 (1) 
120 (2) N'(2)-C'(9)-C(10) 108 (3) 
123 (1) C(13)-C(12)-C(11) 105 (1) 
119 (2) N(3)-C(13)-C(12) 104(1) 
125 (2) C(10)-C(I1)-C(12) 105(1) 
116(1) 

Fig. 2. Representation de l'encha~nement mol~culaire (code de 
sym&rie du Tableau 4). 

Tableau 4. Liaisons hydrogOne 

N(1)-N(3) ~ 2,955 (9)/~ N(3)i~-N(I)-O(4) l 114,8 (5) ° 
N(I)-O(4) ~ 2,915 (10) N(3)~-H(1N1)-N(I) 176 (40) 

O(4)~-H(2N I) -N(I)  162 (31) 

Code de sym&rie: (i) .~,f,,_~; (ii) 1 + x, 1 + y, 1 + z; (iii) 1 - x, 1 - y, 
1 - z .  

Les valeurs observ6es sont en accord avec celles 
habituellement rencontr6es. Seules les distances entre 
les atomes appartenant au domaine affect~ de d~sordre 
[C(9)N(2)C'(9)N'(2)]  doivent sans doute ~tre exa- 
min6es avec circonspection. Le dbdoublement de ces 
positions ne para~t pas avoir d'effet significatif sur le 
reste des atomes de la molecule, ce qui, a priori, peut 
paraRre surprenant, mais cette distorsion est sans doute 
prise en compte lors de l'~valuation des composantes 
des ellipso'ides d'agitation thermique. 

La Fig. 1 qui constitue une vue de l 'arrangement 
spatial de la mol6cule montre que cette derni~re se 
pr6sente en configuration 6tendue. Les hydrog~nes mis 
en ~vidence ont bt6 placbs fi leur position th~orique. 
L'ensemble des atomes du cycle benz~nique et des 
atomes C(8), 0 (3 )  et S forme un cycle plan. L'~quation 
de ce dernier ( -0 ,78973x  + 0,61321y + 0,01742z + 
0,84358 = 0) montre qu'il s'~tend aux atomes d'oxy- 
g~ne O(1) du groupement sulfamoyl (distance fi ce plan 
0,04 A) et 0 (4 )  de la fonction amide (distance fi ce plan 
0,05 A). L'~quation du plan moyen des atomes du cycle 
pyrrolidinique ( -0 ,32249x  + 0,86665y + 0,35082z + 
3,15723 = 0) met en 6vidence la disposition sensible- 
ment parall61e de ces deux ensembles. 

Deux types de liaison hydrog~ne (Tableau 4) 
contribuent fi assurer la cohesion de l 'encha]nement 
cristallin (Fig. 2). EUes s'effectuent par l'interm6diaire 
des atomes d'hydrog~ne H(1N1) et H(2N1) li6s fi 
l 'atome d'oxyg~ne 0 (4)  de la fonction amide d'une 
molecule de sulpiride se d~duisant de la pr6c~dente par 
le centre de symbtrie, la seconde met en cause l 'atome 
d'azote N(3) du cycle pyrrolidinique d'une molecule 
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translat~e d'une unit6 param&rique suivant les trois 
axes de la maille cristalline. I1 n'existe pas d'autres 
distances courtes entre molecules, les contacts atomi- 
ques 6tant du type van der Waals. 

Des ~tudes sont en cours actuellement sur d'autres 
compos6s d'activit~ th6rapeutique comparable. Elles 
devraient permettre de proposer une description des 
caract~ristiques communes li6es b, la st6r6ochimie du 
r~cepteur. 

Nous tenons fi exprimer notre gratitude aux 
Laboratoires Delagrange qui ont mis a notre dis- 
position les 6chantillons de sulpiride n~cessaires a cette 
btude. 
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8-Hydroxy-8-methoxy- 19-methoxyearbonyl-( 13 ~ 17)-pentanorlabd-9(l 1)-eno- 
8,12-1aetone 

BY A. VALENTINA RIVERA AND GEORGE M. SHELDRICK* 

University Chemical Laboratory, Lensfield Road, Cambridge CB2 1EW, England 

(Received 14 November 1980; accepted 16 December 1980) 

Abstract. C17H2405, M r = 308.37, orthorhombic, 
P212121, a = 23.364(8) ,  b = 9.569(3) ,  c = 
7.380 (2) A, U = 1649.9 A 3, z = 4, D x = 1.241 Mg 
m -3, g(Cu Ka) = 0.71 mm -1. R = 0.056 for 1082 
unique diffractometer data. The two fused C 6 rings 
adopt chair conformations, with axial methoxy and 
acetyl groups. 

Introduction. The title compound (I) was prepared by 
Jennings-White (1978) as a potential intermediate in 
the synthesis of podolide (II; Kupchan, Baxter, Ziegler, 
Smith & Bryan, 1975), an antileukaemic norditerpene 
dilactone, from podocarpic acid (III). 
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Intensities of 1123 reflexions (5 _< 20 _< 140 °) were 
measured for a crystal 0.16 x 0.13 x 0.13 mm (grown 
in pentane) with a Philips PW1100 diffractometer and 
graphite-monochromated Cu Ka radiation. Equivalents 
were merged to give 1082 unique data with IF1 > 
3a(F)  which were employed for structure deter- 
mination and refinement. No corrections were applied 
for absorption. Cell dimensions were obtained by least 
squares from the diffractometer angles of 25 strong 
reflexions. The structure was solved by multisolution 
tangent refinement after separate renormalization of the 
parity groups h + k = 2n and h + k = 2n + 1. Since a 
relatively small number of data could be measured, 
only O and other peripheral atoms were refined 
anisotropically. H atoms were refined according to a 
riding model with idealized geometry [ C - H  1.08 A; 
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