
S1 

Electronic supplementary information 

 

Self-assembly of supramolecular fullerene ribbons via 

hydrogen-bonding interactions and their impact on 

fullerene electronic interactions and charge carrier 

mobility 

Cheng-Che Chu,† Guillaume Raffy,† Debdas Ray,† André Del Guerzo,† Brice Kauffmann,‡ Guillaume Wantz,§ Lionel Hirsch,§ 

and Dario M. Bassani†,* 

 
1. General methods 

Commercially-available materials were used without further purification unless otherwise noted.  

Spectrophotometric grade solvents were used as received.  THF was maintained at reflux over 

Na/benzophenone and distilled prior to use.  3,5-Di-tert-butylbenzaldehyde was prepared according to 

published procedures. 1  NMR spectra were recorded on a Bruker DPX 300, DPX 400 MHz 

spectrometer and are referenced in ppm with respect to TMS using the residual solvent signal as internal 

reference.  Steady state fluorescence measurements were recorded on a FL3-22 SPEX 

spectrofluorometer.  Mass spectral analyses were done on a VG Autospec Q mass spectrometer. 

2. Synthesis 

5-(3,5-Di-tert-butylbenzyl)pyrimidine-2,4,6(1H,3H,5H)-trione. To a solution of toluene/acetic acid 

(100/300 in mL) containing 3,5-di-tert-butylbenzaldehyde (11.8 g, 54.0 mmol) and barbituric acid (20.8 

g, 162  mmol) was added Pt-C (0.5 g, 5 %). The mixture was stirred for 5 days under H2 atmosphere 

then filtered through celite. The solvent was removed under reduced pressure to a minimum amount, 
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then to the remained slurry was added THF. The mixture was added to 500 mL of rapidly stirred water 

and the precipitate obtained collected by filtration. The collected solid was dried under vacuum to give a 

white powder (15.1 g, 85 %). 1H NMR (300 MHz, CDCl3) δ 8.25 (s, 2H), 7.27 (s, 1H), 6.95 (s, 2H), 

3.69 (t, J = 5.5 Hz, 1H), 3.49 (d, J = 5.5 Hz, 2H), 1.26 (s, 18H); 13C NMR (75MHz, acetone-d6); δ ESI-

ms m/z (%) 353.18 ([M + Na]+, 40). 

5-Azido-5-(3,5-di-tert-butylbenzyl)pyrimidine-2,4,6(1H,3H,5H)-trione.  To a DMF solution (20 mL) 

containing 5-(3,5-di-tert-butylbenzyl)- pyrimidine-2,4,6(1H,3H,5H)-trione (2.0 g, 6.1 mmol) was added 

NBS (1.19 g, 6.6  mmol) dropwise and stirred at rt for 4 h. Sodium azide (786 mg, 12.1 mmol) in DMF 

(4 mL) was then added and stirring continued at 60°C overnight. Water was added and the mixture was 

extracted with ethyl acetate. The organic layer was washed with water and dried. The solvent was 

removed under reduced pressure to afford a pale brown oil. (2.08 g, 92%)1H NMR (300 MHz, CDCl3) δ 

7.30 (d, J = 1.5 Hz, 1H), 6.94 (d, J = 1.5 Hz, 1H), 3.57 (s, 2H), 1.25 (s, 18H); 13C NMR (75MHz, 

CDCl3) 167.5, 151.6, 147.5, 129.4, 124.0, 122.1, 67.1, 43.7, 34.7, 31.2; IR (KBr) 2216 cm-1; ESI-ms 

m/z (%) 394.18 ([M + Na]+, 100), 765.37 ([2M + Na]+, 27). 

Synthesis of 1: A chlorobenzene solution (200 mL) containing C60 (1.223 g, 1.62 mmol) was degassed 

by three freeze-pump-thaw cycles. The solution was brought to reflux and azido di-tert-butylbenzyl 

barbiturate (276 mg, 0.81 mmol) in chlorobenzene (this solution was degassed by three cycles of freeze-

pump-thaw) was added dropwise. After refluxing for 2 days, the solvent was removed under reduced 

pressure. The crude product was dry-loaded onto a silica column and washed with toluene to remove 

C60 prior to eluting with mixture of 5% ethyl acetate in toluene to afford the desired product. The 

solvent was dried under vacuum to afford brown powder product. (0.32 g, yield = 37%) MALDI-ms m/z 

(%) 1063.95 ([M + H]+, 83), 1085.98 ([M + Na]+, 100), 1101.93 ([M + K]+, 30), 1314.08 ([M + 

DCTB]+, 44), 1337.10 ([M + DCTB + Na]+, 20). 

 
 

                                                                                                                                                                                                                   
1  M. J. Plater, S. Aiken, G. Bourhill, Tetrahedron 2002, 58, 2405. 
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Figure S1. Fluorescence lifetime image (FLIM, λex = 385 nm) of vacuum-sublimed crystal of C60 

(image is 40 x 40 µm) and histogram of emission polarization. 
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Figure S2. I/V Characterization of OFET device A prepared using C60. Left: Ids / Vds at different Vgs. 

Right: plot of Ids
1/2 at saturation vs. Vgs.  
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Figure S3. Thermal gravimetric analysis of 1. 

 

 

Figure S4. IR spectra of 1 in KBr and as a film following thermal evaporation. 
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Crystallographic Information File for 1 

 
data_tt  
  
_audit_creation_method            SHELXL-97  
_chemical_name_systematic  
;  
 ?  
;  
_chemical_name_common             ?  
_chemical_melting_point           ?  
_chemical_formula_moiety          ?  
_chemical_formula_sum  
 'C80 H26 Cl3 N3 O3'  
_chemical_formula_weight          1183.39  
  
loop_  
 _atom_type_symbol  
 _atom_type_description  
 _atom_type_scat_dispersion_real  
 _atom_type_scat_dispersion_imag  
 _atom_type_scat_source  
 'C'  'C'   0.0033   0.0016  
 'International Tables Vol C Tables 4.2.6.8 and 6.1.1.4'  
 'H'  'H'   0.0000   0.0000  
 'International Tables Vol C Tables 4.2.6.8 and 6.1.1.4'  
 'N'  'N'   0.0061   0.0033  
 'International Tables Vol C Tables 4.2.6.8 and 6.1.1.4'  
 'O'  'O'   0.0106   0.0060  
 'International Tables Vol C Tables 4.2.6.8 and 6.1.1.4'  
 'Cl'  'Cl'   0.1484   0.1585  
 'International Tables Vol C Tables 4.2.6.8 and 6.1.1.4'  
  
_symmetry_cell_setting            ?  
_symmetry_space_group_name_H-M    ?  
  
loop_  
 _symmetry_equiv_pos_as_xyz  
 'x, y, z'  
 '-x, -y, -z'  
  
_cell_length_a                    9.952(2)  
_cell_length_b                    15.876(3)  
_cell_length_c                    15.877(3)  
_cell_angle_alpha                 77.41(3)  
_cell_angle_beta                  83.69(3)  
_cell_angle_gamma                 88.42(3)  
_cell_volume                      2433.4(8)  
_cell_formula_units_Z             2  
_cell_measurement_temperature     293(2)  
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_cell_measurement_reflns_used     ?  
_cell_measurement_theta_min       ?  
_cell_measurement_theta_max       ?  
  
_exptl_crystal_description        ?  
_exptl_crystal_colour             ?  
_exptl_crystal_size_max           ?  
_exptl_crystal_size_mid           ?  
_exptl_crystal_size_min           ?  
_exptl_crystal_density_meas       ?  
_exptl_crystal_density_diffrn     1.615  
_exptl_crystal_density_method     'not measured'  
_exptl_crystal_F_000              1204  
_exptl_absorpt_coefficient_mu     0.257  
_exptl_absorpt_correction_type    ?  
_exptl_absorpt_correction_T_min   ?  
_exptl_absorpt_correction_T_max   ?  
_exptl_absorpt_process_details    ?  
  
_exptl_special_details  
;  
 ?  
;  
  
_diffrn_ambient_temperature       293(2)  
_diffrn_radiation_wavelength      0.85500  
_diffrn_radiation_type            ?  
_diffrn_radiation_source          'fine-focus sealed tube'  
_diffrn_radiation_monochromator   graphite  
_diffrn_measurement_device_type   ?  
_diffrn_measurement_method        ?  
_diffrn_detector_area_resol_mean  ?  
_diffrn_standards_number          ?  
_diffrn_standards_interval_count  ?  
_diffrn_standards_interval_time   ?  
_diffrn_standards_decay_%         ?  
_diffrn_reflns_number             21128  
_diffrn_reflns_av_R_equivalents   0.0416  
_diffrn_reflns_av_sigmaI/netI     0.0336  
_diffrn_reflns_limit_h_min        -10  
_diffrn_reflns_limit_h_max        10  
_diffrn_reflns_limit_k_min        -16  
_diffrn_reflns_limit_k_max        16  
_diffrn_reflns_limit_l_min        -16  
_diffrn_reflns_limit_l_max        16  
_diffrn_reflns_theta_min          1.59  
_diffrn_reflns_theta_max          26.74  
_reflns_number_total              5465  
_reflns_number_gt                 4504  
_reflns_threshold_expression      >2sigma(I)  
  
_computing_data_collection        ?  
_computing_cell_refinement        ?  
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_computing_data_reduction         ?  
_computing_structure_solution     'SHELXS-97 (Sheldrick, 1990)'  
_computing_structure_refinement   'SHELXL-97 (Sheldrick, 1997)'  
_computing_molecular_graphics     ?  
_computing_publication_material   ?  
  
_refine_special_details  
;  
 Refinement of F^2^ against ALL reflections.  The weighted R-factor 
wR and  
 goodness of fit S are based on F^2^, conventional R-factors R are 
based  
 on F, with F set to zero for negative F^2^. The threshold expression 
of  
 F^2^ > 2sigma(F^2^) is used only for calculating R-factors(gt) etc. 
and is  
 not relevant to the choice of reflections for refinement.  R-factors 
based  
 on F^2^ are statistically about twice as large as those based on F, 
and R-  
 factors based on ALL data will be even larger.  
;  
  
_refine_ls_structure_factor_coef  Fsqd   
_refine_ls_matrix_type            full  
_refine_ls_weighting_scheme       calc   
_refine_ls_weighting_details  
 'calc w=1/[\s^2^(Fo^2^)+(0.2000P)^2^+0.0000P] where 
P=(Fo^2^+2Fc^2^)/3'  
_atom_sites_solution_primary      direct  
_atom_sites_solution_secondary    difmap  
_atom_sites_solution_hydrogens    geom  
_refine_ls_hydrogen_treatment     mixed  
_refine_ls_extinction_method      SHELXL  
_refine_ls_extinction_coef        0.044(9)  
_refine_ls_extinction_expression  
 'Fc^*^=kFc[1+0.001xFc^2^\l^3^/sin(2\q)]^-1/4^'  
_refine_ls_number_reflns          5465  
_refine_ls_number_parameters      803  
_refine_ls_number_restraints      3  
_refine_ls_R_factor_all           0.1250  
_refine_ls_R_factor_gt            0.1122  
_refine_ls_wR_factor_ref          0.3490  
_refine_ls_wR_factor_gt           0.3345  
_refine_ls_goodness_of_fit_ref    1.657  
_refine_ls_restrained_S_all       1.658  
_refine_ls_shift/su_max           0.000  
_refine_ls_shift/su_mean          0.000  
  
loop_  
 _atom_site_label  
 _atom_site_type_symbol  
 _atom_site_fract_x  
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 _atom_site_fract_y  
 _atom_site_fract_z  
 _atom_site_U_iso_or_equiv  
 _atom_site_adp_type  
 _atom_site_occupancy  
 _atom_site_symmetry_multiplicity  
 _atom_site_calc_flag  
 _atom_site_refinement_flags  
 _atom_site_disorder_assembly  
 _atom_site_disorder_group  
Cl2 Cl 0.3559(2) 0.53094(13) 0.17307(16) 0.0649(8) Uani 1 1 d D . .  
Cl3 Cl 0.2170(4) 0.45027(16) 0.0633(2) 0.1136(15) Uani 1 1 d D . .  
O1 O 0.5334(5) 0.4045(3) 0.4595(3) 0.0319(12) Uani 1 1 d . . .  
N3 N 0.3330(5) 0.4632(3) 0.4970(3) 0.0222(13) Uani 1 1 d . . .  
H3 H 0.3741 0.4986 0.5194 0.027 Uiso 1 1 calc R . .  
Cl1 Cl 0.0701(3) 0.52203(17) 0.2004(4) 0.175(3) Uani 1 1 d D . .  
O2 O 0.1403(5) 0.3376(3) 0.3558(3) 0.0416(13) Uani 1 1 d . . .  
C008 C 0.4153(7) 0.2641(4) 0.2998(4) 0.0266(16) Uani 1 1 d . . .  
O3 O 0.1338(4) 0.5161(3) 0.5437(3) 0.0353(13) Uani 1 1 d . . .  
N2 N 0.1339(5) 0.4272(3) 0.4488(3) 0.0281(14) Uani 1 1 d . . .  
H2 H 0.0497 0.4381 0.4434 0.034 Uiso 1 1 calc R . .  
C011 C 0.2868(6) 0.2911(4) 0.6486(4) 0.0244(15) Uani 1 1 d . . .  
H011 H 0.3791 0.3017 0.6425 0.029 Uiso 1 1 calc R . .  
C012 C 0.2106(6) 0.3015(4) 0.7236(4) 0.0230(15) Uani 1 1 d . . .  
C013 C 0.8506(7) -0.0035(4) 0.0802(4) 0.0270(16) Uani 1 1 d . . .  
C014 C 0.1956(7) 0.3675(4) 0.4053(4) 0.0285(16) Uani 1 1 d . . .  
C015 C 0.3171(6) 0.2544(4) 0.5004(4) 0.0238(15) Uani 1 1 d . . .  
H01A H 0.2752 0.2113 0.4771 0.029 Uiso 1 1 calc R . .  
H01B H 0.4052 0.2325 0.5156 0.029 Uiso 1 1 calc R . .  
C016 C 0.3374(6) 0.3383(4) 0.4279(4) 0.0249(15) Uani 1 1 d . . .  
C017 C 0.9776(7) -0.0029(5) 0.2026(4) 0.0362(19) Uani 1 1 d . . .  
C018 C 0.9621(6) 0.0231(4) 0.1110(4) 0.0278(17) Uani 1 1 d . . .  
C019 C 0.3890(6) 0.1716(4) 0.3302(4) 0.0260(16) Uani 1 1 d . . .  
C020 C 0.1955(7) 0.4704(4) 0.4998(4) 0.0256(16) Uani 1 1 d . . .  
C021 C 0.2318(6) 0.2655(3) 0.5823(4) 0.0203(14) Uani 1 1 d . . .  
C022 C 0.4108(7) 0.4047(4) 0.4618(4) 0.0221(15) Uani 1 1 d . . .  
C023 C 0.5764(8) 0.1468(5) 0.4200(4) 0.0406(19) Uani 1 1 d . . .  
C024 C 0.7667(8) -0.0814(4) 0.2269(5) 0.038(2) Uani 1 1 d . . .  
C025 C 0.2793(7) 0.3315(4) 0.7948(4) 0.0275(15) Uani 1 1 d . . .  
C026 C 0.0926(7) 0.2500(3) 0.5908(4) 0.0255(16) Uani 1 1 d . . .  
H026 H 0.0547 0.2336 0.5459 0.031 Uiso 1 1 calc R . .  
C027 C 0.6544(8) 0.3426(4) 0.2707(5) 0.042(2) Uani 1 1 d . . .  
C028 C 0.0095(6) 0.2588(3) 0.6653(4) 0.0225(15) Uani 1 1 d . . .  
C029 C 1.0073(7) 0.1113(4) 0.0791(4) 0.0353(18) Uani 1 1 d . . .  
C030 C 0.4894(9) 0.0273(5) 0.3794(5) 0.053(3) Uani 1 1 d . . .  
C031 C 0.4615(7) 0.1185(5) 0.3886(4) 0.040(2) Uani 1 1 d . . .  
C032 C 0.0723(6) 0.2847(4) 0.7306(4) 0.0245(15) Uani 1 1 d . . .  
H032 H 0.0192 0.2910 0.7809 0.029 Uiso 1 1 calc R . .  
C033 C 0.6192(6) 0.2276(4) 0.3932(4) 0.0268(16) Uani 1 1 d . . .  
C034 C 0.7500(7) -0.0567(4) 0.1384(5) 0.0345(17) Uani 1 1 d . . .  
C035 C 0.6178(7) -0.0317(4) 0.1132(5) 0.0356(18) Uani 1 1 d . . .  
C036 C 0.9393(8) 0.1651(5) 0.0180(5) 0.044(2) Uani 1 1 d . . .  
C037 C -0.1421(6) 0.2443(4) 0.6734(4) 0.0270(15) Uani 1 1 d . . .  
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C038 C 0.3722(8) 0.0570(6) 0.2486(7) 0.056(2) Uani 1 1 d . . .  
C039 C 0.4175(7) 0.2855(4) 0.2055(4) 0.0352(18) Uani 1 1 d . . .  
C040 C 0.3484(7) 0.1392(5) 0.2586(6) 0.043(2) Uani 1 1 d . . .  
C041 C 0.7821(8) 0.0554(5) 0.0171(4) 0.040(2) Uani 1 1 d . . .  
C042 C 0.6344(9) 0.3641(4) 0.1829(5) 0.044(2) Uani 1 1 d . . .  
C043 C 0.5200(8) 0.3373(4) 0.1508(4) 0.042(2) Uani 1 1 d . . .  
C044 C 0.5113(8) -0.0343(4) 0.1780(5) 0.045(2) Uani 1 1 d . . .  
C045 C 0.4184(7) 0.2896(4) 0.8059(4) 0.0358(17) Uani 1 1 d . . .  
H04A H 0.4573 0.3088 0.8512 0.054 Uiso 1 1 calc R . .  
H04B H 0.4762 0.3057 0.7525 0.054 Uiso 1 1 calc R . .  
H04C H 0.4089 0.2279 0.8211 0.054 Uiso 1 1 calc R . .  
C046 C 0.7000(10) 0.3311(5) 0.0430(5) 0.058(3) Uani 1 1 d . . .  
C047 C 0.7270(12) 0.2100(7) -0.0227(5) 0.065(3) Uani 1 1 d . . .  
C048 C 0.9705(9) 0.1759(6) 0.3218(7) 0.061(3) Uani 1 1 d . . .  
C049 C 0.7700(9) 0.2451(5) 0.3695(5) 0.050(2) Uani 1 1 d . . .  
C050 C 0.3663(7) 0.2110(6) 0.1789(5) 0.053(3) Uani 1 1 d . . .  
C051 C 0.6211(10) 0.0045(5) 0.4077(5) 0.057(3) Uani 1 1 d . . .  
C052 C 0.5439(9) 0.1022(7) 0.0269(5) 0.060(3) Uani 1 1 d . . .  
C053 C 0.8406(8) -0.0345(4) 0.3430(4) 0.040(2) Uani 1 1 d . . .  
C054 C 0.7801(12) 0.2793(6) 0.0002(5) 0.074(3) Uani 1 1 d . . .  
C055 C -0.2014(8) 0.2173(5) 0.7658(4) 0.047(2) Uani 1 1 d . . .  
H05A H -0.2966 0.2075 0.7678 0.070 Uiso 1 1 calc R . .  
H05B H -0.1874 0.2619 0.7961 0.070 Uiso 1 1 calc R . .  
H05C H -0.1585 0.1650 0.7929 0.070 Uiso 1 1 calc R . .  
C056 C 0.8811(8) -0.0539(4) 0.2592(4) 0.038(2) Uani 1 1 d . . .  
C057 C 1.0365(8) 0.0696(7) 0.2297(6) 0.056(3) Uani 1 1 d . . .  
C058 C 0.8911(8) 0.3168(5) 0.2297(6) 0.050(2) Uani 1 1 d . . .  
C059 C 0.6507(10) -0.0811(4) 0.2901(6) 0.055(3) Uani 1 1 d . . .  
C060 C 0.7525(12) 0.3632(5) 0.1193(7) 0.071(3) Uani 1 1 d . . .  
C061 C 0.1948(8) 0.3099(5) 0.8828(4) 0.0440(19) Uani 1 1 d . . .  
H06A H 0.2410 0.3292 0.9252 0.066 Uiso 1 1 calc R . .  
H06B H 0.1816 0.2486 0.9001 0.066 Uiso 1 1 calc R . .  
H06C H 0.1086 0.3384 0.8787 0.066 Uiso 1 1 calc R . .  
C062 C 0.9963(9) 0.0882(7) 0.3098(6) 0.066(3) Uani 1 1 d . . .  
C063 C 0.8601(8) 0.1803(6) 0.3800(5) 0.057(3) Uani 1 1 d . . .  
C064 C 0.9113(10) 0.2552(6) 0.0272(7) 0.075(4) Uani 1 1 d . . .  
C065 C 1.0539(7) 0.1436(6) 0.1486(7) 0.065(3) Uani 1 1 d . . .  
C066 C -0.1751(8) 0.1685(5) 0.6301(5) 0.049(2) Uani 1 1 d . . .  
H06D H -0.1382 0.1811 0.5703 0.074 Uiso 1 1 calc R . .  
H06E H -0.2713 0.1620 0.6337 0.074 Uiso 1 1 calc R . .  
H06F H -0.1360 0.1159 0.6598 0.074 Uiso 1 1 calc R . .  
C067 C 0.9033(9) 0.0363(6) 0.3655(5) 0.057(3) Uani 1 1 d . . .  
C068 C 0.6758(9) 0.0742(5) 0.4306(4) 0.045(2) Uani 1 1 d . . .  
C069 C 0.7866(7) 0.3141(4) 0.2957(5) 0.040(2) Uani 1 1 d . . .  
C070 C 0.8274(10) 0.1383(6) -0.0118(5) 0.058(3) Uani 1 1 d . . .  
C071 C 0.5606(10) 0.3179(5) 0.0670(5) 0.053(2) Uani 1 1 d . . .  
C072 C 0.6987(9) -0.0487(4) 0.3658(5) 0.049(2) Uani 1 1 d . . .  
C073 C 1.0307(10) 0.2255(7) 0.1579(9) 0.079(4) Uani 1 1 d . . .  
C074 C 0.5026(10) 0.2474(6) 0.0430(5) 0.062(3) Uani 1 1 d . . .  
C075 C 0.4397(9) 0.0009(5) 0.3125(7) 0.057(3) Uani 1 1 d . . .  
C076 C 0.6323(9) 0.0377(5) 0.0386(5) 0.046(2) Uani 1 1 d . . .  
C077 C 0.4321(9) 0.1038(5) 0.0890(6) 0.057(3) Uani 1 1 d . . .  
C078 C 0.5952(12) 0.1913(6) -0.0065(5) 0.061(3) Uani 1 1 d . . .  
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C079 C 0.4069(10) 0.1930(7) 0.0988(6) 0.067(3) Uani 1 1 d . . .  
C080 C 0.4100(8) 0.0391(7) 0.1660(7) 0.064(3) Uani 1 1 d . . .  
C081 C 0.9623(11) 0.2830(6) 0.0959(8) 0.075(4) Uani 1 1 d . . .  
C082 C 0.5287(10) -0.0583(5) 0.2669(6) 0.056(2) Uani 1 1 d . . .  
C083 C 0.8077(11) 0.0922(5) 0.4145(5) 0.054(3) Uani 1 1 d . . .  
C084 C 0.2982(8) 0.4294(4) 0.7661(5) 0.0419(19) Uani 1 1 d . . .  
H08A H 0.3399 0.4501 0.8095 0.063 Uiso 1 1 calc R . .  
H08B H 0.2118 0.4568 0.7590 0.063 Uiso 1 1 calc R . .  
H08C H 0.3549 0.4426 0.7120 0.063 Uiso 1 1 calc R . .  
C085 C 0.8741(11) 0.3393(5) 0.1416(8) 0.070(3) Uani 1 1 d . . .  
C086 C -0.2091(8) 0.3261(5) 0.6269(6) 0.059(2) Uani 1 1 d . . .  
H08D H -0.1690 0.3416 0.5679 0.088 Uiso 1 1 calc R . .  
H08E H -0.1966 0.3721 0.6557 0.088 Uiso 1 1 calc R . .  
H08F H -0.3040 0.3161 0.6279 0.088 Uiso 1 1 calc R . .  
C087 C 0.9924(8) 0.2434(7) 0.2418(8) 0.076(4) Uani 1 1 d . . .  
C088 C 0.2150(8) 0.4708(5) 0.1665(6) 0.062(3) Uani 1 1 d D . .  
H088 H 0.2210 0.4151 0.2073 0.075 Uiso 1 1 calc R . .  
C1 C 0.5495(7) 0.2969(4) 0.3372(4) 0.0298(17) Uani 1 1 d . . .  
  
loop_  
 _atom_site_aniso_label  
 _atom_site_aniso_U_11  
 _atom_site_aniso_U_22  
 _atom_site_aniso_U_33  
 _atom_site_aniso_U_23  
 _atom_site_aniso_U_13  
 _atom_site_aniso_U_12  
Cl2 0.0637(16) 0.0434(13) 0.0918(18) -0.0171(11) -0.0245(12) 
0.0104(10)  
Cl3 0.179(3) 0.0588(17) 0.099(2) 0.0298(15) -0.084(2) -0.0474(19)  
O1 0.029(3) 0.026(2) 0.046(3) -0.022(2) 0.003(2) 0.006(2)  
N1 0.038(3) 0.017(3) 0.024(3) -0.010(2) 0.004(2) 0.005(2)  
N3 0.027(3) 0.017(3) 0.027(3) -0.015(2) 0.002(2) 0.006(2)  
Cl1 0.0548(19) 0.0390(15) 0.428(8) -0.055(3) -0.002(3) 0.0141(13)  
O2 0.040(3) 0.044(3) 0.051(3) -0.031(3) -0.011(2) 0.016(2)  
C008 0.039(4) 0.021(3) 0.020(3) -0.008(3) 0.001(3) 0.006(3)  
O3 0.035(3) 0.029(3) 0.044(3) -0.016(2) 0.001(2) 0.014(2)  
N2 0.033(3) 0.025(3) 0.031(3) -0.017(2) -0.002(2) 0.014(2)  
C011 0.028(4) 0.017(3) 0.026(4) -0.004(3) 0.003(3) 0.003(3)  
C012 0.037(4) 0.015(3) 0.016(3) -0.005(2) 0.001(3) 0.007(3)  
C013 0.031(4) 0.025(3) 0.027(4) -0.019(3) 0.011(3) 0.005(3)  
C014 0.034(4) 0.021(3) 0.034(4) -0.015(3) -0.003(3) 0.007(3)  
C015 0.028(4) 0.016(3) 0.027(3) -0.008(3) 0.005(3) 0.008(3)  
C016 0.031(4) 0.022(3) 0.024(3) -0.014(3) 0.007(3) 0.012(3)  
C017 0.034(4) 0.043(4) 0.038(4) -0.025(3) -0.004(3) 0.029(3)  
C018 0.025(4) 0.031(4) 0.029(4) -0.019(3) 0.010(3) 0.016(3)  
C019 0.020(3) 0.025(3) 0.035(4) -0.017(3) 0.008(3) 0.004(3)  
C020 0.039(4) 0.008(3) 0.029(4) -0.006(3) 0.002(3) 0.010(3)  
C021 0.021(4) 0.014(3) 0.026(4) -0.008(3) 0.005(3) 0.003(2)  
C022 0.033(4) 0.013(3) 0.019(3) -0.006(2) 0.007(3) 0.003(3)  
C023 0.061(6) 0.040(4) 0.021(4) -0.012(3) 0.007(3) 0.007(4)  
C024 0.057(5) 0.020(3) 0.034(4) -0.011(3) 0.015(4) 0.016(3)  
C025 0.036(4) 0.025(3) 0.022(3) -0.008(3) 0.002(3) -0.002(3)  
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C026 0.050(5) 0.012(3) 0.016(3) -0.006(2) -0.001(3) 0.003(3)  
C027 0.053(5) 0.008(3) 0.065(6) -0.021(3) 0.022(4) -0.004(3)  
C028 0.031(4) 0.012(3) 0.023(3) -0.003(2) 0.004(3) 0.006(3)  
C029 0.031(4) 0.037(4) 0.038(4) -0.021(4) 0.020(3) -0.003(3)  
C030 0.061(6) 0.032(4) 0.042(5) 0.019(4) 0.039(4) 0.013(4)  
C031 0.040(5) 0.047(4) 0.027(4) -0.006(3) 0.016(3) 0.011(4)  
C032 0.034(4) 0.019(3) 0.018(3) -0.005(3) 0.006(3) 0.006(3)  
C033 0.030(4) 0.037(4) 0.023(3) -0.025(3) -0.009(3) 0.018(3)  
C034 0.039(4) 0.027(4) 0.046(5) -0.033(3) 0.003(3) 0.009(3)  
C035 0.033(4) 0.033(4) 0.050(5) -0.037(4) 0.008(3) -0.006(3)  
C036 0.041(5) 0.043(5) 0.044(5) -0.015(4) 0.026(4) -0.001(4)  
C037 0.032(4) 0.027(3) 0.020(3) -0.002(3) 0.001(3) 0.002(3)  
C038 0.032(5) 0.055(5) 0.092(7) -0.045(5) 0.011(4) -0.005(4)  
C039 0.048(5) 0.034(4) 0.026(4) -0.014(3) -0.008(3) 0.029(3)  
C040 0.015(4) 0.042(4) 0.087(6) -0.048(4) 0.005(3) -0.001(3)  
C041 0.054(5) 0.050(5) 0.023(4) -0.024(3) -0.003(3) 0.027(4)  
C042 0.067(6) 0.010(3) 0.044(5) 0.002(3) 0.027(4) 0.011(3)  
C043 0.062(5) 0.027(4) 0.026(4) 0.007(3) 0.008(4) 0.028(4)  
C044 0.043(5) 0.031(4) 0.069(6) -0.037(4) 0.015(4) -0.010(3)  
C045 0.040(4) 0.036(4) 0.033(4) -0.008(3) -0.009(3) 0.001(3)  
C046 0.101(8) 0.026(4) 0.031(4) 0.011(3) 0.031(4) 0.022(4)  
C047 0.098(8) 0.069(7) 0.016(4) 0.006(4) 0.011(4) 0.034(6)  
C048 0.043(5) 0.049(5) 0.111(8) -0.045(6) -0.044(5) 0.007(4)  
C049 0.069(6) 0.060(5) 0.035(4) -0.042(4) -0.009(4) 0.002(5)  
C050 0.027(4) 0.098(7) 0.048(5) -0.047(5) -0.022(3) 0.045(4)  
C051 0.098(7) 0.032(4) 0.028(4) 0.002(3) 0.021(4) 0.036(5)  
C052 0.058(6) 0.098(8) 0.044(5) -0.058(5) -0.014(4) 0.027(5)  
C053 0.064(6) 0.026(4) 0.026(4) -0.003(3) -0.005(3) 0.030(4)  
C054 0.132(10) 0.034(5) 0.034(5) 0.012(4) 0.041(5) 0.027(6)  
C055 0.036(4) 0.072(5) 0.031(4) -0.010(4) 0.001(3) -0.006(4)  
C056 0.052(5) 0.029(4) 0.030(4) -0.006(3) 0.003(4) 0.028(4)  
C057 0.022(4) 0.096(7) 0.072(6) -0.061(6) -0.019(4) 0.033(4)  
C058 0.047(5) 0.039(4) 0.068(6) -0.038(4) 0.027(4) -0.023(4)  
C059 0.070(6) 0.012(3) 0.071(6) -0.002(4) 0.031(5) 0.005(4)  
C060 0.102(9) 0.012(4) 0.083(7) 0.003(4) 0.038(6) -0.004(4)  
C061 0.052(5) 0.052(5) 0.028(4) -0.013(3) 0.001(3) -0.006(4)  
C062 0.043(5) 0.109(8) 0.065(6) -0.058(6) -0.022(5) 0.037(6)  
C063 0.043(5) 0.092(7) 0.055(5) -0.057(5) -0.015(4) 0.025(5)  
C064 0.070(7) 0.044(5) 0.076(7) 0.030(5) 0.059(6) 0.014(5)  
C065 0.008(4) 0.077(6) 0.127(9) -0.075(7) 0.018(4) -0.008(4)  
C066 0.047(5) 0.055(5) 0.050(5) -0.024(4) 0.000(4) -0.003(4)  
C067 0.048(5) 0.079(6) 0.043(5) -0.001(4) -0.028(4) 0.028(5)  
C068 0.067(6) 0.052(5) 0.013(4) -0.005(3) -0.003(3) 0.032(4)  
C069 0.039(5) 0.030(4) 0.060(5) -0.037(4) 0.016(4) -0.010(3)  
C070 0.087(7) 0.058(6) 0.023(4) -0.012(4) 0.019(4) 0.025(5)  
C071 0.088(7) 0.036(4) 0.025(4) 0.005(3) 0.001(4) 0.038(5)  
C072 0.085(7) 0.020(4) 0.029(4) 0.006(3) 0.019(4) 0.025(4)  
C073 0.048(6) 0.054(6) 0.139(10) -0.055(7) 0.046(6) -0.021(5)  
C074 0.070(6) 0.068(6) 0.039(5) 0.014(5) -0.025(5) 0.023(5)  
C075 0.056(6) 0.039(5) 0.078(7) -0.040(5) 0.048(5) -0.031(4)  
C076 0.063(6) 0.057(5) 0.032(4) -0.036(4) -0.015(4) 0.009(4)  
C077 0.064(6) 0.052(5) 0.074(7) -0.039(5) -0.049(5) 0.020(5)  
C078 0.118(9) 0.053(5) 0.020(4) -0.018(4) -0.033(5) 0.041(6)  
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C079 0.065(6) 0.104(8) 0.047(5) -0.041(5) -0.032(5) 0.045(6)  
C080 0.019(4) 0.108(8) 0.093(7) -0.089(7) 0.003(4) -0.010(5)  
C081 0.078(7) 0.043(6) 0.108(9) -0.057(6) 0.073(7) -0.045(5)  
C082 0.075(7) 0.024(4) 0.072(7) -0.023(4) 0.016(5) -0.021(4)  
C083 0.094(8) 0.046(5) 0.033(4) -0.023(4) -0.038(5) 0.034(5)  
C084 0.063(5) 0.022(4) 0.043(4) -0.010(3) -0.013(4) 0.002(3)  
C085 0.075(8) 0.033(5) 0.093(8) -0.011(5) 0.028(6) -0.025(5)  
C086 0.042(5) 0.046(5) 0.076(6) 0.009(4) 0.000(4) 0.005(4)  
C087 0.014(4) 0.113(9) 0.135(10) -0.106(9) 0.010(5) -0.019(5)  
C088 0.060(6) 0.036(4) 0.086(7) 0.001(4) -0.015(5) 0.008(4)  
C1 0.033(4) 0.017(3) 0.037(4) -0.010(3) 0.014(3) 0.004(3)  
  
_geom_special_details  
;  
 All esds (except the esd in the dihedral angle between two l.s. 
planes)  
 are estimated using the full covariance matrix.  The cell esds are 
taken  
 into account individually in the estimation of esds in distances, 
angles  
 and torsion angles; correlations between esds in cell parameters are 
only  
 used when they are defined by crystal symmetry.  An approximate 
(isotropic)  
 treatment of cell esds is used for estimating esds involving l.s. 
planes.  
;  
  
loop_  
 _geom_bond_atom_site_label_1  
 _geom_bond_atom_site_label_2  
 _geom_bond_distance  
 _geom_bond_site_symmetry_2  
 _geom_bond_publ_flag  
Cl2 C088 1.743(9) . ?  
Cl3 C088 1.737(9) . ?  
O1 C022 1.217(7) . ?  
N1 C1 1.422(8) . ?  
N1 C008 1.440(8) . ?  
N1 C016 1.460(7) . ?  
N3 C022 1.366(7) . ?  
N3 C020 1.367(8) . ?  
Cl1 C088 1.728(8) . ?  
O2 C014 1.191(8) . ?  
C008 C039 1.458(9) . ?  
C008 C019 1.463(9) . ?  
C008 C1 1.660(10) . ?  
O3 C020 1.220(7) . ?  
N2 C020 1.370(8) . ?  
N2 C014 1.383(8) . ?  
C011 C021 1.376(9) . ?  
C011 C012 1.379(8) . ?  
C012 C032 1.397(9) . ?  
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C012 C025 1.547(9) . ?  
C013 C018 1.374(10) . ?  
C013 C041 1.431(10) . ?  
C013 C034 1.439(10) . ?  
C014 C016 1.529(9) . ?  
C015 C021 1.514(8) . ?  
C015 C016 1.560(8) . ?  
C016 C022 1.521(9) . ?  
C017 C056 1.387(11) . ?  
C017 C018 1.446(9) . ?  
C017 C057 1.471(12) . ?  
C018 C029 1.447(10) . ?  
C019 C031 1.365(10) . ?  
C019 C040 1.445(10) . ?  
C021 C026 1.400(9) . ?  
C023 C033 1.327(10) . ?  
C023 C031 1.417(11) . ?  
C023 C068 1.491(10) . ?  
C024 C034 1.401(10) . ?  
C024 C056 1.415(11) . ?  
C024 C059 1.445(10) . ?  
C025 C061 1.526(9) . ?  
C025 C045 1.531(9) . ?  
C025 C084 1.532(9) . ?  
C026 C028 1.397(8) . ?  
C027 C042 1.395(12) . ?  
C027 C069 1.448(11) . ?  
C027 C1 1.483(10) . ?  
C028 C032 1.407(9) . ?  
C028 C037 1.519(9) . ?  
C029 C036 1.370(11) . ?  
C029 C065 1.439(12) . ?  
C030 C075 1.368(14) . ?  
C030 C051 1.444(13) . ?  
C030 C031 1.501(11) . ?  
C033 C1 1.466(9) . ?  
C033 C049 1.524(11) . ?  
C034 C035 1.438(10) . ?  
C035 C044 1.388(10) . ?  
C035 C076 1.427(11) . ?  
C036 C070 1.369(13) . ?  
C036 C064 1.485(13) . ?  
C037 C055 1.495(9) . ?  
C037 C086 1.523(10) . ?  
C037 C066 1.569(10) . ?  
C038 C040 1.360(11) . ?  
C038 C080 1.412(12) . ?  
C038 C075 1.413(14) . ?  
C039 C043 1.418(11) . ?  
C039 C050 1.461(12) . ?  
C040 C050 1.504(12) . ?  
C041 C070 1.367(12) . ?  
C041 C076 1.512(12) . ?  
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C042 C043 1.410(12) . ?  
C042 C060 1.465(12) . ?  
C043 C071 1.443(10) . ?  
C044 C082 1.408(13) . ?  
C044 C080 1.514(12) . ?  
C046 C054 1.365(11) . ?  
C046 C071 1.406(13) . ?  
C046 C060 1.557(15) . ?  
C047 C078 1.338(14) . ?  
C047 C054 1.366(15) . ?  
C047 C070 1.487(12) . ?  
C048 C063 1.366(13) . ?  
C048 C062 1.458(13) . ?  
C048 C087 1.472(15) . ?  
C049 C063 1.341(11) . ?  
C049 C069 1.417(11) . ?  
C050 C079 1.379(11) . ?  
C051 C072 1.360(10) . ?  
C051 C068 1.380(13) . ?  
C052 C076 1.328(11) . ?  
C052 C077 1.407(13) . ?  
C052 C078 1.482(14) . ?  
C053 C067 1.429(12) . ?  
C053 C072 1.431(12) . ?  
C053 C056 1.442(10) . ?  
C054 C064 1.436(16) . ?  
C057 C062 1.382(12) . ?  
C057 C065 1.539(14) . ?  
C058 C069 1.387(10) . ?  
C058 C085 1.395(14) . ?  
C058 C087 1.513(14) . ?  
C059 C082 1.326(13) . ?  
C059 C072 1.533(13) . ?  
C060 C085 1.320(15) . ?  
C062 C067 1.365(14) . ?  
C063 C083 1.474(13) . ?  
C064 C081 1.409(17) . ?  
C065 C073 1.352(13) . ?  
C067 C083 1.546(12) . ?  
C068 C083 1.336(12) . ?  
C071 C074 1.416(13) . ?  
C073 C081 1.410(17) . ?  
C073 C087 1.431(15) . ?  
C074 C079 1.402(15) . ?  
C074 C078 1.535(13) . ?  
C075 C082 1.517(11) . ?  
C077 C080 1.415(14) . ?  
C077 C079 1.470(13) . ?  
C081 C085 1.481(13) . ?  
  
loop_  
 _geom_angle_atom_site_label_1  
 _geom_angle_atom_site_label_2  
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 _geom_angle_atom_site_label_3  
 _geom_angle  
 _geom_angle_site_symmetry_1  
 _geom_angle_site_symmetry_3  
 _geom_angle_publ_flag  
C1 N1 C008 70.9(4) . . ?  
C1 N1 C016 126.5(5) . . ?  
C008 N1 C016 127.6(5) . . ?  
C022 N3 C020 125.6(5) . . ?  
N1 C008 C039 119.7(5) . . ?  
N1 C008 C019 131.1(5) . . ?  
C039 C008 C019 108.4(5) . . ?  
N1 C008 C1 54.0(4) . . ?  
C039 C008 C1 114.7(5) . . ?  
C019 C008 C1 113.4(5) . . ?  
C020 N2 C014 125.5(5) . . ?  
C021 C011 C012 122.8(6) . . ?  
C011 C012 C032 117.1(6) . . ?  
C011 C012 C025 119.8(6) . . ?  
C032 C012 C025 123.1(5) . . ?  
C018 C013 C041 120.0(6) . . ?  
C018 C013 C034 120.3(6) . . ?  
C041 C013 C034 107.8(6) . . ?  
O2 C014 N2 122.5(6) . . ?  
O2 C014 C016 121.5(5) . . ?  
N2 C014 C016 116.0(6) . . ?  
C021 C015 C016 114.9(4) . . ?  
N1 C016 C022 104.7(5) . . ?  
N1 C016 C014 106.7(5) . . ?  
C022 C016 C014 112.9(5) . . ?  
N1 C016 C015 117.9(4) . . ?  
C022 C016 C015 109.1(5) . . ?  
C014 C016 C015 105.7(5) . . ?  
C056 C017 C018 120.7(7) . . ?  
C056 C017 C057 119.0(7) . . ?  
C018 C017 C057 108.3(7) . . ?  
C013 C018 C017 119.4(6) . . ?  
C013 C018 C029 118.7(6) . . ?  
C017 C018 C029 109.3(6) . . ?  
C031 C019 C040 118.4(6) . . ?  
C031 C019 C008 123.4(7) . . ?  
C040 C019 C008 107.9(6) . . ?  
O3 C020 N3 120.3(6) . . ?  
O3 C020 N2 123.0(6) . . ?  
N3 C020 N2 116.7(5) . . ?  
C011 C021 C026 118.9(5) . . ?  
C011 C021 C015 122.0(5) . . ?  
C026 C021 C015 119.1(5) . . ?  
O1 C022 N3 121.4(6) . . ?  
O1 C022 C016 121.4(5) . . ?  
N3 C022 C016 117.2(5) . . ?  
C033 C023 C031 120.9(6) . . ?  
C033 C023 C068 120.0(7) . . ?  
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C031 C023 C068 107.6(7) . . ?  
C034 C024 C056 120.4(6) . . ?  
C034 C024 C059 119.1(8) . . ?  
C056 C024 C059 108.7(7) . . ?  
C061 C025 C045 107.6(5) . . ?  
C061 C025 C084 109.6(5) . . ?  
C045 C025 C084 108.3(6) . . ?  
C061 C025 C012 112.1(6) . . ?  
C045 C025 C012 111.7(5) . . ?  
C084 C025 C012 107.5(5) . . ?  
C028 C026 C021 121.4(6) . . ?  
C042 C027 C069 119.6(6) . . ?  
C042 C027 C1 121.5(7) . . ?  
C069 C027 C1 109.0(7) . . ?  
C026 C028 C032 116.7(6) . . ?  
C026 C028 C037 121.4(5) . . ?  
C032 C028 C037 121.8(5) . . ?  
C036 C029 C065 119.8(7) . . ?  
C036 C029 C018 119.2(7) . . ?  
C065 C029 C018 109.6(7) . . ?  
C075 C030 C051 124.5(7) . . ?  
C075 C030 C031 118.0(8) . . ?  
C051 C030 C031 106.9(8) . . ?  
C019 C031 C023 122.7(7) . . ?  
C019 C031 C030 119.3(8) . . ?  
C023 C031 C030 107.0(7) . . ?  
C012 C032 C028 123.1(5) . . ?  
C023 C033 C1 125.2(6) . . ?  
C023 C033 C049 119.4(6) . . ?  
C1 C033 C049 106.2(6) . . ?  
C024 C034 C035 119.0(6) . . ?  
C024 C034 C013 119.6(7) . . ?  
C035 C034 C013 109.6(6) . . ?  
C044 C035 C076 121.6(7) . . ?  
C044 C035 C034 118.3(7) . . ?  
C076 C035 C034 108.4(6) . . ?  
C070 C036 C029 121.8(7) . . ?  
C070 C036 C064 106.3(8) . . ?  
C029 C036 C064 118.7(9) . . ?  
C055 C037 C028 112.4(5) . . ?  
C055 C037 C086 111.5(6) . . ?  
C028 C037 C086 108.9(5) . . ?  
C055 C037 C066 104.9(6) . . ?  
C028 C037 C066 110.8(5) . . ?  
C086 C037 C066 108.3(6) . . ?  
C040 C038 C080 121.2(10) . . ?  
C040 C038 C075 117.5(9) . . ?  
C080 C038 C075 110.6(7) . . ?  
C043 C039 C008 122.5(7) . . ?  
C043 C039 C050 119.5(6) . . ?  
C008 C039 C050 107.8(6) . . ?  
C038 C040 C019 123.5(8) . . ?  
C038 C040 C050 118.0(7) . . ?  
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C019 C040 C050 107.6(6) . . ?  
C070 C041 C013 119.9(8) . . ?  
C070 C041 C076 120.2(7) . . ?  
C013 C041 C076 107.4(6) . . ?  
C027 C042 C043 122.6(6) . . ?  
C027 C042 C060 117.7(9) . . ?  
C043 C042 C060 109.0(8) . . ?  
C042 C043 C039 122.2(6) . . ?  
C042 C043 C071 108.8(7) . . ?  
C039 C043 C071 117.6(8) . . ?  
C035 C044 C082 122.6(8) . . ?  
C035 C044 C080 117.3(7) . . ?  
C082 C044 C080 107.9(7) . . ?  
C054 C046 C071 123.8(10) . . ?  
C054 C046 C060 119.7(10) . . ?  
C071 C046 C060 105.0(7) . . ?  
C078 C047 C054 122.0(8) . . ?  
C078 C047 C070 119.1(10) . . ?  
C054 C047 C070 108.5(10) . . ?  
C063 C048 C062 112.0(10) . . ?  
C063 C048 C087 119.7(7) . . ?  
C062 C048 C087 114.7(9) . . ?  
C063 C049 C069 120.3(8) . . ?  
C063 C049 C033 120.8(8) . . ?  
C069 C049 C033 108.3(6) . . ?  
C079 C050 C039 122.0(9) . . ?  
C079 C050 C040 120.3(8) . . ?  
C039 C050 C040 107.0(6) . . ?  
C072 C051 C068 121.5(9) . . ?  
C072 C051 C030 117.0(9) . . ?  
C068 C051 C030 109.6(7) . . ?  
C076 C052 C077 120.0(9) . . ?  
C076 C052 C078 118.7(9) . . ?  
C077 C052 C078 108.9(7) . . ?  
C067 C053 C072 119.6(6) . . ?  
C067 C053 C056 118.7(7) . . ?  
C072 C053 C056 110.1(7) . . ?  
C046 C054 C047 120.7(11) . . ?  
C046 C054 C064 118.9(11) . . ?  
C047 C054 C064 108.1(8) . . ?  
C017 C056 C024 119.6(6) . . ?  
C017 C056 C053 119.3(7) . . ?  
C024 C056 C053 109.1(7) . . ?  
C062 C057 C017 121.3(9) . . ?  
C062 C057 C065 119.6(8) . . ?  
C017 C057 C065 106.3(6) . . ?  
C069 C058 C085 123.9(9) . . ?  
C069 C058 C087 116.6(8) . . ?  
C085 C058 C087 107.4(8) . . ?  
C082 C059 C024 122.0(9) . . ?  
C082 C059 C072 118.6(7) . . ?  
C024 C059 C072 107.2(8) . . ?  
C085 C060 C042 122.9(10) . . ?  
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C085 C060 C046 119.1(8) . . ?  
C042 C060 C046 105.7(9) . . ?  
C067 C062 C057 119.0(10) . . ?  
C067 C062 C048 107.0(8) . . ?  
C057 C062 C048 122.8(10) . . ?  
C049 C063 C048 123.3(9) . . ?  
C049 C063 C083 117.5(8) . . ?  
C048 C063 C083 108.3(7) . . ?  
C081 C064 C054 123.0(9) . . ?  
C081 C064 C036 118.4(9) . . ?  
C054 C064 C036 108.1(11) . . ?  
C073 C065 C029 122.5(11) . . ?  
C073 C065 C057 118.8(9) . . ?  
C029 C065 C057 106.5(7) . . ?  
C062 C067 C053 122.7(8) . . ?  
C062 C067 C083 109.2(8) . . ?  
C053 C067 C083 115.3(8) . . ?  
C083 C068 C051 122.1(7) . . ?  
C083 C068 C023 119.0(8) . . ?  
C051 C068 C023 108.8(8) . . ?  
C058 C069 C049 122.8(7) . . ?  
C058 C069 C027 117.3(8) . . ?  
C049 C069 C027 108.6(6) . . ?  
C041 C070 C036 120.5(7) . . ?  
C041 C070 C047 118.9(9) . . ?  
C036 C070 C047 108.9(9) . . ?  
C046 C071 C074 116.7(7) . . ?  
C046 C071 C043 111.4(8) . . ?  
C074 C071 C043 120.2(8) . . ?  
C051 C072 C053 121.4(8) . . ?  
C051 C072 C059 121.7(8) . . ?  
C053 C072 C059 104.9(6) . . ?  
C065 C073 C081 119.3(11) . . ?  
C065 C073 C087 120.6(12) . . ?  
C081 C073 C087 109.2(9) . . ?  
C079 C074 C071 122.3(9) . . ?  
C079 C074 C078 107.7(8) . . ?  
C071 C074 C078 118.2(9) . . ?  
C030 C075 C038 123.0(7) . . ?  
C030 C075 C082 117.1(9) . . ?  
C038 C075 C082 107.3(8) . . ?  
C052 C076 C035 121.9(8) . . ?  
C052 C076 C041 120.2(8) . . ?  
C035 C076 C041 106.8(6) . . ?  
C052 C077 C080 122.5(7) . . ?  
C052 C077 C079 109.3(9) . . ?  
C080 C077 C079 115.8(8) . . ?  
C047 C078 C052 122.9(8) . . ?  
C047 C078 C074 118.6(9) . . ?  
C052 C078 C074 104.9(9) . . ?  
C050 C079 C074 118.1(10) . . ?  
C050 C079 C077 121.1(10) . . ?  
C074 C079 C077 109.1(8) . . ?  



S19 

C038 C080 C077 123.5(8) . . ?  
C038 C080 C044 107.0(9) . . ?  
C077 C080 C044 116.8(7) . . ?  
C064 C081 C073 121.1(8) . . ?  
C064 C081 C085 117.4(12) . . ?  
C073 C081 C085 108.2(10) . . ?  
C059 C082 C044 119.1(8) . . ?  
C059 C082 C075 120.9(9) . . ?  
C044 C082 C075 107.2(8) . . ?  
C068 C083 C063 123.0(7) . . ?  
C068 C083 C067 119.9(8) . . ?  
C063 C083 C067 103.4(8) . . ?  
C060 C085 C058 118.3(9) . . ?  
C060 C085 C081 121.9(11) . . ?  
C058 C085 C081 108.5(11) . . ?  
C073 C087 C048 123.5(9) . . ?  
C073 C087 C058 106.8(11) . . ?  
C048 C087 C058 117.2(7) . . ?  
Cl1 C088 Cl3 114.1(5) . . ?  
Cl1 C088 Cl2 109.4(5) . . ?  
Cl3 C088 Cl2 110.6(5) . . ?  
N1 C1 C033 131.9(5) . . ?  
N1 C1 C027 120.6(5) . . ?  
C033 C1 C027 106.4(6) . . ?  
N1 C1 C008 55.1(4) . . ?  
C033 C1 C008 113.9(5) . . ?  
C027 C1 C008 115.9(6) . . ?  
  
loop_  
 _geom_torsion_atom_site_label_1  
 _geom_torsion_atom_site_label_2  
 _geom_torsion_atom_site_label_3  
 _geom_torsion_atom_site_label_4  
 _geom_torsion  
 _geom_torsion_site_symmetry_1  
 _geom_torsion_site_symmetry_2  
 _geom_torsion_site_symmetry_3  
 _geom_torsion_site_symmetry_4  
 _geom_torsion_publ_flag  
C1 N1 C008 C039 -100.4(6) . . . . ?  
C016 N1 C008 C039 137.6(6) . . . . ?  
C1 N1 C008 C019 91.1(8) . . . . ?  
C016 N1 C008 C019 -30.8(10) . . . . ?  
C016 N1 C008 C1 -121.9(6) . . . . ?  
C021 C011 C012 C032 0.2(8) . . . . ?  
C021 C011 C012 C025 -179.3(5) . . . . ?  
C020 N2 C014 O2 -173.2(6) . . . . ?  
C020 N2 C014 C016 9.9(9) . . . . ?  
C1 N1 C016 C022 68.7(7) . . . . ?  
C008 N1 C016 C022 162.0(5) . . . . ?  
C1 N1 C016 C014 -171.3(6) . . . . ?  
C008 N1 C016 C014 -78.1(7) . . . . ?  
C1 N1 C016 C015 -52.7(8) . . . . ?  
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C008 N1 C016 C015 40.6(8) . . . . ?  
O2 C014 C016 N1 43.2(8) . . . . ?  
N2 C014 C016 N1 -139.9(5) . . . . ?  
O2 C014 C016 C022 157.6(6) . . . . ?  
N2 C014 C016 C022 -25.4(7) . . . . ?  
O2 C014 C016 C015 -83.2(7) . . . . ?  
N2 C014 C016 C015 93.8(6) . . . . ?  
C021 C015 C016 N1 -179.2(5) . . . . ?  
C021 C015 C016 C022 61.7(7) . . . . ?  
C021 C015 C016 C014 -60.0(7) . . . . ?  
C041 C013 C018 C017 138.3(6) . . . . ?  
C034 C013 C018 C017 0.0(8) . . . . ?  
C041 C013 C018 C029 0.5(8) . . . . ?  
C034 C013 C018 C029 -137.8(6) . . . . ?  
C056 C017 C018 C013 -0.2(8) . . . . ?  
C057 C017 C018 C013 -142.4(6) . . . . ?  
C056 C017 C018 C029 141.1(6) . . . . ?  
C057 C017 C018 C029 -1.1(7) . . . . ?  
N1 C008 C019 C031 -57.5(10) . . . . ?  
C039 C008 C019 C031 133.1(6) . . . . ?  
C1 C008 C019 C031 4.4(8) . . . . ?  
N1 C008 C019 C040 158.2(6) . . . . ?  
C039 C008 C019 C040 -11.3(7) . . . . ?  
C1 C008 C019 C040 -139.9(5) . . . . ?  
C022 N3 C020 O3 169.3(5) . . . . ?  
C022 N3 C020 N2 -13.4(8) . . . . ?  
C014 N2 C020 O3 -172.6(6) . . . . ?  
C014 N2 C020 N3 10.1(8) . . . . ?  
C012 C011 C021 C026 0.5(8) . . . . ?  
C012 C011 C021 C015 180.0(5) . . . . ?  
C016 C015 C021 C011 -86.6(7) . . . . ?  
C016 C015 C021 C026 92.9(7) . . . . ?  
C020 N3 C022 O1 177.6(5) . . . . ?  
C020 N3 C022 C016 -4.1(8) . . . . ?  
N1 C016 C022 O1 -43.0(7) . . . . ?  
C014 C016 C022 O1 -158.7(5) . . . . ?  
C015 C016 C022 O1 84.0(6) . . . . ?  
N1 C016 C022 N3 138.6(5) . . . . ?  
C014 C016 C022 N3 23.0(7) . . . . ?  
C015 C016 C022 N3 -94.3(6) . . . . ?  
C011 C012 C025 C061 -160.1(6) . . . . ?  
C032 C012 C025 C061 20.4(8) . . . . ?  
C011 C012 C025 C045 -39.3(7) . . . . ?  
C032 C012 C025 C045 141.2(6) . . . . ?  
C011 C012 C025 C084 79.3(7) . . . . ?  
C032 C012 C025 C084 -100.1(7) . . . . ?  
C011 C021 C026 C028 -1.0(8) . . . . ?  
C015 C021 C026 C028 179.6(5) . . . . ?  
C021 C026 C028 C032 0.7(8) . . . . ?  
C021 C026 C028 C037 178.3(5) . . . . ?  
C013 C018 C029 C036 -1.2(8) . . . . ?  
C017 C018 C029 C036 -142.8(6) . . . . ?  
C013 C018 C029 C065 142.3(6) . . . . ?  
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C017 C018 C029 C065 0.6(7) . . . . ?  
C040 C019 C031 C023 135.8(7) . . . . ?  
C008 C019 C031 C023 -5.1(10) . . . . ?  
C040 C019 C031 C030 -3.6(10) . . . . ?  
C008 C019 C031 C030 -144.5(6) . . . . ?  
C033 C023 C031 C019 -0.2(10) . . . . ?  
C068 C023 C031 C019 -143.6(6) . . . . ?  
C033 C023 C031 C030 143.3(6) . . . . ?  
C068 C023 C031 C030 0.0(7) . . . . ?  
C075 C030 C031 C019 -0.4(10) . . . . ?  
C051 C030 C031 C019 146.0(7) . . . . ?  
C075 C030 C031 C023 -145.4(7) . . . . ?  
C051 C030 C031 C023 1.0(7) . . . . ?  
C011 C012 C032 C028 -0.4(8) . . . . ?  
C025 C012 C032 C028 179.0(5) . . . . ?  
C026 C028 C032 C012 0.0(8) . . . . ?  
C037 C028 C032 C012 -177.6(5) . . . . ?  
C031 C023 C033 C1 6.1(10) . . . . ?  
C068 C023 C033 C1 145.0(6) . . . . ?  
C031 C023 C033 C049 -136.2(6) . . . . ?  
C068 C023 C033 C049 2.7(9) . . . . ?  
C056 C024 C034 C035 -138.7(6) . . . . ?  
C059 C024 C034 C035 0.0(10) . . . . ?  
C056 C024 C034 C013 0.4(9) . . . . ?  
C059 C024 C034 C013 139.1(7) . . . . ?  
C018 C013 C034 C024 -0.1(8) . . . . ?  
C041 C013 C034 C024 -142.9(6) . . . . ?  
C018 C013 C034 C035 142.4(6) . . . . ?  
C041 C013 C034 C035 -0.3(7) . . . . ?  
C024 C034 C035 C044 -0.8(9) . . . . ?  
C013 C034 C035 C044 -143.6(6) . . . . ?  
C024 C034 C035 C076 142.8(6) . . . . ?  
C013 C034 C035 C076 0.0(7) . . . . ?  
C065 C029 C036 C070 -137.9(7) . . . . ?  
C018 C029 C036 C070 1.9(10) . . . . ?  
C065 C029 C036 C064 -2.1(10) . . . . ?  
C018 C029 C036 C064 137.7(7) . . . . ?  
C026 C028 C037 C055 154.0(6) . . . . ?  
C032 C028 C037 C055 -28.5(8) . . . . ?  
C026 C028 C037 C086 -82.0(7) . . . . ?  
C032 C028 C037 C086 95.5(7) . . . . ?  
C026 C028 C037 C066 37.0(7) . . . . ?  
C032 C028 C037 C066 -145.5(6) . . . . ?  
N1 C008 C039 C043 55.5(8) . . . . ?  
C019 C008 C039 C043 -133.6(6) . . . . ?  
C1 C008 C039 C043 -5.7(8) . . . . ?  
N1 C008 C039 C050 -159.7(6) . . . . ?  
C019 C008 C039 C050 11.2(7) . . . . ?  
C1 C008 C039 C050 139.1(5) . . . . ?  
C080 C038 C040 C019 -141.0(8) . . . . ?  
C075 C038 C040 C019 0.3(11) . . . . ?  
C080 C038 C040 C050 -1.2(11) . . . . ?  
C075 C038 C040 C050 140.1(7) . . . . ?  
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C031 C019 C040 C038 3.7(11) . . . . ?  
C008 C019 C040 C038 150.2(7) . . . . ?  
C031 C019 C040 C050 -139.5(6) . . . . ?  
C008 C019 C040 C050 6.9(7) . . . . ?  
C018 C013 C041 C070 -0.5(9) . . . . ?  
C034 C013 C041 C070 142.4(6) . . . . ?  
C018 C013 C041 C076 -142.4(6) . . . . ?  
C034 C013 C041 C076 0.5(7) . . . . ?  
C069 C027 C042 C043 136.0(7) . . . . ?  
C1 C027 C042 C043 -6.0(9) . . . . ?  
C069 C027 C042 C060 -4.7(9) . . . . ?  
C1 C027 C042 C060 -146.7(7) . . . . ?  
C027 C042 C043 C039 -0.7(10) . . . . ?  
C060 C042 C043 C039 142.9(6) . . . . ?  
C027 C042 C043 C071 -143.2(6) . . . . ?  
C060 C042 C043 C071 0.4(7) . . . . ?  
C008 C039 C043 C042 6.8(9) . . . . ?  
C050 C039 C043 C042 -134.0(7) . . . . ?  
C008 C039 C043 C071 146.2(6) . . . . ?  
C050 C039 C043 C071 5.4(9) . . . . ?  
C076 C035 C044 C082 -137.1(7) . . . . ?  
C034 C035 C044 C082 1.6(10) . . . . ?  
C076 C035 C044 C080 0.7(11) . . . . ?  
C034 C035 C044 C080 139.4(7) . . . . ?  
C023 C033 C049 C063 -3.6(9) . . . . ?  
C1 C033 C049 C063 -152.2(6) . . . . ?  
C023 C033 C049 C069 141.1(6) . . . . ?  
C1 C033 C049 C069 -7.5(7) . . . . ?  
C043 C039 C050 C079 -5.2(10) . . . . ?  
C008 C039 C050 C079 -151.1(7) . . . . ?  
C043 C039 C050 C040 139.2(6) . . . . ?  
C008 C039 C050 C040 -6.8(7) . . . . ?  
C038 C040 C050 C079 -0.6(11) . . . . ?  
C019 C040 C050 C079 145.0(7) . . . . ?  
C038 C040 C050 C039 -145.7(7) . . . . ?  
C019 C040 C050 C039 -0.1(7) . . . . ?  
C075 C030 C051 C072 -1.7(11) . . . . ?  
C031 C030 C051 C072 -145.3(7) . . . . ?  
C075 C030 C051 C068 141.9(8) . . . . ?  
C031 C030 C051 C068 -1.6(8) . . . . ?  
C071 C046 C054 C047 0.4(13) . . . . ?  
C060 C046 C054 C047 138.1(9) . . . . ?  
C071 C046 C054 C064 -137.3(9) . . . . ?  
C060 C046 C054 C064 0.4(11) . . . . ?  
C078 C047 C054 C046 1.8(13) . . . . ?  
C070 C047 C054 C046 -142.7(8) . . . . ?  
C078 C047 C054 C064 143.5(8) . . . . ?  
C070 C047 C054 C064 -0.9(9) . . . . ?  
C018 C017 C056 C024 0.5(9) . . . . ?  
C057 C017 C056 C024 138.9(6) . . . . ?  
C018 C017 C056 C053 -138.2(6) . . . . ?  
C057 C017 C056 C053 0.2(9) . . . . ?  
C034 C024 C056 C017 -0.7(9) . . . . ?  
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C059 C024 C056 C017 -143.1(6) . . . . ?  
C034 C024 C056 C053 141.8(6) . . . . ?  
C059 C024 C056 C053 -0.7(7) . . . . ?  
C067 C053 C056 C017 -1.0(9) . . . . ?  
C072 C053 C056 C017 142.2(6) . . . . ?  
C067 C053 C056 C024 -143.6(6) . . . . ?  
C072 C053 C056 C024 -0.4(7) . . . . ?  
C056 C017 C057 C062 -0.8(10) . . . . ?  
C018 C017 C057 C062 142.3(7) . . . . ?  
C056 C017 C057 C065 -141.9(6) . . . . ?  
C018 C017 C057 C065 1.1(7) . . . . ?  
C034 C024 C059 C082 0.1(11) . . . . ?  
C056 C024 C059 C082 143.1(8) . . . . ?  
C034 C024 C059 C072 -141.6(7) . . . . ?  
C056 C024 C059 C072 1.4(7) . . . . ?  
C027 C042 C060 C085 3.1(12) . . . . ?  
C043 C042 C060 C085 -142.5(9) . . . . ?  
C027 C042 C060 C046 144.8(7) . . . . ?  
C043 C042 C060 C046 -0.8(7) . . . . ?  
C054 C046 C060 C085 -0.3(11) . . . . ?  
C071 C046 C060 C085 144.3(8) . . . . ?  
C054 C046 C060 C042 -143.7(7) . . . . ?  
C071 C046 C060 C042 0.9(7) . . . . ?  
C017 C057 C062 C067 2.1(11) . . . . ?  
C065 C057 C062 C067 138.3(8) . . . . ?  
C017 C057 C062 C048 -136.9(9) . . . . ?  
C065 C057 C062 C048 -0.7(12) . . . . ?  
C063 C048 C062 C067 -3.1(10) . . . . ?  
C087 C048 C062 C067 -143.9(8) . . . . ?  
C063 C048 C062 C057 140.0(9) . . . . ?  
C087 C048 C062 C057 -0.7(12) . . . . ?  
C069 C049 C063 C048 -0.4(12) . . . . ?  
C033 C049 C063 C048 140.2(8) . . . . ?  
C069 C049 C063 C083 -140.3(8) . . . . ?  
C033 C049 C063 C083 0.3(10) . . . . ?  
C062 C048 C063 C049 -140.3(8) . . . . ?  
C087 C048 C063 C049 -1.8(13) . . . . ?  
C062 C048 C063 C083 2.7(10) . . . . ?  
C087 C048 C063 C083 141.2(7) . . . . ?  
C046 C054 C064 C081 -0.4(12) . . . . ?  
C047 C054 C064 C081 -143.0(8) . . . . ?  
C046 C054 C064 C036 143.7(8) . . . . ?  
C047 C054 C064 C036 1.2(9) . . . . ?  
C070 C036 C064 C081 145.1(7) . . . . ?  
C029 C036 C064 C081 3.3(11) . . . . ?  
C070 C036 C064 C054 -0.9(8) . . . . ?  
C029 C036 C064 C054 -142.8(8) . . . . ?  
C036 C029 C065 C073 1.6(11) . . . . ?  
C018 C029 C065 C073 -141.6(8) . . . . ?  
C036 C029 C065 C057 143.3(6) . . . . ?  
C018 C029 C065 C057 0.1(7) . . . . ?  
C062 C057 C065 C073 0.7(12) . . . . ?  
C017 C057 C065 C073 142.6(8) . . . . ?  
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C062 C057 C065 C029 -142.7(7) . . . . ?  
C017 C057 C065 C029 -0.8(7) . . . . ?  
C057 C062 C067 C053 -3.0(12) . . . . ?  
C048 C062 C067 C053 141.8(7) . . . . ?  
C057 C062 C067 C083 -142.6(7) . . . . ?  
C048 C062 C067 C083 2.2(9) . . . . ?  
C072 C053 C067 C062 -137.2(8) . . . . ?  
C056 C053 C067 C062 2.4(10) . . . . ?  
C072 C053 C067 C083 0.2(9) . . . . ?  
C056 C053 C067 C083 139.9(7) . . . . ?  
C072 C051 C068 C083 -1.5(11) . . . . ?  
C030 C051 C068 C083 -143.2(7) . . . . ?  
C072 C051 C068 C023 143.4(7) . . . . ?  
C030 C051 C068 C023 1.7(8) . . . . ?  
C033 C023 C068 C083 1.5(10) . . . . ?  
C031 C023 C068 C083 145.2(7) . . . . ?  
C033 C023 C068 C051 -144.7(7) . . . . ?  
C031 C023 C068 C051 -1.0(8) . . . . ?  
C085 C058 C069 C049 134.9(9) . . . . ?  
C087 C058 C069 C049 -2.6(11) . . . . ?  
C085 C058 C069 C027 -4.6(10) . . . . ?  
C087 C058 C069 C027 -142.2(7) . . . . ?  
C063 C049 C069 C058 2.8(12) . . . . ?  
C033 C049 C069 C058 -142.1(7) . . . . ?  
C063 C049 C069 C027 145.3(7) . . . . ?  
C033 C049 C069 C027 0.4(7) . . . . ?  
C042 C027 C069 C058 5.4(9) . . . . ?  
C1 C027 C069 C058 151.7(6) . . . . ?  
C042 C027 C069 C049 -139.5(6) . . . . ?  
C1 C027 C069 C049 6.8(7) . . . . ?  
C013 C041 C070 C036 1.1(10) . . . . ?  
C076 C041 C070 C036 138.2(7) . . . . ?  
C013 C041 C070 C047 -137.9(7) . . . . ?  
C076 C041 C070 C047 -0.8(10) . . . . ?  
C029 C036 C070 C041 -1.8(10) . . . . ?  
C064 C036 C070 C041 -142.3(7) . . . . ?  
C029 C036 C070 C047 140.8(7) . . . . ?  
C064 C036 C070 C047 0.3(8) . . . . ?  
C078 C047 C070 C041 -2.0(12) . . . . ?  
C054 C047 C070 C041 143.7(8) . . . . ?  
C078 C047 C070 C036 -145.3(8) . . . . ?  
C054 C047 C070 C036 0.4(9) . . . . ?  
C054 C046 C071 C074 -1.3(11) . . . . ?  
C060 C046 C071 C074 -144.1(6) . . . . ?  
C054 C046 C071 C043 142.0(8) . . . . ?  
C060 C046 C071 C043 -0.7(7) . . . . ?  
C042 C043 C071 C046 0.2(8) . . . . ?  
C039 C043 C071 C046 -144.2(7) . . . . ?  
C042 C043 C071 C074 142.1(7) . . . . ?  
C039 C043 C071 C074 -2.4(10) . . . . ?  
C068 C051 C072 C053 -0.4(11) . . . . ?  
C030 C051 C072 C053 138.8(8) . . . . ?  
C068 C051 C072 C059 -137.4(8) . . . . ?  
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C030 C051 C072 C059 1.7(10) . . . . ?  
C067 C053 C072 C051 0.9(10) . . . . ?  
C056 C053 C072 C051 -141.9(7) . . . . ?  
C067 C053 C072 C059 144.0(6) . . . . ?  
C056 C053 C072 C059 1.3(7) . . . . ?  
C082 C059 C072 C051 -1.9(11) . . . . ?  
C024 C059 C072 C051 141.3(7) . . . . ?  
C082 C059 C072 C053 -144.9(7) . . . . ?  
C024 C059 C072 C053 -1.6(7) . . . . ?  
C029 C065 C073 C081 -2.2(12) . . . . ?  
C057 C065 C073 C081 -139.5(9) . . . . ?  
C029 C065 C073 C087 138.2(10) . . . . ?  
C057 C065 C073 C087 0.8(14) . . . . ?  
C046 C071 C074 C079 138.7(8) . . . . ?  
C043 C071 C074 C079 -1.3(11) . . . . ?  
C046 C071 C074 C078 0.2(9) . . . . ?  
C043 C071 C074 C078 -139.7(7) . . . . ?  
C051 C030 C075 C038 -135.3(8) . . . . ?  
C031 C030 C075 C038 4.6(11) . . . . ?  
C051 C030 C075 C082 1.6(11) . . . . ?  
C031 C030 C075 C082 141.6(7) . . . . ?  
C040 C038 C075 C030 -4.6(12) . . . . ?  
C080 C038 C075 C030 140.5(8) . . . . ?  
C040 C038 C075 C082 -145.1(7) . . . . ?  
C080 C038 C075 C082 0.0(9) . . . . ?  
C077 C052 C076 C035 0.3(12) . . . . ?  
C078 C052 C076 C035 138.3(8) . . . . ?  
C077 C052 C076 C041 -138.8(8) . . . . ?  
C078 C052 C076 C041 -0.7(10) . . . . ?  
C044 C035 C076 C052 -1.2(11) . . . . ?  
C034 C035 C076 C052 -143.4(7) . . . . ?  
C044 C035 C076 C041 142.5(7) . . . . ?  
C034 C035 C076 C041 0.3(7) . . . . ?  
C070 C041 C076 C052 2.1(10) . . . . ?  
C013 C041 C076 C052 143.9(6) . . . . ?  
C070 C041 C076 C035 -142.3(7) . . . . ?  
C013 C041 C076 C035 -0.5(7) . . . . ?  
C076 C052 C077 C080 1.1(13) . . . . ?  
C078 C052 C077 C080 -140.6(8) . . . . ?  
C076 C052 C077 C079 141.4(8) . . . . ?  
C078 C052 C077 C079 -0.3(9) . . . . ?  
C054 C047 C078 C052 -137.4(8) . . . . ?  
C070 C047 C078 C052 3.5(12) . . . . ?  
C054 C047 C078 C074 -2.8(11) . . . . ?  
C070 C047 C078 C074 138.1(8) . . . . ?  
C076 C052 C078 C047 -2.2(11) . . . . ?  
C077 C052 C078 C047 140.1(8) . . . . ?  
C076 C052 C078 C074 -141.8(7) . . . . ?  
C077 C052 C078 C074 0.5(9) . . . . ?  
C079 C074 C078 C047 -142.2(8) . . . . ?  
C071 C074 C078 C047 1.7(10) . . . . ?  
C079 C074 C078 C052 -0.4(9) . . . . ?  
C071 C074 C078 C052 143.5(7) . . . . ?  
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C039 C050 C079 C074 1.5(11) . . . . ?  
C040 C050 C079 C074 -138.3(8) . . . . ?  
C039 C050 C079 C077 140.5(9) . . . . ?  
C040 C050 C079 C077 0.7(12) . . . . ?  
C071 C074 C079 C050 1.7(11) . . . . ?  
C078 C074 C079 C050 143.8(7) . . . . ?  
C071 C074 C079 C077 -141.9(7) . . . . ?  
C078 C074 C079 C077 0.3(9) . . . . ?  
C052 C077 C079 C050 -142.2(9) . . . . ?  
C080 C077 C079 C050 0.9(12) . . . . ?  
C052 C077 C079 C074 0.0(9) . . . . ?  
C080 C077 C079 C074 143.2(8) . . . . ?  
C040 C038 C080 C077 3.0(13) . . . . ?  
C075 C038 C080 C077 -140.6(9) . . . . ?  
C040 C038 C080 C044 143.1(8) . . . . ?  
C075 C038 C080 C044 -0.5(9) . . . . ?  
C052 C077 C080 C038 135.1(9) . . . . ?  
C079 C077 C080 C038 -2.8(12) . . . . ?  
C052 C077 C080 C044 -1.5(11) . . . . ?  
C079 C077 C080 C044 -139.4(8) . . . . ?  
C035 C044 C080 C038 -142.6(8) . . . . ?  
C082 C044 C080 C038 0.9(9) . . . . ?  
C035 C044 C080 C077 0.6(10) . . . . ?  
C082 C044 C080 C077 144.1(7) . . . . ?  
C054 C064 C081 C073 136.7(9) . . . . ?  
C036 C064 C081 C073 -4.0(12) . . . . ?  
C054 C064 C081 C085 0.3(13) . . . . ?  
C036 C064 C081 C085 -140.4(8) . . . . ?  
C065 C073 C081 C064 3.5(13) . . . . ?  
C087 C073 C081 C064 -141.0(8) . . . . ?  
C065 C073 C081 C085 143.3(8) . . . . ?  
C087 C073 C081 C085 -1.1(10) . . . . ?  
C024 C059 C082 C044 0.6(11) . . . . ?  
C072 C059 C082 C044 138.2(7) . . . . ?  
C024 C059 C082 C075 -135.9(8) . . . . ?  
C072 C059 C082 C075 1.7(11) . . . . ?  
C035 C044 C082 C059 -1.5(11) . . . . ?  
C080 C044 C082 C059 -142.6(7) . . . . ?  
C035 C044 C082 C075 140.3(7) . . . . ?  
C080 C044 C082 C075 -0.8(8) . . . . ?  
C030 C075 C082 C059 -1.7(11) . . . . ?  
C038 C075 C082 C059 141.5(8) . . . . ?  
C030 C075 C082 C044 -142.6(8) . . . . ?  
C038 C075 C082 C044 0.5(9) . . . . ?  
C051 C068 C083 C063 136.4(7) . . . . ?  
C023 C068 C083 C063 -5.1(10) . . . . ?  
C051 C068 C083 C067 2.6(10) . . . . ?  
C023 C068 C083 C067 -138.9(7) . . . . ?  
C049 C063 C083 C068 4.2(11) . . . . ?  
C048 C063 C083 C068 -141.3(8) . . . . ?  
C049 C063 C083 C067 144.2(7) . . . . ?  
C048 C063 C083 C067 -1.3(8) . . . . ?  
C062 C067 C083 C068 140.9(8) . . . . ?  
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C053 C067 C083 C068 -1.9(10) . . . . ?  
C062 C067 C083 C063 -0.6(8) . . . . ?  
C053 C067 C083 C063 -143.5(7) . . . . ?  
C042 C060 C085 C058 -2.2(13) . . . . ?  
C046 C060 C085 C058 -139.1(8) . . . . ?  
C042 C060 C085 C081 137.1(9) . . . . ?  
C046 C060 C085 C081 0.2(12) . . . . ?  
C069 C058 C085 C060 3.1(12) . . . . ?  
C087 C058 C085 C060 143.9(8) . . . . ?  
C069 C058 C085 C081 -141.2(7) . . . . ?  
C087 C058 C085 C081 -0.4(9) . . . . ?  
C064 C081 C085 C060 -0.2(13) . . . . ?  
C073 C081 C085 C060 -141.8(10) . . . . ?  
C064 C081 C085 C058 142.5(9) . . . . ?  
C073 C081 C085 C058 0.9(10) . . . . ?  
C065 C073 C087 C048 -2.5(15) . . . . ?  
C081 C073 C087 C048 141.4(9) . . . . ?  
C065 C073 C087 C058 -143.1(10) . . . . ?  
C081 C073 C087 C058 0.9(9) . . . . ?  
C063 C048 C087 C073 -135.1(10) . . . . ?  
C062 C048 C087 C073 2.4(12) . . . . ?  
C063 C048 C087 C058 1.7(11) . . . . ?  
C062 C048 C087 C058 139.2(8) . . . . ?  
C069 C058 C087 C073 143.8(8) . . . . ?  
C085 C058 C087 C073 -0.3(9) . . . . ?  
C069 C058 C087 C048 0.4(10) . . . . ?  
C085 C058 C087 C048 -143.7(8) . . . . ?  
C008 N1 C1 C033 -92.2(8) . . . . ?  
C016 N1 C1 C033 31.0(10) . . . . ?  
C008 N1 C1 C027 101.9(7) . . . . ?  
C016 N1 C1 C027 -134.9(6) . . . . ?  
C016 N1 C1 C008 123.2(6) . . . . ?  
C023 C033 C1 N1 57.6(10) . . . . ?  
C049 C033 C1 N1 -156.1(7) . . . . ?  
C023 C033 C1 C027 -135.0(7) . . . . ?  
C049 C033 C1 C027 11.3(7) . . . . ?  
C023 C033 C1 C008 -6.0(8) . . . . ?  
C049 C033 C1 C008 140.3(5) . . . . ?  
C042 C027 C1 N1 -56.8(9) . . . . ?  
C069 C027 C1 N1 157.7(6) . . . . ?  
C042 C027 C1 C033 134.1(6) . . . . ?  
C069 C027 C1 C033 -11.5(7) . . . . ?  
C042 C027 C1 C008 6.3(8) . . . . ?  
C069 C027 C1 C008 -139.2(5) . . . . ?  
C039 C008 C1 N1 109.9(5) . . . . ?  
C019 C008 C1 N1 -124.8(6) . . . . ?  
N1 C008 C1 C033 125.5(6) . . . . ?  
C039 C008 C1 C033 -124.6(6) . . . . ?  
C019 C008 C1 C033 0.8(7) . . . . ?  
N1 C008 C1 C027 -110.5(6) . . . . ?  
C039 C008 C1 C027 -0.6(7) . . . . ?  
C019 C008 C1 C027 124.7(6) . . . . ?  
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_diffrn_measured_fraction_theta_max    0.918  
_diffrn_reflns_theta_full              26.74  
_diffrn_measured_fraction_theta_full   0.918  
_refine_diff_density_max    0.944  
_refine_diff_density_min   -1.271  
_refine_diff_density_rms    0.137  
 

 


