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Supplementary Figures

Figure S-1 Elgctronic spectrum' of [Fe(III)(DITIm)z]Cl (2) in aprotic (MeCN, 298 K)
vs. protic (H,0, 298 K) solvents.

Figure S-2  Cyclic voltammogram of [Fe(Il[)(DITpy).]Cl 1) in MeCN at298 K (0.1 M
' (Bu4N)PF6, glassy carbon electrode, 100 mV/sec scaﬁ rate.) Peak
. potentials vs. SCE indicated. _ |

Figure S-3  Cyclic voltammogram of [Fe(II)(DITIm),]CI (2) in MeCN at 298 K (0.1
M (BusN)PFg; glassy carbon electrode, 100 mV/sec scan rate.) Peak
potentials vs. SCE indicated.

Figure S-4 Cyclic Qoltammogram of [Fe(I)(DITpy).]CI (1) in, H20 at 298 K (0.1 M
KCl, glassy carbon electrode, SO0 mV/sec scan rate.) Peak potentialstvs.
SCE indicated.

Figure S-5 Cyclic voltammogram of [Fe(II)(ADIT).]Cl (3) in H,O at 298 K ‘(0.1 M
KCl, glassy carbon electrode, 100 mV/sec scan rate.) Peak potentials vs.
SCE indicated. | |

Figure S-6 X-band EPR spectrum of [Fe(III)(DiTIm)z]Cl (2) in MeOH/EtOH (9:1)
glass at 135 K. Microwave frequency, 9.419 GHz; microwave.‘ power, 2
mW; modulation frequency, 100 kHz; modulation amplitude, 2G. .

Figure S-7  1/ym (molar susceptibility) vs. temperature plot for, [Fe_(III)(DIpr)g]Ci (1)

| over the temperature range T = 5-300 K | -

Figure S-8  1/y, (molar susceptibility) vs. temperature plot for [Fe(ID(DITIm),]1Cl1 (2)
over the temperaiure range T = 5-300 K

Figufe S-9  1/¢m (molar susceptibility) vs. temperature plot for [Fe(IIN)(AMIT),]Cl )

- over the temperature range T = 5-300 K
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Supplementary Tables

Crystal Data for [Fe(III)(DITpy),]C1 (1) | ' | i
Positional and Equivalent Isotropic Thermal Parameters for [Fe(IIT)(DITpy).]CI (1)
Bond Distances (A)_ and Angles (deg) for [Fe(III)(DIpr)g]Cl ¢))

Anisotropic Thermal Parametefs for [Fe(II)(DITpy).]Cl (1)_

Hydrogen atoms for [Fe(IIL)(DITpy).]CI (1)

Crystal Data for [Fe(III)(DITIm),]Cl (2)

Positional and Equivalent Isotropic Thermal Parameters for [Fe(III)(DITIm)z]Cl 2)
Bond Distavnces (A) and Angles (deg) for [Fe(III)(DITIm),]Cl (2)

Anisotropic Thermal Parameters for [Fe(III)(DITIm)z]CI 2) |

Hydrogen atoms for [Fe(III)(DITIm)z]Cl 2)

Crystal Data for [Fe(III)(AMIT),]Cl (4)
~ Positional and Equivalent Isotropic Thermal Parameters for [Fe(III)(AMIT)z]Cl (4)
Bond Distances (A) and Angles (deg) for [Fe(II)(AMIT),]Cl (4)
'Anisotrbpic Thermal Parameters for [Fe(III)(AMIT),]CI (4)
Hydrogen atoms for [Fe(II)(AMIT),]Cl (4)
Torsion Angles (deg) for [Fe(IIN)(AMIT),]Cl1 (4)

References for structure determination of [Fe(III)(AMIT),]C! (4)
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Table 1. Crystal data ghd structure refinement for 1.

Identification code
Empirical formula
‘Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal systeh
Space group

Unit cell dimensions

Volume .
Z

Density (calculated)
Absorption coefficient

F(000)

Crystal size

§ range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Absorption correction

Max. and min. transmission
Refinement method

Data / ;estraints / parameters
Goodness—of-fit on F2

Final R indices [I>20(I)]

R indices (all data)

Absolute structure parameter

Largest diff. peak and hole

'0.851 mm

hig9el

Caqll72Ct2FoNg%5 D E;CEE) CD'_Y_T?\DQ_ C|- 3 Hai/

(1)

183 K

0.71073 A
Orthorhombic‘

Pca21

19.800(4) A «
18.450(4) A p

20

n
]

S0 -

i

b

90

c = 14.800(3) A ¥
5406(1) A
8
3
1.361 Mg/m
' 1
2400
.35 x .35 x .35 mm
1.51 to 24.97°
0 <h <22, -21 £k <0, 0 <! <17
5247 _ -

6 = 0.139
488 (Rint 7)

. Semi-empirical from y-scans

0.999 and 0.754
Full-matrix leastQSquares on F2

4876 / O / 564

1.034
R1 = 0.0584, wR2 = 0.1589
R1 = 0.0978, wR2 = 0.1940
0.10(4)

-3

1.083 and -0.859 eA

S5
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4 . . .
Table 2. Atomic coordinates [ x 10 ] and equivalent 1sotrgp1c
displacement parameters [A? x 103] for 1. U(eq) is defined as

one third of the trace of the orthogonalized Uij tensor.

x y z . U(eq)
FeA 933(1) 567(1) 7500 21(1) -
S(1a) 1730(1) 1196(1) 8178(2) 29(1)
N(1Rn) - 66(4) 47(4) 7202(5) 24(2)
N(2A) 316(4) 1244(4) 8061 (6) 29(2)
C(1a) 1(5) -599(5). 6777(7) 32(2) -
c(2a) -612(6) -912(5) 6626(7) 38(3)
c(3A) -1203(6) ~574(5) 6917(9) 44(3)
C(4R) =1116(5) 76(6) 7349 (8) 41(3)
C(5A) -509(5) 380(5) 7497(7) 31(2)
C(6A). -399(5) 1091(5) 7962 (8) 33(2)
C(7R) 496(5) 1846(4) 8442(7) 27(2)
C(8A) 1237(5) 1989(5) 8536(7) 31(2)
C(9A) 4(6) . 2385(6) 8803(10) 51(3)
C(103) 1423(6) 2165(7) 9513(8) 48(3)
C(113) 1422(7) 2638(5) 7911(10) 50(3)
S(2A) 900(1) 1126(1) 6196(2) 31(1)
N(3An) 969(4) -173(4) 8516(6) 28(2)
N(4A) 1543(4) -101(4) 6949 (6) 27(2)
“C(12R) 638(6) -141(6) 9321(7) 34(2)
Cc(13a) 677(6). -681(6) 9943(7) 42(3)
c(14a) 1070(6) -1303(6) 9764 (8) 42(3)
C(153) 1407(6) -1326(5) 8951(7) 36(2)
C(16A) 1356(5) -746(5) 8355(6) 24(2)
C(17A) 1728(5) -747(4) 7483(6) 28(2)
Cc(18A) 1808(5) 1(5) 6148(6) 26(2)
C(19R) 1609(5) 665(6) 5637(7) 31(2)
C{20A)- 2300(6) -524(6) 5753(7) 40(3)
Cc(21R) 1389(7) 470(8) 4669(7) 58(4)
C(22R) 2223(5) 1192(6) 5626(9) 47(3)
FeB 953 (1) 4382 (1) 2356(1)" 23(1)
S(1B) 984 (1) 3876(1) 1026(2) 34(1)
N(1B) 930(4) 5084 (4) 3437(5) 21(2)
N(2B) 1561(4) 5098(4) 1893(5) 29(2)
C(1B) 547(5) 5024 (5) 4184(6) 29(2)
C(2B) 543(6) 5551(6) 4837(6) 38(3)
C(3B) 935(6) 6160(6) 4740(7) 40(3)
C(4B) 1326(5) 6231(5) 3957(6) 29(2)
C(5B) 1309(5) 5676(5) 3329(6) 26(2)
C(6B) 1737(5) 5716(5) 2477(7) 28(2)
C(7B) 1853(5) 5039(5) 1111(7) 32(2)
C(8B) 1683 (6) 4384(6) 539(7) 40(3)
C(9B) 2351(6) 5581(6) 765(8) 44(3)
C(10B) 2318(5) 3892(6) 512(9) 53(3)
C(11B) 1496(7) 4614 (8) -429(8) 59 (4)
S(2B) 1766(1) 3775(1) 3044(2) 34(1)-
N(3B) 63(4) 4877 (4) 2082(5) 25(2)
N(4B) 363(4) 3635(4) 2815(5) 29(2)
C(12B) -44(5) 5557(5) 1755(7) 33(2)

S
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C(13B) -661(6) 5873(6) 1701(8) 45(3)
C(14B) -1202(6) _ 5487(6) 1975(9) 49(3)
C(15B) -1120(6) 4793(6) 2272(8) 43(3)

C(16B) -485(5) 4500(5) 2329(7) 27(2)
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C(17B) ~-362(5) 3730(5) 2626(7) 34(2)
C(18B) 567(5) 3038(5) 3165(7) 32(2)
C(19B) 1303(6) 2944(5) 3355(8) 43(3)
C(208B) 90(7) 2426(6) 3406(10) 56(3)
C(21B) 1575(7) 2307(6) 2787(13) = 71(5)
C(22B) 1402(9) 12809(7) 4373(10) 74(5)
cl(1) -931(1) 2152(2) 11068(2) 48(1)
Cl(2) -3371(2) 2324(2) 11775(2) 51(1)
0(1s) 2667(4) 7614 (4) 94(6) 48(2)
0(28) 3055(4) 7008 (4) 2286(6) 54(2)
0(35) 1934 (4) 8584 (4) 3579(6) 1 49(2)
0(45S) 3153(5) 6659 (5) . 4067(6) 64(2)
0(5S) 130(7) 7379(6) 1158(10) 107(4)

0(65) 4366(7) 6341(7) 4948(10) 106(4)
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. o .
Table 3. Selected bond lengths [A] and angles [ ) for 1.

FeA-N(4A) 1.909(8) FeA-N(2A) 1.934(8)
FeA-N(1A) 2.014(8) FeA-N(3A) 2.032(8)
FeA-S(2A) 2.189(3) FeA-S(1A) 2.202(3)
N(4A)-FeA-N(2A) 179.8(4) N(4A)-FeA-N(1lA) 98.0(3)
N(2A)-FeA-N(1A) 82.2(3) N(4A)-FeA-N(3A) 82.0(3)
N(2A)-FeA-N(3A) ) 97.9(3) N(1lA)-FeA-N(3A) . 82.7(3)
N{(4A)-FeA-S(23) 86.9(2) N(2A)-FeA-S(2A) : 93.2(3)
N(1A)-FeA-S(2A) 90.4(2) N(3A)-FeA-S(2A) 1 165.9(2)
N(4A)-FeA-S(1R) 94.6(2) N(2A)-FeA-S(1A) : 85.2(2)
N(1A)-FeA-S(1A) 164.1(2) N(3A)-FeA-S(1A) : 89.5(2)
S(2n)-FeA-S(1A) ' 100.06(11)

Symmetry transformations used to generate equivalent atonms:
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Table 4. Bond lengths [A] and angles [o] for 1.

FeA-N(43) 1.909(8) FeA?N(zA)' 1.934(8)
FeA-N(13) 2.014(8) ‘FeA-N(3R) 2.032(8)
FeA-S (2A) 2.189(3) FeA-S(1a) 2.202(3)
S(1A)-C(8A) 1.837(9) N(1A)-C(1A) 1.354(12)
N(1A)-C(5A) 1.365(13) - N(2A)-C(7A) 1.296(11)
N(2A)-C(6R) 1.452(12) C(1A)~C(2A) 1.362(14)
C(éA)—C(3A) 1.40(2) : C(3R)-C(4A) - 1.37(2)
C(4R)~-C(5A) 1.344(14) C(5R)-C(6A) 1.498(13)
C(7R)-C(9A) 1.491(14) C(7R)-C(8A) 1.497(14) ' .
C(8A)~-C(10A) 1.53(2) C(8A)-C(11A) 1.557(14)
S(2A)-C(19A) 1.838(10) N(3A)-C(16A) 1.329(12)
N(3A)éC(1éA) 1.361(13) N(4A)-C(18A) 1.310(13)
N(4A)-C(17R) 1.475(11) C(12A)-C(13Rn) 1.36(2)
C(13A)-C(14A) 1.41(2) C(14R)-C(15A) 1.38(2) ‘
C(15A)-C(16A) 1.391(13) C(16A)-C(17A) 1.486(13)
C(18A)-C(193) 1.494(13) C(18A)-C(20R) 1.492(14)
C(19A)-C(21Rn) 1.54(2) C(19A)-C(22A) 1.557(14)
FeB-N(2B) 1.914(8) " FeB-N(4B) 1.930(8)
FeB-N(3B) 2.026(8) FeB-N(1B) 2.059(7)
FeB-S(1B) 2.179(3) FeB-S(2B) 2.209(3)
S(1B)-C(8B) 1.820(12) N(1B)~-C(5B) 1.334(12)
N(1B)~-C(1B) 1.346(12) . N(2B)-C(7B) 1.298(13) -
N{(2B)~C(6B) 1.4?3(1i) : C(1B)-C(2B) 1.371(13)
C(2B)-C(3B) 1.37(2) C(3B)~C(4B) 1.40(2);
C(4B)-C(5B) 1.384(12) C(5B)-C(6B) 1.522(13)
C(7B)-C(9B) 1.493(14) C(7B)-C(8B) 1.515(14)
C(8B)~-C(11B) 1.54(2) C(8B)~-C(10B) 1.55(2)
S(2B)-C(19B) i.844(11) ' ‘N(éa)—C(issy' 1.339(12)
N(3B)-C(12B) 1.361(12) N(4B)-C(18B) 1.282(12)
N(4B)-C(17B) 1.474(12) C(12B)-C(13B) 1.36(2)
C(13B)-C(14B) 1.35(2) . C(14B)-C(15B) 1;36(2)
C(15B)-C(16B) 1.37(2) C(16B)~C(17B) 1.507(13)
C(18B)-C(19B) 1.49(2) C(18B)~C(20B) 1.514(14)
C(19B)-C(22B) 1 1.54(2)

.54(2) C(19B)~-C(21B)

317
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N(4A)-FeA-N(2A) 179.8(4) N(4R)-FeRA-N(1A) ’ -98.0(3)

N(2A)-FeA-N(1A) 82.2(3) N(4A)-FeA-N(3A) 82.0(3)
N(2a)-FeA-N(3A) 97.9(3) N(1lA)-FeA-N(33) 82.7(3)




N(4A)-FeA-S(2A)
N(1A)-FeA-S(23)
N(4A)-FeA-S(1A)
N(1A)-FeA-S(1A)
S(2A)-FeA-S(1A)
C(1A)-N(1A)-C(5A)
C(5A)~N(1A)~FeA
C(7A)-N(2A)-FeA
C(2A)-C(1A)-N(1a)
C(4A)-C(3R)-C(2A)
C(4A)-C(5A)-N(1A)
N(1A)-C(5A)-C(6R)
N(2R)-C(7A)~C(9A)
C(9R)-C(7A)-C(8A)
C(7A)-C(8A)-C(11A)
C(7A)-C(8A)-S(1A)
C(11A)-C(8A)-S(1A)
C(16A)-N(3A)-C(12A)
C(12A)-N(3A)-Fea
C(18A)-N(4A)-FeA
C(13A)-C(12A)-N(3A)
C(15A)-C(14A)-C(13A)
N(3A)-C(16A)-C(15A)
C(15R)-C(16A)-C(17A)
N(4A)-C(18A)-C(193)
C(19R)-C(18A)-C(20A)
C(18A)=C(19A)~C(22A)
C(18A)~C(19A)-S(2A)
C(22A)-C(19A)=~S(2A)
N(2B)-FeB-N(3B)
N(2B)-FeB-N(1B)
N(3B)—Feé—ﬁ(1B)
N(4B)-FeB-5S(1B)
N(iB)—FeB-S(iB)
N(4B)-FeB-S (2B)

| N(1B)-FeB-5(2B)
C(8B)-S(1B)-FeB
C(5B)~N(1B)-FeB
C(7B)-N(2B)-C(6B)
C(6B)-N(2B)-FeB

86.
- 90.
94.
lé64.
100.
117.
115.
124.
122.

115

120.
114.
123.
119.
108.

110

108.
118.

127

123.
122.

117
122

121.
118.
120.
108.
110.
108.

99.

81.
.81.

91.
166.

85

99.
114.
118.
118.

9(2) N(2A)-FeA-S(2A)
4(2) N(3A)-FeA-S(2A)
6(2) N(2A)-FeA-S(1A)
1(2) N(3A)-FeA-S(1A)
06(11)C(8A)-S(1A)~FeA
7(8) C(lA)-N(1lA)-FeA
2(6) C(7A)-N(2B)-C(6A)
6(7) C(6A)-N(2A)-FeA
3(10) C(1A)-C(2A)~C(3A)

.4(10) C(SA)-C(4A)~C(3R)

4(9) C(4A)-C(5A)-C(6A)
8(8) N(2A)-C(6A)-C(5A)
2(9) N(2A)-C{7A)-C(8A)
4(8) C(7A)-C(8A)-C(10A)
1(8) C(10A)-C(8A)-C(11a)

.8(6) C(10A)-C(8R)-S(1A)

5(7) C(1%A)-S(2R)-Fer .
0(8) C(1l6A)=N(3A)-FeA

.0(7) C(18R)-N(4A)-C(17A)

2(6) C(17A)-N(4A)-FeA
3(10) C(12A)-C(13A)-C(14A)

.1(9) C(14A)-C(15A)~C(16A)
-7(9) N(3A)-C(16A)-C(17A)

0(9) N(4A)-C(17A)—cg16A)

0(8) N(4A)-C(18R)-C(20A)

4(8) C(18A)-C{19A)-C(21A)
1(8) c(ﬁlA)rC(19A)-C(22A)
7(7) C€(21A)-C(19R)-S(2A)

2(7) N(2B)-FeB-N(4B)

4(3) N(4B)-FeB-N(3B)

8(3) N(4B)-FeB-N(1B)

5(3) N(2B)-FeB-S(1B)

7(2) N(3B)—éesf5(18)

4(2) N(2B)—FeBQS(2Bj

.2(2) ‘N(3B)—FeBeS(2$j
88.

7(2) S(1B)-FeB-5(2B)
1(3) C(5B)-N(1B)-C(1B)
2(6) C(iBf—N(lB)—FeB
8(8) C(7B)-N(2B)-FeB

2(6) N(lB)—C(lB)—C(jBi

S0
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93.2(3)
165.9(2)
85.2(2)
89.5(2)
i99.8(3)
127.0(7)
118.6(8)
116.5(6)
120.5(10)
123.7(11)
124.8(9)
111.0(7)
117.4(8)
111.2(9)
110.0(9)
106(3(7}
99.0(3)
114.9(6)
120.0(8)
116.8(6)
120.1(10)
119.7(10)
116.3(8)
109.9(8)
121.5(9)
110.8(9)

'110.9(10)
108.1(8)

1?8.1(3)
82.3(3)
99.3(3)

. 87.4(2)

92.1(2)

93.3(3)
162.6(2)
100.32(11)
118.8(8)
126.9(6)
122.8(7)
121.6(9)



©2001 American Chemical Society, Inorg. Chem., Jackson ic001271d Supporting Info Page 21

C(1B)-C(2B)~-C(3B) 120.2(10) C(2B)-C(3B)-C(4B) © 118.5(9)
C(5B)~C(4B)-C(3B) 118.2(9) N(1B)-C(5B)-C(4B) 122.7(9)
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N(1B)-C(5B)-C(6B) 116.9(7) C(4B)-C(5B)-C(6B) 120.5(8)
N(2B)-C(6B)-C(5B)" 108.5(7) N(2B)-C(7B)-C(9B) ’ 123.0(9)
N(2B)-C(7B)-C(8B) _ 117.8(9) C(9B)-C(7B)-C(8B) 119.3(9)
C(7B)-C(8B)~C(11B) 110.6(10) C(7B)-C(8B)-C(10B) 107.6(9)
C(11B)~-C(8B)-C(10B) 109.5(10) C(7B)-C(8B)=-S(1B) 111.0¢(7)
C(llé)-C(BB)—S(IB) 109.1(8) C(10B)-C(8B)=-S(1B) 109.0(8)
C(19B)-S(2B)-FeB 100.0(4) C(16B)-N(3B)-C(12B) 116.7(8)
C(16B)-N(3B)-FeB 114.6(6) C(i2B)-N(3B)-FeB 128.4(7)
C(18B)-N(4B)~C(17B) © 119.1(8) C(18B)-N(4B)-FeB ' 124.4(7)
C(17B)-N(4B)-FeB '116,0(6) C(iBB)—C(12B)—N(3B) ©123.8(10)
C(12B)-C(13B)-C(14B) 118.1(10) C(13B)-C(14B)-C(15B) - 119.8(11)
C(14B)-C(15B)-C(16B) 120.0(11) N(3B)-C{16B)-C(15B) 121.4(9)
N(3B)-C(16B)-C(17B) 116.0(8) 6(153)—C(165)-C(17B) . 122.5(9)
N(4B)-C(17B)~C(16B) 108.9(7) N(4B)-C(183}—C(193) 118.8(8)
N(4B)-C(18B)-C(20B) ’122.6(10) C(19B)-C(18B)-C(20B) . 118.5(9)
C(18B)-C(19B)-C(22B) 109.0(11) C(18B)-C(19B)~C(21B) 109.0(9)
C(22B)-C(19B)-C(21B) 111.4(11) C(18B)-C(19B)-S(2B) 110.0(7)
C(22B)-C(19B)-S (2B) 108.4(8) C(21B)-C(19B)-S(2B) 108.9(9)

Symmetry transformations used to.generate equivalent atoms:
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: 2 3
Table 5. Anisotropic displacement parameters [A® x 107} for 1.

The anisotropic displacement factor exponent takes the form:

2 *x 2 * *
=27 [ (ha ) Ull + ... + 2hka b Ul2 ]
]
Ull v22 U33 u23 Ul3 Ul2

FehA 20(1) 19(1) 25(1) 1(1) -1(1) 1(1)
S(1R) 24(1) 24(1) 39(1) -3(1) -4(1) ‘0(1)
N(1A) 28(4) 21(3) 25(4) 1(3) -6(3) -7(3)
N(2A) 24(4) 23(4) 41(5) -4(3) -2(4). 5(3)
C(1A) 27(5) 33(5) 36(5) 0(4) -5(5) -3(4)
C(2A) 47(7) 25(5) 43(6) . 0(4) -13(5) . -6(5)
C(3n) 35(6) 34(5) 63(8) 7(5) -27(6) -3(5)
C(4n) 17(5) 53(6) 54(7) 5(6) -3(5) -11(5)
C(5a) 26(6) 34(5) 33(5) 4(4) -6(5) 5(4)
C(6A) 16(5) 32(5) 52(6) ~-5(5) 4(5) 5(4)
C(7A) 23(5) 20(4) 36(5) 1(4) . -5(4) 7(4)
C(8A) 37(6) 17(4) 39(5) -1(4) -9(5) 6(4)
C(9A) 34(7) 52(7) 68(8) . —24(6) 1(6) 11(6)
C(10A)  30(6) 57(7) 58(8) -16(6) -8(6) 14(6)
C(11A) 51(8) 18(5) 80(9) 6(5) -3(7) 2(5)
S(23) 31(1) 29(1) 34(1) 9(1) -3(1) S 3(1)
“N(3A) 22(4) 29(4) 33(4) "5(3) 5(4) - 2(4)
N(4A) 28(5) 18(3) 35(4) 2(3) ~-7(4) -3(3)
c(12a)  33(6) 40(6) 29(5) -9(4) 1(5) - =3(5)
C(13a) 37(7) 68(7) 20(5) 5(5) 0(5) ~-16(6)
C(14A)  44(7) 38(6) 43(6) 21(5) 0(5) -1(5)
C(15A) 37(6) 32(5) 39(6) 5(4) -5(5) -6(5)
C(16A)  20(5) 26(4) 27(5) 0(4) -11(4) -8(4)
C(17A)  43(6) 22(4) 19(5) 6(4) 5(5) 7(4)
C(18A) 26(5) 32(5) 20(4) =1(4) -1(4) 14
C(19A)  21(5) 47 (6) 25(5) 5(4) -3(4) 2(4)
C(20A)  43(7) 43(6) 35(6) -2(5) 5(5) 12(5) B
Cc(21A) 67(9) © 87(9) 20(5) " 7(6) , 0(6) 22(8)
C(22A) 35(6) 40(6) 67(8) 26(6) 9(6) -7(5)
FeB 25(1)  21(1) 22(1) -3(1) . -1(1) 1(1)
S(1B) 32(1) - 38(1) 30(1) -14(1) - -1(1) -2(1)
N(1B) 21(4) 21(4) 22(4) C-1(3) 3(3) 7(3)
N(2B) 39(5) 22(4) 27(4) T =3(3) - =1(49) 6(4)
C(1B) 31(6) 32(5) 24(5) 3(4) ~7(4) 3(4)
C(2B) 50(7) - 44(6) 20(5) - -5(4) - 6(5) 10(S)
C(3B) - 43(7) . 48(6) 30(5) -9(5) 0(5) 5(5)
C(4B) 34(6) 26(5) 29(5) -4(4) -6(4) 3(4)
C(5B) 27(5) 25(5) 25(5) -7(4) =3(4) 2(4)
C(6B) . 21(5) 29(4) 34(5) -7(4) 13(5) ~10(4)
C(7B) 30(86) 36(5) 30(5) -1(4) 3(5) 2(4)
C(8B) 31(6) 62(7) - 27(5) ~-16(5) _ 7(5) 2(5)
C(9B) 37(7) 61(7) 35(6) 0(5) -7(5) -20(5)
C(10B)  29(7) ~ 57(7) "72(9) -38(7) 4(6) 8(5)
C(11B)  46(8) 100(10) 32(6) -22(6) 7(6) -27(7)
S(2B) 29(1) 27(1) 46(2) -3(1) -11(1) ©0(1)
N(3B) 33(5) 23(4) 20(4) -11(3) -2(3) 2(3)
N(4B) 27(5) 28(4) 31(4) -3(3) -1(4) -1(3)

C(12B)  34(6) 34(5) 31(5) -6(4) -3(5) -1(5)




© 2001 American Chemical Society, Inorg. Chem., Jackson ic00127 1d‘Supporting Info Page 24

C(13B) 58(8) 32(5) 46(7) =3(5) -20(6) 13(6)
c(1l4B) 37(7) 44(6) 66(8) ~4(6) -18(6) 18(6)
C(15B) . 37(7) 46(6) 46(7) -12(5) 2(5) -4(5)

c(16B) 12(5) 38(5) - 32(5) © =13(5) 9(4). -6(4)




© 2001 American Chemical Society, Inorg. Chem., Jackson ic001271d Supporting Info Page 25

C(17B) 21(5) 41(5) 39(6) 7(4) 5(4) -9(4)
C(18B) 35(6) 16(4) 44(6) 2(4) =7(5) =5(4)
C(19B)  45(7) 23(5) 61(7) -2(5) -13(6) 1(5)
C(20B) 61(9) 43(6) 63(8) 5(6) -17(7) -16(6)
C(21B) 41(8) 31(6) 141(15) ~-28(8) -21(9) 5(5)
C(22B)  95(12) 40(7) 88(11) 32(7) -51(10) -30(7)
cl(1) 41(2) 45(2) 57(2) . 16(1) 1(1) 2(1)

c1(2) 43(2) 66(2) 43(2) -6(2) 1(1) - -14(2)
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. 4 ) )
Table 6. Hydrogen coordinates ( x 10 ) and  isotropic

displacement parameters (A? x 103) for 1.

X Y z U(eq)
H(1AA) 412(5) -846(5) 6620(7) 50
H(2AA) -623(6) -1359(5) 6295(7) 50
\ H(3AR) -1639(6) -786(5) 6815(9) 50
H(4ARD) -1507(5) 336(6) 7550(8) 50
H(6AA) -591(5) 1472(5) 7604 (8) 50
H(6AB) -620(5) 1091(5)" 8540(8) 50
H(9AR) ~454(6) 2224(6) 8724(10) 50
H(9AB) 91(6) 2464(6) 9433(10) 50
H(SAC) 71(6) 2829(6) 8478(10) 50 -
H(10A) 1171(6) 2582(7) 9706(8) 50
H(10B) 1323(6) 1763(7) 9902(8) 50
H(10C) 1897(6) 2271(7) 9541(8) 50
H(11A) 1157(7) 3053(5) 8081 (10) 50
H(11B) 1892(7) 2745(5) 7992(10) 50
H(1llcC) 1338(7) 2524(5) 7288(10) 50
H(12Aa) 340(6) 260(6) 9429(7) 50
H(13a) 470(6) -626(6) 10525(7) 50
H(14A) 1083(6) -1698(6) 10186(8) 50
H(15A) 1710(6) -1718(5) 8818(7) = .50
H(173) 2202(5) -719(4) 7615(6) 50
H(17B) 1645(5) ~1180(4) 7141(6) 50
H(20R) - 2373(6) -927(6) 6152(7) 50
H(20B) T 2119(6) -696(6) 5191(7) 50
H(20C) ' 2721(6) -282(6) 5645(7) 50
H(21A) . 1747(7) 232(8) 4348(7) 50
H(21B) 1009(7) 150(8) 4716(7) 50
H(21C) 1259(7) 900(8) 4348(7) 50
H(22A) 2596(5) . 949(6) 5342(9) 50
H(22B) 2111(5) © 1619(6) 5287(9) 50
H(22C) 2346(5) - 1326(6) 6230(9) 50
H(1B3a) - 272(5) . 4600(5) 4259(6) 50
H(2BA) 265(6) ~~~ 5488(6) 5362(6) 50
H(3BA) 920(6) " 6546(6) 5174(7) 50
H(4BA) 1600(5) 6651(5) . 3843(6) 50
H(6BA) 1611(5) © 6154(5) 2172(7) 50
H(6BB) 2214(5) © 5734(5) 2591(7) 50
H(9BA) 2403(6). .. ° 5946(6) 1222(8) 50
H(9BB) 2783(6) 5372(6) 629(8) 50
H(9BC) 2165(6) 5796(6) 229(8) . 50
H(10D) 2653(5) 4199(6) 242(9) 50
H(10E) 2470(5) 3740(6) 1098(9) 50
H(10F) 2247(5) 3475(6) 137(9) 50
H({11D) 1868(7)' 4875(8) -690(8) 50
H(11E) 1393(7) 4200(8) -796(8) 50
H(11F) 1109(7) 4925(8) -396(8) - 50
H(12B) 333(5) 5803 (5) 1486(7) 50
H(13B) -715(6) 6361(6) 1488(8) 50
H(14B) -1630(6) 5724(6) 2050(9) 50
H(15C) -1506(6) 4484 (6) 2345(8) 50

Sl
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H(17C) -641(5) 3626(5) 3141(7) 50
H(17D) -493(5) 3414(5) 12142(7) 50
H(20D) -345(7) 2561(6) 3175(10) 50

H(20E) 217(7) 1962(6) ~ 3168(10) 50
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H(20F) 71(7) . 2401(6) 4054(10) 50
H(21D) 1377(7) 1852 (6) 2956(13) 50
H(21E) - 1436(7) 2432(6) 2186(13) 50
H(21F) 2059(7) 2268(6) 2807(13) 50
H(22D) 1180(9) 2368(7) . 4550(10) 50
H(22E) 1862(9) 2800(7) ~ 4578(10) 50

H(22F) - 1173(9) 3215(7) . 4637(10) 50




© 2001 American Chemical Society, Inorg. Chem., Jackson ic001271d Supporting Info Page 29

Table 1. Crystal data and structure refinement‘for 1.

Identification code
Empirical formula
Formula weight
Temperature
Wavelength

Crystal system
Space group

Unit cell dimensions

Volume

Z

Density (calculated)
Absorption coefficient
F(OdO)

Crystal size

f§ range for data collection
Index ranges

Reflections collected
Independent reflections
Absorption correctiQn

Max. and min. transmission

Refinement method

Data / restraints / parameters

Goodnegg—-of-fit on F2
Final R indices [I>20(I))

R indices (all data)

Absolute structure parameter

Largest diff. peak and hole

hj963

CaallyCL,Fe N 50,5,

E&(m)(DITIM)JCI.jGﬂ

1087.96 |
._.H;

183 K , (2) '; o

0.71073 A

Monoclinic

-€3ict (lc

90°
;24.91(2)°'

90°

24.792(4) A a
14.364(3) A 8
17.527(3) A v

a

b

C
5118(1) A

8

2.824 Mg/m3

1.765 mm

4592

.2 x .3 x .4 mm

1.74 to 22.51°

-—26 <h =13, -13 £k 15, -7 <{ =18
4756

3356 (R, = 0.0427)

Semi-empirical from y-scans

0.520 and 0.944

Full-matrix least-squares on F

3292 / 0 / 575

1.075

Rl = 0.0387, wR2 = 0.1117

Rl = 0.0431, wR2 = 0.1216

0.04(2) | o
]

0.362 and -0.266 eA

O
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Table 2. Atomic coordinates [ x 104] and equivalent isotropic
displacement parameters [A? x 103] for 1. U(eq) is defined as

one third of the trace of the orthogonalized»Uij tensor.

X Yy z U(eq)
Fe(l) 2189 1747(1) 1781 : 18(1)
S(1A) 1514(1) 831(1) 1877(2) 24(1)
S(21n) 2628(1) 2370(1) 3173(2) 24(1)
N(1R) 1786(3) 1149(4) . 483(5) 20(2)
N(2B) 1060(3) 759(4) -975(5) - 24(2)
N(3R) 2903(3) 817(4) 1 2436(4) 17(2)
N(4A) 2778(3) 2545(4) 1580(5) 21(2)
N(5A) 3641(4) 3198(4) 1758 (5) 28(2)
N(6A) 1491(4) 2700(4) 1275(4) 20(2)
C(1a) 1265(4) 11427(6) -329(6) 26(2)
C(2A) 1481(5) 6(6) -550(6) . 25(2)
C(3A) 1918(4) 252(5) . © 358(5) 17(2)
C(4A) 2436(4) -325(5) 1136(6) 28(2)
C(5A) 3030(4) 214(6) 1873 (6) 27(2)
C(6A) 1008(4) 2601(5) 1342(5) 19(2)
c(7a) 534(5) 3378(6) 1149(7) 36(2)
C(8A) 861(5) 1655(5) 1584(7) 26(2)
C(9R) 211(5) ' 1304(7) " 768(8) 52(3)
C(10a) 855(6) 1747(7) 2461(8) 48(3)
Cc(11n) 3098(5) 3731(6) 1101(7) 32(2)
c(l1l2a) 3426(5) 2508(6) 2026(6) 25(2)
C(13A) 2578(5) 3326(5) 1001 (6) 23(2)
C(143) 1583(4) 3643(5) 1008 (6) 26(2)
C(15A) 1883 (4) 3625(6). 466 (6) 29(2)
C(16n) 3258(4) 737(5) 3326(6) 24(2)
c(17a) 3795(5) 26(6) 3862(6) 34(2)
C(18a) . 3163(4) 1407(6) ~3902(6) 22(2)
C(19A) © 3827(5) 1836(6) T 4666(7) 35(2)
Cc(20Aa) - 2848(5) 910(6) 4328(6) " 32(2)
Fe(2) . 2718(1) -3323(1) 2800(1) 20(1)
S(1B) - 2091(1) -4045(1) 1460(2) 28(1)
S(2B) ) 3219(1) -2430(1) 2357(2) 27(1)
N(1B) . 2325(4) -4101(4) 3338(5) 22(2)
N(2B) 1611(4) -4800(5) . 3497(5) - 28(2)
N(3B) © 0 1991(4) -2390(4) . 2282(5) 22(2)
N(4B) . 3256(4) -2694(4) 4088(5) 22(2)
N(5B) 4084 (4) -2140(5) 5428(5) 26(2)
N(6B) 3437(4) -4243(4) 3181(5) 22(2)
C(1B) 1714(5) -4101(6) 3105(7) 29(2)
C(2B) 2183(5) ~-5280(6) 4032 (6) 34(2)
C(3B) 2626(4) -4851(5) 3929(6) 24(2)
C(4B) 3326(5) ~-5074(6) 4351(7) 36(2)
C(5B) 3479(5) -5146(6) 3628(7) 34(2)
C(6B) 1502(5) -2412(5) 1424(7) 25(2)
C(7B) 959(4) ~1687(5) 962(6) 27(2)
C(8B) 1417(5) ~3206(5) 788(6) 27(2)
C(9B) 1460(5) -2816(6) 6(6) 35(2)

C(10B) 761(5) -3708(6) 389(7) 38(2)

520
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C(11B) 3506(5) -1727(5) 5219(7) 30(2)
C(12B) 3890(5) -2712(6) 4716(7) 29(2)
C(13B) 3016(4) -2088(5) 4416(6) 20(2)

C(14B) 2300(5) -1849(6) 3847(6) 27(2)
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C(15B) 2014(5) " =1593(6) 2843 (6) 32(2)
C(16B) 3848(5) -4103(5) 2968(6) 28(2)
C(17B) 4404(5) -4774(6) 3240(7) 39(3)
C(18B) 3791(5) -3259(5) 2413(7) 31(2)
C(19B) 4448(5) -2783(7) 2842(8) 52(3) -
C(20B) "’ 3533(6) -3599(6) 1417(7) 42(3)
Cl(1) 4901(1) -4160(1) 6868(2) 29(1)
cl(2) 4992(1) - -1810(2) 8694 (2) 37(1)
c(18) 13(5) 4447(6) 2928(7) . 43(3)
c(28) -409(6) 4870(8) 1958(7) 58(3)
0(18) . 548(3) 5024(4) 3551(4) - 37(2)

0(28) _ 331(3) 7103(4) -~ 2204(4) 38(2)

55
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[o]
Table 3. Selected bond lengths [A] and angles [ ) for 1.

Fe(1)-N(6A) 1.974(7) Fe(1l)-N(3A) 1.978(7)

Fe(1l)-N(4A) 2.039(7) Fe(1)-N(1A) 2.076(7)
Fe(1)-S(1R) 2.209(2) Fe(1)-S(2A) 2.213(2)
N(6A)-Fe(1)-N(3A) 172.9(3) N(6A)-Fe(1l)-N(4A) 93.6(3)
N(3A)-Fe(1l)-N(4A) 89.4(3) N(6A)-Fe(l)-N(1A) 92.7(3)
N(3A)-Fe(1l)-N(1A) 93.8(3) N(4A)-Fe(l)-N(1A) 89.2(3)
N(6A)-Fe(1)-S(1A) 86.5(2) ‘N(3A)-Fe(1l)-S(1A) 91.1(2)
N(4A)-Fe(1l)-S(1A) 175.0(2) N(1lA)-Fe(l)-S(1An) - 85.8(2)
N(6A)-Fe(1l)—-S(2A) 88.1(2) N(3RA)-Fe(l)-5(2A) 85.5(2)
N(4A)-Fe(1)-S(2A) 90.8(2) N(1A)-Fe(1l)-S(2A) 179.3(2)
S(1A)-Fe(1)-S(2A) 94.17(9)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:



Table 4. Bond lengths [A] and angles ‘[o] for 1.
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Fe(1l)-N(6A)
Fe(1)-N(4A)
Fe(1)-S(1A)
S(1A)~-C(8A)
N(lA)—cilA)
N(2A)~C(1A)
N(3A)-C(16A)
N(4RA)-C(12R)
N(5A)-C(12R)
N(6A)-C(6A)
C(2A)-C(3A)
C(4A)~C(5R)
C(6A)-C(8A)
C(8A)-C(10A)
C(13A)-C(15A)
C(16A)~-C(18A)
C(18A)-C(20A)
Fe(2)-N(3B)
Fe(2)-N(1B)
Fe(2)-S(1B)
S(1B)-C(8B)
N(1B)-C(1B)
N(2B)-C(1B)
N(3B)~-C(6B)
N(4B)-C(12B)
N(5B)~C(12B)
N(6B)-C(16B)
C(2B)~C(3B)
C(4B)-C(5B)
C(6B)~-C(8B)
C(8B)~C(10B)
C(13B)-C(14B)
€(16B)-C(18B)
é(lss)—C(lss)
6(15)—0(15)

T T T T T T T T T N N T o o o T N = . T R S B SR

.974(7)

.039(7)

.209(2)

.825(9)

.323(11)
.343(11)
.283(10)
.325(11)
.333(11)
.276(11)
.362(12)
.503(12)
.528(12)
.551(14)
.478(13)
.508(12)
.530(13)
.998(7)

.036(7)

.198(2)

.837(9)

.324(12)
.320(11)
.284(11)
.306(12)
.333(12)
.285(12)
.358(13)
.519(14)
.524(13)
.535(13)
.497(13)
.509(13)
.511(14)
.408(11)

Fe(1)-N(3a)
Fe(1)~-N(1A)
Fe(1)-S(23a)
S(2A)-C(18A)
N(1A)-C(3R)
N(2A)-C(2R)
N(3A)-C(5A)
N(4A)-C(13A)
N(5A)-C(11A)
N(6A)-C(14A)
C(3R)-C(4A)
C(6A)-C(7R)
C(8A)-C(93)
C(11R)-C(13A)
C(14A)~C(15A)
C(16A)-C(17A)
C(18A)-C(19A)
Fe(2)-N(6B)
Fe(2)-N(4B)
Fe(2)-5(2B)

© §(2B)-C(18B)

N(1B)-C(3B)
N(2B)-C(2B)
N(3B)-~C(15B)
N(4B)-C(13B)
N(5B)-C(11B)
N(6B)~C(5B)
C(3B)-C(4B)
C(sa)-C(7§)
C(8B)-C(9B)
C(11B)~C(13B)
C(14B)-C(15B)
C(16B)-C(17B)
C(188)—¢(203)

C(18)-C(28)

SOt

1.978(7)
2.076(7)
2.213(2)
1.834(9)
1.379(10)
1.387(11)
1.476(11)
1.398(11)
1.396(12)
1.493(11)
1.479(12§A
1.513(13)
1.503(14)
1.331(13)
1.506(13)
1.507(12)

1.536(13)
©2.003(7)

2.060(7)
2.212(2)
1.811(10)
1.380(10)
1.359(11)
1.488(11)
1.353(11)
1.391(13)
1.487(11)
1.482(13)
1.518(12)
1.538(14)
1.330(12)
1.519(13)
1.518(13)
1.555(14)
1.52(2)
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N(6AR)-Fe(1)-N(3A) ©172.9(3) N(6A)~Fe(1l)-N(4A) 93.6(3)
N(3A)-Fe(1l)-N(4A) : 89.4(3) N(6A)-Fe(l)-N(1a) _,9?-7(.3)
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N(3A)-Fe(1)-N(1A) 93.8(3) N(4A)-Fe(l)-N(1A) $89.2(3)
N(6A)-Fe(1)-S(1A) 86.5(2) N(3A)=-Fe(l)-S(1A) 91.1(2)
N(4A)-Fe(1)-S(1A) 175.0(2) N(1A)-Fe(l)-S(1A) 85.8(2)
N(6A)-Fe(1)~S(2A) 88.1(2) N(3A)-Fe(1l)-S(2A) 85.5(2)
~ N(4A)-Fe(1)-S(2A) ' 90.8(2) N(1A)-Fe(1)-S(23) ©179.3(2)
S(1A)~-Fe(1)-S(2A) 94.17(9) C(8R)-S(1A)-Fe(l) ~100.4(3)
C(18R)-S(2A)~-Fe(l) 99.6(3) C(1A)-N(1A)-C(3A) 106.6(7)
C(1A)-N(1A)-Fe(1) | 128.0(6) C(3A)-N(1lA)-Fe(l) 123.6(5)
C(1A)-N(2R)-C(2A) 107.4(7) C(16A)-N(3A)-C(5A) 1 120.0(7)
C(16A)-N(3A)~Fe (1) 121.9(6) C(5A)-N(3A)~Fe(1l) : 118.1(5)
C(12A)—N(4A)—C(13A) 105.5(7) C(12A)~N(4A)-Fe(l) : 128.4(5)
C(13A)-N(4A)-Fe (1) 125.8(6) C(12A)-N(5A)-C(11A) 107.9(7)
C(6A)-N(6A)-C(14R) 116.7(7) C(6A)-N(6A)-Fe(1l) 120.6(5)
C(14A)~-N(6A)-Fe (1) 121.2(6) N(1A)-C(1lA)-N(2A) 110.9(7)
C(3A)-C(2A)-N(2R) ,106.1(7) C(2A)-C(3A)-N(1A) 109.0(7)
C(2A)-C(3R)~-C(4A) 128.5(7) N(1A)-C(3R)-C(4A) 122.4(7)
C(3R)-C({4R)-C(5A) 114.2(7) N(3R)-C(5A)-C(4A) 113.4(7)
N(6A)~C(6A)~C(7R) 123.2(7) N(6A)-C(6A)-C(8A) ‘ 120.7(7)
C(7A)-C(6A)-C(8A) 116.1(8) C(9A)-C(8A)-C(6A) 109.2(7)
C(9A)-C(8A)-C(10A) 110.9(9) C(6A)~C(8A)-C(10A) 109.8(7)
C(9A)~C(8A)~S(1A) : 110.2(6) C(6A)-C(8A)-S(1A) 109.9(6)
C(10A)-C(8A)-S(1A) 106.7(6) C(13A)-C(11A)-N(5A) 105.8(7)
N(4A)-C(12A)-N(5A) _ 110.8(7) C(11A)-C(13A)-N(4A) ; . 110.0(8)
C(11A)~C(13A)=C(15A) 130.2(8) N(4A)-¢(13A)—C(15A) 119.6(8)
N(6A)~C(14A)-C(15R) 113.7(7) C(13A)-C(15A)~C(14A) ©115.0(7)
N(3R)-C(16A)-C(18R) 119.7(8) N(3A)-C(16A)-C(17A) 124.4(7)
C(18A)-C(16A)-C(17A) 115.9(8) C(16A)-C(18A)-C(20a) "110.3(7)
C(16A)~C(18A)-C(19A) 109.8(8) C(20A)-C(18A)-C(19A) 11077(1)"
C(16A)~C(18A)~S(2A) 110.0(6) C(20A)-C(18A)-S(2A) 108;9(6)
C(19A2)-C(18A)-S(2A) 107.0(6) N(3B)-Fe(2)-N(6B) ©173.4(3)
. N(és)-Fe(zj-N(ls) 91.8(3) N(6B)-Fe(2)-N(1B) : 93.1(3)
N(3B)—Ee(i)4N(4B) . 93.1(3) N(GB)-Fé(2)-N(4B) ©91.7(3)
N(1B)-Fe(2)-N(4B) 85.1(3) N(3B)-Fe(2)-S(1B) 85.9(2)
N(éb}-Fe(z)—S(ls) A '89.7(2) N(1B)-Fe(2)-S(1B) 90.1(2)
N(4B)-Fe(2)-S(1B) 1 175.1(2) N(3B)-Fe(2)-S(2B) 89.6(2)
N(éB)fFe(Z)—S(ZB) '85.9(2) N({1B)-Fe(2)-5(2B) 174.3(2)
N(4B)~-Fe(2)-S(2B) 89.4(2) S(1B)-Fe(2)-S(2B) 95,44 (9)
C(8B)-S(1B)-Fe(2) 101.7(3) C(18B)-5(2B)-Fe(2) 100.3(3)
C(1B)-N(1B)~C(3B) | 105.2(7) C(1B)-N(1B)-Fe(2) 128.6(6)
C(3B)-N(1B)-Fe(2) 125.4(6) C(1B)-N(2B)-C(2B) 108.0(8)

S5
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C(6B)-N(3B)~C(15B) 116.5(7) C(6B)-N(3B)-Fe(2) . g 121.2(6)

C(15B)-N(3B)~Fe(2) 122.2(6) C(12B)-N(4B)-C(13B) 105.3(7)
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C(12B)~N(4B)-Fe(2) 128.9(6) C(13B)-N(4B)-Fe(2) ©125.6(6)
C(12B)-N(5B)~-C(11B) 104.6(8) C(16B)-N(6B)-C(5SB) 117.6(7)
C(IGB)-N(GB)—Fe(é) 120.1(6) C(5B)-N(6B)-Fe(2) - 122.1(6)
N(2B)-C(1B)-N(1B) . 111.6(8) N(2B)-C(2B)-C(3B) 106.4(7)
C(2B)-C(3B)-N(1B) 108.9(8) C(2B)-C(3B)~-C(4B) 129.9(8)
N(1B)-C(3B)-C(4B) 121.2(8) C(3B)-C(4B)-C(5B) 112.3(8)
N(6B)-C(5B)~C(4B) 113.9(7) N(3B)~-C(6B)-C(7B) ' 124.3(8)
N(3B)-C(6B)-C(8B) 121.2(8j‘ C(7B5—C(GB)—C(BB) : 114.5(8)
C(6B)-C(8B)~C(9B) 109.2(6) C(6B)-C(8B)~C(10B) - : 110.5(8)
C(9B)-C(8B)-C(10B) 111.2(8) C(6B)-C(8B)~-S(1B) 109.2(6)
C(9B)-C(8B)-5(1B) 108.0(7) C(10B)-C(8B)-S(1B) ioa.7(e)
C(13B)-C(11B)~-N(5B) 106.9(8) N(4B)-C(12B)-N(5B) 113.1(8)
C(11B)~-C(13B)-N(4B) 110.1(8) ' C(11B)-C(13B)-C(14B) '129.2(8)
N(4B)-C(13B)-C(14B) 120.4(7) C(13B)-c(14a)-c(153) 114.6(8)
N(3B)-C(15B)-C(14B) 113.3(7) N(6B)-C(16B)-C(18B) | 121.1(8)
N(6B)-C(16B)-C(17B) . 122.4(8) C(18B)-C(16B)-C(17B) 116.5(8)
C(19B)-C(18B)-C(16B) 111.5(9) C(19B)-C(18B)~-C(20B) 109.5(8)
C(16B)-C(18B)~-C(20B) 107.3(7) C(19B)-C(18B)~-S(2B) 108.4(6)
C(16B)-C(18B)-S(2B). 110.2(7) C(20B)-C(18B)-S(2B) 109.9(7)

0(18)-C(18)-C(2S) 111.8(8)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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02 3
Table 5. Anisotropic displacement parameters [A x 10 ] for 1.

The anisotropic displacement factor exponent takes the form:

2 * 2 * *
-2% [ (ha ) U11 + ... + 2hka b U12 ]
U1l U22 U33 U23 U13 Ul12
Fe(l)  18(1) 17(1) 18(1) 1(1) 9(1) 0(1)
S(1A) 22(1) 20(1) 28(1) 3(1) 14(1) 1(1)
S(23) 25(1) 23(1) 21(1) -2(1) 12(1) 0(1)
N(1A) 18(5) 19(4) 16(4) S 4(3) 6(4) 5(3)
N{23) 21(5) 27(4) 16(4) -6(4) 6(4) -4(4)
N(33a) 27(5) 15(4) 12(5) ~-1(3) 12(4) -2(3)
N(4A) 17(5) 19(4) ' 19(4) 1(3) 6(4) -1(3)
N(5A) 23(5) 28(4) 36(5) ~2(4) 18(4) -2(4)
N(6A) 22(5) 21(4) 15(4) 0(3) 10(4) 0(3)
C(1A) 25(6) 27(5) 28(6) 5(5) 17(6) i5(4)
C(2A) 27(6) 26(5) 17(5) -3(4) 9(5) -2(4)
C(3nA) . 18(5) 18(5) 15(5) -1(4) 9(5) -1(4)
C(4A) 34(6) 24(5) 40(6) 2(4) 29(5) 4(S)
C(5A) 23(6) 31(5) 22(5) 5(4) 10(5) 10(4)
C(6A) 15(5) 26(5) 9(5) 6(3) 2(4) 5(4)
C(73a) 33(7) 37(5) 37(6) 6(4) 19(5) 6(5)
c(8a) 32(6) 17(5) 36(6) -2(4) 23(5) -9 (4)
c(9a) 27(7) 34(5) 77(8) 19(5) 19(6) -7(5)
Cc(10A) 69(9) 46(6) . 55(8) 19(5) 52(7) 26(5)
C(11A)  44(7) 21(5) - 42(s) -8(5) ©31(6) -9(6)
C(12A) 24(6) 29(5) - '27(5) 2(4) " 18(5) 0(4)
C(13A) 23(6) 22(5) 27(6) -8(4) 17(5) -4(4)
C(14A) 21(5) 21(5) - 30(5) 3(4) 11(5) -2(4)
C(15A)  34(7) . 22(5) 21(5) 8(4) 10(5) =5(4)
C(16A) 27(6) 21(5) 31(7) . 3(4) 22(6) -3(4)
C(17a)  34(6) 39(5) 29(5) 14(4) 18(5) 16(5)
_ C(18A)  21(5) 25(4) 20(5) -5(4) 11(5) . -5(4)
C(19A) 26(6) 44(5) 26(6) -7(4) - 10(5) -6(4)
C(20A) 35(6) 42(5) 26(5) 14(4) 22(5) 9(4)
Fe(2) 22(1) 19(1) - 20(1) 0(1) 12(1) 0(1)
S(1B) 30(2) 20(1) 26(1) -3(1) 12(1) 2(1)
S(2B) 37(2) 19(1) 35(1) 0(1) 26(1) -2(1)
N(1B) 23(5) 19(4) 19(4) 4(3) 9(4) 4(3)
N(2B) 31(5) 29(4) 30(4) 2(3) 21(4) . -1(4)
N(3B) 23(5) 23(4) 23(5) -5(3) 14(4) -8(3)
N(4B) 12(5) 26(4) 18(4) 3(3) 3(4) 1(3)
N(5B) 22(5) 33(4) 20(4) 2(4) ©10¢(4) - -2(4)
N(6B) 24(5) 27(4) S 17(4) -4(3) 12(4) -5(3)
c(1B) 26(7) 34(6) 34(6) -3(4) 22(5) -1(4)
C(2B) 33(6) 37(5) . 23(5) 5(4) 11(5) 2(6)
C(3B) 29(6) 1 22(4) 21(5) 2(4) 15(5) -1(5)
C(4B) 33(6) 35(5) 37(6) 23(4) 18(5) 15(5)
C(5B) 39(6) 27(5) 48(6) 19(5) - 31(5) 19(5)
C(6B) 23(6) 23(5) 35(6) 4(4) 20(6) 1(4)
C(7B) 21(6) 22(5) 32(6) 0(4) 12(5) 3(4)
C(8B) 30(6) 29(5) 23(5) 0(4) 15(5) -5(4)
C(9B) 34(6) 41(5) 24(6) 3(4) 12(5) 17(5) \

C(10B)  35(7) 36(5) 41(6) -6(5) 21(5) 0(5)
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C(11B)  41(7) 22(5) 27(6) -5(4) 20(6) =2(5)
C(12B)  34(7) 29(5) 28(6) -3(5) 20(6) - 2(4)
C(13B) 26(6) 14(4) 22(6) -4(4) 15(5) ~-2(4)

C(14B) 28(7) -  33(5) 23(5) -9(4) 15(5) -1(4)




