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Structure report No. AC/249
Internal code: GR0440

.Date'ﬁ 15.05.01
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Experimental Details
. Crystal data:

" Chemical formula
formula weight |
Crystal systexﬁ'

Space group (N o.)
- Z

.

b (A)
¢
a ()

B

7 ()

cell volume

Density calc.
Radiation

0 range for lattice parameters
Absorption coefficient
Temperature

Crystal source

Crystal colour

Crystal shape.

' Crystal size

Data Collection
Diffractometer type
Collection method

Absorption correction

. . No. of reflections measured

No. of independent reflections

No. of observed reflections
Omax )
hain > Nmax

Kmin > Kmax

Ymin - 1max

Criterion for observed

Rint

2.22mm’

CyH;34N2055,

- 458.6

orthorhofnbic_
P2,2,2

4

8.371(1)
13.892(6)
21.229(2)
90.0

.90.0

90.0
2468.724°
1.234g/cm’

| CuKo(1.541794) -

°cpf<«®

1

130K
recrystailized from
colourless
irregular

0.56x0.20x0.20mm

CAD# Enraf-Nonius
/28
none
6003
5052
3137
79.9

0 > 107

0 > 17%
0~ -> 26Y
1>2a(l).
0.08(12)

© 2002 American Chemical Society, J. Am. Chem. Soc., Schleusner ja0201799 Supporting Info Page 14
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Standard reflections
Variation

Refinement:

On

Treatment of hydrogens

R
Ry
Weighting sheme

" No. of parameters refined

No. of reflections in refmnt.

Residual electron density

r*{1]

XABS[2]
Goodness of fit
Solution

Remarks

Definitions:

Chem. Soc., Schleusner ja0201799 Supporting Info Page 15

2 2 -2 1 2 -5 21 -2
1225(42) 483(20) 456(17)

Positions calculated. Us fixed at 1.5
times U of the relevant heavy atom.
prior to final refinement. Not refined.
0.10

0.11

w=1/c"

271

3130

-5.06/+2.99¢/A predominateiy located in the vicinity of the
sulfur atoms. No indications for missing atoms or solvent.
Poor crystal quality.

not refined

0.007(92)

1.980

' XTAL3.4[3]

UFriedel pairs collected

®YFrom separate calculation

| Ugq = 13242 Uya* a* apa;

The anisotropic displacement factor in the structure factor expression is:

t = exp[-2-7(Zi 24 Uiy hyhyai*-a* )]

Literature:

[1] . a)A.C.Larson; Crystaliographic Computing. F.R.Ahmed, S.R.
Hall, C.P.Huber, eds., Munksgaard. Copenhagen: 291-294, (1970).
b)W.H.Zachariasen; Acta Cryst. 23, 558-564(1967).

2] H.D.Flack; Acta Cryst A39 876- 881(1983)

Bl s R Hal ILD.J. du Boulay and R Olthof- Hazekaimp; Eds. XTAL3.7 System
Umvers1ty of Western Australia. Perth (7000)

IO G.M.Sheldrick in Crystallographic Computlng 3, Eds. G.M. Shcldncl\
~ C.Krueger, and R.Goddard; Oxford University Press, 1985, p. 175-189.
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Atomic Positional and Isotropic Displacement Parameters

Atom X/a. y/b e Ueq /A’

S1 0.3921(3) 1.1946(2) 0.6564(1) * 0.021(1)

S2 0.4902(3) 0.6513(2) 0.6250(1) * 0.025(1) - , :

01 - 0.3831(8) 0.6613(6) 0.5719(3) * 0.036(4) - ‘ .
02  0.4558(9) 0.5816(5) 0.6733(3) * 0.031(4) .

03  0.5877(8) 0.9413(5) 0.5558(3) * 0.026(4).

04  0.7135(8) 0.9164(6) 0.6481(3) * 0.031(4)

05  0.3035(8) 1.1972(6) 0.5978(3) * 0.028(4) ~

N1 = 0.3432(9) 1.2584(7) 0.7112(3) * 0.025(5)

N2  0.5000(9) 0.7546(7) 0.6608(3) * 0.026(5)

- Cl 0.456(1) 0.8444(8)  0.6310(4) * 0.021(5)
C2  0.345(1) 0.9046(8) 0.6761(4) * 0.024(6) -
C3 . 0.335(D) 1.0078(8) 0.6537(4) * 0.023(5)
C4  0.394(1) 1.0780(8) 0.6869(4) * 0.025(5)
Cs 0.594(1) 1.2125(7) 0.6358(4) * 0.023(5)
c6  0.718(1) 1.1902(9) 0.6753(4) * 0.030(6)
C7  0.873(1). 1.2042(8) 0.6600(5) * 0.035(6).
C8 . 0.911(1) 1.2444(9) 0.6004(5) * 0.035(7)
C9 - 0.790(1) 1.2685(8) 0.5604(5) * 0.030(6)
C10  0.630(1) . 1.2527(9) 0.5759(4) * 0.031(6) .
Cll1  0.687(1) 0.6229(9) 0.5940(5) * 0.030(6)
C12  0.668(2) 107527(1) 0.5611(6) * 0.06(1)
C13  0.803(1) 0.618(1) 0.6495(6) * 0.046(8)
C14 - 0.738(1) 0.702(1) 0.5479(5) * 0.041(7)
‘C15  0.181(1) 0.8560(9) 0.6843(5) * 0.033(6)
Cl6  0.085(1) 0.852(1) - 0.6242(6) * 0.052(9).
C17  0.087(1) 0.906(1) 0.7372(5) * 0.045(8)
C18 0.338(1) 1.3632(9) 0.6956(4) * 0.030(6)
C19  0.602(1) 0.9042(7) 0.6146(4) * 0.022(5)
C20  0.721(1) 0.9978(9) 0.5350(5) * 0.031(6) -
C21  0.673(1) 1.042(1) 0.4718(5) * 0.046(8) -
H20a 0:7486(-) - 1.0432(-) 0.5661(-) 0.045(-)
H9  0.8137(-) 1.3041(-) 0.5209(-) 0.047(-)
H6  0.6899(-) T 1.1737(9) 0.7183(-) 0.045(-)
H7  0.9583(-) 1.1849(-) 0.6870(-) 0.052(:)
Hs 1.0179(-) 1.2554(-) 0.5868(-) 0.052(-)
H10  0.5477(-) 1.2677(-) 0.5461(-) - 0.045(-) .
H2  0.3886(-) 0.9016(-) 0.7172(-) 0.036(-)
Hl3c 0.8425(-) 0.5546(-) 0.6566(-) . 0.069(-) R
Hl3a 0.7475(-) 0.6385(-) - 0.6870(-) 0.069(-)
Hi3b 0.8899(-) 0.6604(-) 0.6424(-) 0.069(-)-
Hidc 0.8417(-) 0.6872(-) 0.5313(-) 0.062(-) .
Hi4b 0.7399(-) 0.7600(-) 0.5695(-) 0.062(-)
Hl4a 0.6643(-) 0.7046(-) - 0.5135(-) 0.062(-)
Hl2c 0.7757(-) 0.4927(-) 0.5614(-) 0.090(-)
Hi2a 0.6446(-) 0.5341(-) 0.5174(-) 0.090(-)
Hi2b 0.5972(-) 0.4854(-) - 0.5805(-) - 0.090(-) -
H17a 0.0082(-) 0.8647(<) - 0.7524(-) - 0.068(-) ~
H17b 0.0412(-) 0.9620(-) 0.7189(-) 0.068(-)
H17¢ 0.1595(-) 0.9238(-) 0.7693(-) 0.068(-) -
Hi6b 0.0512(-) 0.7862(-) 0.6136(-) 0.078(-) = -
Hl6a 0.1520(-) 0.8714(-) ~ 0.5880(-) - 0.078() =
Hl6c  -0.0048(-) 0.8913(-) 0.6247(-) 0.078(-)
Hi5  0.2031(-) 0.7893(-) 0.6987(-) 0.051(-) -
H3  0.2810(-) 1.0168(-) 0.6143(-) . - 0.035(-)
H4  0.4308(-) 1.0650(-) 0.7295(-) 0.038(-)
Hi8a 0.2319(-) - 1.3881(-) 0.7007(-) 0.045(-)
H18b 0.3714(-) . 1.3738(-) 0.6535(-) 0.045(-) -

H18c 0.4072(-) 1.3988(-)- - 0.7233(-) 0.045(-)
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H20b
"H21b
H2la
H2lc
H1

0.8145(-)
0.5571(-)
0.7031(-)
0.7181(-)
0.4008(-)
0.6175(-)

0.9549(-)
1.0501(-)
1.0040(-)
1.1052(-)
0.8304(-)
0.7626(-)

0.5296(-)
0.4697(-)

0.4364(-). _;7

0.4666(-)
0.5925(-)

0.6740(-)

0.045(-)
0.066(-)
0.066(-)
0.066(-)
0.033(-)
0.039(-)

2

o Page 17
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Atomic Displacement Parameters -

Atom Uy o Uz, - Ugp - U ' Uss Uas

S1 0.021(1) 0.025(1) 0.016(1)  -0.001(1) 0.001(1) 0.000(1)
S2 0.032(1) " 0.022(1) 0.022(1) - -0.002(1) -0.002(1) . -0.001(1)
Ol  0.039(4) 0.038(5) 0.030(4) -0.004(4) - -0.017(4) -0.001(4)
02 - 0.042(5) . 0.019(4) 0.033(4) -0.006(4) £0.003(3) -0.001(3)
03  0.030(4) - 0.031(5) 00173) . -0.006(4) 0.003(3) 0.003(3)
04  0.032(4) 0.033(5) 0.027(4) -0.006(4) 0.001(3) 0.003(4).
05  0.021(3) 0.042(5) 0.022(3) 0.006(4) -0.006(3) -0.005(4)
N1 0.024(5) 0.032(6) 0.018(4) .. 0.005(4) 0.000(3) - -0.002(4)
N2 0.021(4) 0.040(6) 0.016(4) . 0.003(5) 20.000(d) . 0.002(4)
Cl  0.026(5) 0.022(6) 0.016(4) ~ -0.005(5) -0.003(4) -0.004(4)
C2  0.025(5) .0.030(6) 0.016(5) 0.001(5) 0.001(4) 0.000(4)
C3  0.024(5) 0.027(6) 0.019(5) 10.003(5) 0.004(4) -0.003(5)
C4  0.034(6) 0.025(6) 0.015(4) . 0.005(6) 0.001(5) 0.006(4)
Cs  0.031(6) 0.020(6) 0.019(5) © 0.007(5) . -0.005(4) -0.005(4)
C6 . 0.024(5) 0.045(8) 0.022(5) -0.005(6) -0.003(4) 0.006(3)
C7  0.034(6) 0.038(7) 0.033(6) -0.004(6) -0.009(5) 0.007(6) -
c8  0.015(5) 0.037(7) 0.052(7) 0.002(5) 0.009(5) -0.004(6)
Cc9  0.036(6) 0.025(7) <+~ - 0.031(6) -0.003(5) 0.010(5) 0.009(5)
CCl10 0.037(7) 0.031(7) 0.024(5) 0.001(6) -0.000(5) 0.001(5)
Cll  0.027(6) 0.029(7) 0.034(6) 0.010(5) ©0.003(3) 0.008(5) -
S Cl12 0 0.09(1) 0.034(9) 0.065(9) -~ 0.007(8) - 0.031(8) -0.009(7)
C13 . 0.041(7) 0.051¢9) - 0.046(7) 0.002(7) -0.009(6) 0.013(7)
Cl4  0.044(7) 0.049(9) ~ 0.028(6) 0.003(7) 0.005(5) 0.003(6)
C15  0.026(6) 0.041(8) 0.033(6) 0.009(6) 0.011(5) -0.002(6)
- C16  0.027(6) 0.08(1) 0.045(7) ©-0.009(7) -0.004(6) -0.019(8)
C17  0.048(8) 0.054(9) 0.033(6) 20.002(7)  © 0.014(6) -0.006(6)
C18  0.040(7) 0.031(7) 0.020(5) 0.006(6) -0.003(4) -0.003(5)
C19  0.02K3) 0.019(6) 0.025(5) 0.013(5) -0.005(4) 10.001(4)
C20  0.028(6) 0.031(7) 0.033(6) 0.003(5) . 0.004(5) 0.009(5)
C21  0.063(9) 0.050(9) - 0.023(6) . .. 0.001(7) 0.002(6) 0.011(6)
H20a 0.045(-) 0.045(-) 0.045(-) . 0.000(-) - 0.000(-) 0.000(-)
H9  0.047(-) 0.047(-) 0.047(-) 0.000(-) - 0.000(-) 0.000(-)
H6  0.045(-) 0.045(-) ©0.045(-) 0.000() . - 0.000(-) 0.000(-)
H7  0.052(-) 0.052(-) 0.052(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
H8  0.052(-) 0.052(-) 0.052(-) 0.000(-) £0.000(-) 0.000(-)
HI0  0.045(-) 0.045(-) - 0.045(-)  ~ 0.000(-) . 0.000(-) 0.000(-)
. H2  0.036(-) 0.036(-) 0.036(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
. Hl3c 0.069(-) 0.069(-) 0.069(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
‘Hi3a  0.069(-) 0.069(-) 0.069(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
Hi3b  0.069(-) 0.069(-) 0.069()  0.000(-) . 0.000(). -  0.000(-)
H14¢  0.062(-) 0.062(-) 0.062(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)"
H14b 0.062(-) 1 0.062(-) 0.062(-) 0.000(-) -0.000(-) 0.000(-)
CHlda 0.062(-) 0.062(-) . 0.062(-) 0.000(-) ©0.000(-) ©0.000(-)
Hi2c 0.090(-) 0.090(-) 0.090(-) £ 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
HiZa 0.090(-) . 0.090(-) ~  0.090(-) 0.000(-) 0.000(-) - 0.000(-)
HI2b  0.090(-) © 0.090(-) 0.090(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
. Hl7a 0.068(-) 0.068(-) 0.068(-) 0.000(-) ©0.000(-) 0.000(-)
» HI7b  0.068(-) 0.068(-) - 0.068(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
Hi7c 0.068(-) 0.068(-) 0.068(-) 0.000() - -~ 0.000(-) 0.000(-)
Hi6b 0.078(-) 0.078(-) 0.078(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
 Hi6a 0.078(-) 0.078(-) . 0.078(}) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
‘Hi6c 0.078(-) 0.078(-) 0.078(-) - 0.000(-)" 0.000(-) 0.000(-)
HI5  0.051(-) 0051(-) .. . 0.051() -  0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
H3  0.035(-) 0.035(-) 0.035(-) © 0.000(-) 0.000(-) . 0.000(-)
H4  0.038(-) 0.038(-) 0.038-) °  0.000(-) - 0.000(-) 0.000(-).
Hi8a 0.045(-) - 0.045(-) 0.045(-) 0.000(-) - 0.000(-) - 0.000()
- HI8b  0.045(-) 0.045(-) 0.045(-) 0.000(-) _-0.000(-) 0.000(-)

H18c 0.045(-) 0.045(-) - 0.045(-) 0.000(-)  ° ° 0.000(-) 0.000(-)
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4
H20b  0.045(-) 0.045(-) 0.045(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
"H21b 0.066(-) - . 0.066(-) - 0.066(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)

H2la 0.066(-) 0.066(-) 0.066(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
H2lc 0.066(-) ~  0.066(-) 0.066(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)

HI  0.033() 0.033(-) 0.033(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)

H  0.039) 0.039(-) 0.039(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
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Bond Distances  (Angstroms)

S1-05 1.449(7)
SI-N1 1.519(%
S1-C4 1.74(1) -
S1-C5 1.76(1)
$2-02 - 1.439(7)
$2-01 1.447(7)
S2-N2 1.625(9)
§2-Cl1 1.82(1)
03-C19 1.36(1)
03-C30 - 1.43(1)
04-C19 1.18(1)
C5-C6 1.37(1)
C5-C10 1.42(1)
C6-H6 97(1)
C6-C7 1.35(1)
C7-H7 . .96(1)
C7-C8 - 1.42(2)
C8-H8 95(1)
C8-C9 1.37(2)
C9-H9 1.00(1)
C9-C10 1.39(2)
C11-C12 1.52(2)
" C11-C13 1.53(2)
C11-C14 1.53(2)
C12-H12b 92(1)

C12-H12a 95(1)
Ci12-H12c 1.02(1)

C14-H14b 93(1)
C14-Hl4a 96(1)
C14-Hl4c 96(1)
C15-H15 99(1)
C15-C16 1.51(2)
C15-C17 1.53(2)
Cl15-C2 1.54(1)
Cl16-H16¢ 93(1)
C16-H16b 98(1) .
C16-Hl6a .99(1)
C18-H18b 95(1)
C18-H18a 96(1) .
C18-H18¢c 96(1) .
C18-N1 1.49(2)
C19-C1 . 1.52(1)
C20-H20a .94(1)
C20-H20b 99(1)
C20-C21 1.53(2)
C21-H2la  .96(1)
C21-H21c 96(1)
C21-H21b 97(1)
C2-H2 .945(9)
C2-C3 1.51(2)
C2-Cl1 1.58(1)
C3-H3 958(9)
C3-C4 1.30(1)
N2-H 1.029(8)
N2-C1 1.45(1)
C4-H4 974(9)
C1-H1 .960(9)
C10-H10 96(1)
C13-H13b 95(1)

CI13-Hl13¢ 96(1)
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C13-HI3a - .96(1)
Cl7-H17a - .93(1)
C17-H17¢ 94(1)
C17-HI7b . .95(1)




Bond Angles (degrees)

05-81-N1
05-81-C4
05-81-C5
N1-S1-C4
N1-81-C5
C4-81-CS
02-52-01
02-82-N2
02-S2-Cl1

. 01-82-N2

01-S2-C11
N2-S2-C11
C19-03-C20
C6-C5-C10 -
C6-C5-S1
C10-C5-S1
H6-C6-C7
H6-C6-C5
C7-C6-C5
H7-C7-C6
H7-C7-C8
| C6-C7-C8
HB8-C8-C9
H8-C8-C7
C9-C8-C7
HO-C9-C8
H9-C9-C10
C8-C9-C10
C12-C11-C13
C12-C11-C14
C12-C11-S2
- C13-C11-C14
C13-C11-82 -
C14-C11-82
H12b-C12-H12a

H12b-C12-H12¢

H12b-C12-C11.
H12a-C12-H12¢
H12a-C12-C11
"H12¢-C12-C11-
H14b-C14-Hl4a
H14b-C14-Hl4c
H14b-C14-C11
H14a-C14-Hl4c
H14a-C14-Cl11

H14c-C14-C11 .

~ H15-C15-C16

H15-C15-C17
H15-C15-C2-
C16-C15-C17
C16-C15-C2
C17-C15-C2.

H16¢-C16-H16b
‘H16¢c-C16-H16a"-

H16¢-C16-C15

H16b-C16-H16a

H16b-C16-C15
. Hl16a-C16-Cl15

120.4(4)

110.2(5)
105.9(4)

105.0(5)
111.5(5)
102.4(5)

119:6(4) -

105.8(4)

107.0(5)

108.1(4)
107.4(5)

108.4(5)
115.007)°
118.4(9)

122.8(7)
118.8(8)
119(1)
117(1)
123(1)
122(1)
119(1)
119(1)
118(1)
123(1)
119(1)
120(1)
118(1)
122(1)
112(1)
111(1)

105.4(8)
110.2(9) -
107.8(8)

109.2(8)
112()

106(1) - -

114(1)

£ 104(1)

112(1)
108(1)
111(1)
110(1)
108(1)
108(1)
110(1)
110(1)
109(1)
107.0(9)
106.1(9)
111.3(9)

113.4(9)

109.9(9)

" 109(1)

108(1)
113(1)
104(1)
113(1)

110.1(9) |

7
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8
H18b-C18-H18a 109(1) ..
H18b-C18-H18c 109(1).
H18b-C18-N1 111(1)
H18a-C18-H18¢c 108(1)
H18a-C18-N1 111(1)
H18c-C18-N1 110.409)
04-C19-03 124.6(9)
04-C19-C1 125.1(9)
03-C19-Cl 110.4(8)
H20a-C20-H20b 107Q1) -
H20a-C20-03 110.0(9)
. H20a-C20-C21 114(1)
H20b-C20-03 109(1)
H20b-C20-C21 111(1)
03-C20-C21 106.6(8)
H21a-C21-H21c 108(1)
H21a-C21-H21b 107(1)
H21a-C21-C20 113(D)
H21¢-C21-H21b 107(1)
H21c-C21-C20 11101) : : v
H21b-C21-C20 110(1) \
H2-C2-C3 ' 110.7(9) '
H2-C2-C15 102.7(8)
H2-C2-C1 108.0(9)
C3-C2-C15 C113.5(8) .
C3-C2-Cl1 110.2(8)
C15-C2-C1 111.3(9)
H3-C3-C4 124(1)
H3-C3-C2 115(1)
C4-C3-C2 121.2(9)
H-N2-C1 105.5(8)
H-N2-S2 - 105.7(6)
C1-N2-S2 - 123.0(6)
H4-C4-C3 ~ 119(1)
H4-C4-S1 121.3(8)
C3-C4-S1 ' 119.5(8)
C18-N1-S1 = 114.0(6)
H1-C1-N2 108.7(9)
H1-C1-C19 107.8(8)
H1-Ci-C2 109.8(8)
N2-C1-C19 111.7(8)
N2-C1-C2 109.9(7)
C19-C1-C2 . . 108.9(8)
H10-C10-C9 120(1)
H10-C10-C5 ‘ 122(1)
C9-C10-C5 -+ 119(1)
H13b-C13-H13c 109(1)
H13b-C13-Hl13a ~109(D)
H13b-C13-C11 R (/6]
Hl3c¢-Cl13-Hi3a 108(1)
'H13¢-C13-Cl11 . 112D

" Hl13a-C13-Cl1 109(1)
H17a-C17-H17¢ 112(1)
H17a-C17-H17b 111(1)
H17a-C17-C15 110(1)
" H17¢-C17-H17b 110(1)
H17¢-C17-C15 109(1)

H17b-C17-C15 - 106.1(9)
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Dihedral Angles (degrees) ... ..

05-81-C5-C6 -162.5(9)
05-51-C5-C10 18(1)
C4-81-C5-C6 . -47(1) : : :
C4-S1-C5-C10 133.7(8) f
N1-81-C5-C6 65(1)
N1-81-C5-C10 -114.509)
05-§1-C4-C3 . - (1)
05-81-C4-H4 , -168.7(9)
C5-81-C4-C3 -105.7(9)
C5-81-C4-H4 ' “79(1)
N1-81-C4-C3 137.7(9)
N1-51-C4-H4 -38(1)
05-81-N1-C18 ~ -56.6(8)
C5-S1-N1-C18 68.3(8)
C4-S1-N1-C18 178.5(7)
N2-52-C11-C12 --179.7(7)
N2-S2-C11-C14 -59.7(8)
N2-82-C11-C13 60.0(%9)
01-82-C11-C12 -63.0(9)
01-82-C11-C14 56.9(9)
01-82-C11-C13 176.7(8)
02-82-C11-C12 66.6(8)
02-82-C11-C14 -173.4(7)
02-82-C11-C13 -53.7(9)
C11-82-N2-C1 - 96.1(8)
C11-S2-N2-H , -24.7(7)
01-82-N2-C1 o -20.0(8)
01-S2-N2-H ' -140.9(5)
02-82-N2-C1 -149.3(7)
02-82-N2-H 89.8(6)
C20-03-C19-04 -0
C20-03-C19-C1 -178.8(8)
C19-03-C20-C21 -173.3(9)
C19-03-C20-H20a -49(1)

- C19-03-C20-H20b . 68(1)
S1-C5-C6-C7 -179.7(9)
S1-C5-C6-H6 -10(2)
C10-C5-C6-C7 : 0(2)
C10-C5-C6-H6 169(1)
$1-C5-C10-C9 ©178.7(8)
S1-C5-C10-H10 C=3(2)
C6-C5-C10-C9 0(2)
C6-C5-C10-H10 , 178(1)
C5-C6-C7-C8 0(2)
C5-C6-C7-H7 - -176(1)
H6-C6-C7-C8 -169(1)
H6-C6-C7-H7 ' L 142)
C6-C7-C8-C9 5 0(2)
C6-C7-C8-H8 ' - -179(1)
H7-C7-C8-C9 177(1)
H7-C7-C8-H8 =3
C7-C8-C9-C10 -2(2)

~ C7-C8-C9-H9 - 172(1)
H38-C8-C9-C10 , 178(1)
H8-C8-C9-H9 -3(2) -
C8-C9-C10-C5. . 2(2)
C8-C9-C10-H10 -177(1)
H9-C9-C10-C5 o -172(1)

q 3%

H9-C9-C10-H10 )



S2-C11-C12-H12¢
S2-C11-C12-H12a
$2-C11-C12-H12b
C14-C11-C12-HI2¢
C14-C11-Cl12-H12a
C14-C11-C12-H12b
C13-Cl11-C12-H12c
C13-C11-Cl12-Hi2a
C13-C11-C12-H12b
$2-C11-C14-Hl4c
S2-C11-C14-H14b
$2-C11-C14-Hl4a
C12-C11-C14-Hl4c
C12-C11-C14-H14b
C12-Cr1-C14-Hl4a
C13-C11-C14-Hl4c
C13-C11-C14-H14b
C13-C11-C14-Hl4a
§2-C11-C13-H13c
§2-C11-C13-H13a
§2-C11-C13-H13b
C12-C11-C13-H13¢
C12-C11-C13-H13a
C12-C11-C13-H13b
C14-C11-C13-Hl13c
C14-C11-C13-H13a
C14-C11-C13-H13b
C2-C15-C16-H16b
C2-C15-C16-H16a
C2-C15-C16-H16¢
C17-C15-C16-H16b
C17-C15-C16-Hl16a
C17-C15-C16-H16¢
H15-C15-C16-H16b
H15-C15-C16-H16a
H15-C15-C16-H16¢
C16-C15-C2-C3
C16-C15-C2-C1
C16-C15-C2-H2
C17-C15-C2-C3
C17-C15-C2-C1
C17-C15-C2-H2
H15-C15-C2-C3
H15-C15-C2-C1
H15-C15-C2-H2
C16-C15-C17-H17a
C16-C15-C17-H17b

C16-C15-C17-H17c¢..

- C2-C15-C17-Ht7a -
" C2-C15-C17-H17b
C2-C15-C17-Hl7c
H15-C15-C17-H17a
HI5-C15-C17-H17b
H15-C15-C17-H17¢
H18a-C18-N1-S1

- H18b-C18-N1-S1
Hi8c-C18-N1-S1
03-C19-C1-C2
03-C19-C1-N2
'03:C19-C1-H1
04-C19-C1-C2
04-C19-C1-N2
04-C19-C1-H1

-153.4(9)
93(1)
-35(1)
88(1)
-26(2)
-154(1)
-36(1)
-150(1)
82(2)
180.0(8)
60(1)
-61(1)
-64(1)
176(1)
55(1)
62(1) -

T -59(1)
-180(1)

113(1)
-6(1)
-125(1)
3(1)
-122(1)
119(1)
-128(1)
113(1)

- -6(1)

125(1)
10(2)
-111(1)
-111(1)
134(1)
13(2)
7(1)
-108(1)
131(1)
60(1)
-65(1)
180(1)
-65(1)
169.9(8)

- 54(1)

179.6(8)
55(1)
-61(1)
75(1)
-45(1)

-163(1)

-159(1)
81(1)

-37(D)

-44(1)
-164(1)
78(1)
118.1(8)
-3(1)
-122.9(8)

~-102.6(9)

135.8(8)

16(1)

78(1)
-44(1)
-163(1)

10
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03-C20-C21-H21b - 28(1)
03-C20-C21-H21a -92(1)

- 03-C20-C21-H21c 146(1) -
H20a-C20-C21-H21b -94(1)
H20a-C20-C21-H21a 146(1)
H20a-C20-C21-H21c 24(2)
H20b-C20-C21-H21b 146(1)
H20b-C20-C21-H21a 26(2)
H20b-C20-C21-H21¢ -96(1)
C15-C2-C3-C4 . 121(1)
C15-C2-C3-H3 -59(1)

- C1-C2-C3-C4 -114(1)
C1-C2-C3-H3 - 67(1)
H2-C2-C3-C4 6(1)
H2-C2-C3-H3 -173.5(9)
C15-C2-C1-C19 169.2(8)
C15-C2-C1-N2 -68(1)
C15-C2-C1-H1 “S1(L)
C3-C2-C1-C19 : 42(1).
C3-C2-C1-N2 165.0(8)
C3-C2-C1-H1 . -76(1)
H2-C2-C1-C19 C79(1)
H2-C2-C1-N2 44(1)
H2-C2-C1-H1 - - 163.4(9)
C2-C3-C4-S1 175.3(7)
C2-C3-C4-H4 . . -9(2)
H3-C3-C4-S1 -6(1)
H3-C3-C4-H4 170(1)
§2-N2-C1-C19 -106.0(8)
S2-N2-C1-C2 132.9(7)
$2-N2-C1-H1 13(1)
H-N2-C1-C19 : C15(1)
H-N2-C1-C2 -106.1(8)

H-N2-C1-H1 ' : 133.8(8)

27
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‘Structure report No. AC/248 -
Internal code: GR0397
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Experimental Details

Crystal data:
Chemical formula : CarHlseN:05S;
formula weight A : 532.73
Crystal system . : orthorhombic
Space group (No.) » : P 2>. 2,2,(19)
Z ‘ : 4
a(A) : 10.800(2) ‘
bA) 3 -: ©11.984(4) )
c(A) ' : 21.870(5)
a () : 90.0 .
B - : 90.0
y© - o900
cell volume _ D 2830.54°
Density calc. | o 1.25 Og/cm3
Radiation - : CuKg(1.541794)
6 range for lattice parameters : 11.57°< 8 <°23.55
Absorption coefficient ' : 2.015mm’!
Temperature : 150K
Crystal source L recrystallized from
Crystal colour . : colourless
Crystal shape : irreguiar
Ciystal size E : 0.6x0.6x0.2mm
Data Collection .
Diffractometer type : CAD4 Enraf-Nonius
Collection method : /20
‘Absorption correction . o ~ none
No. of reflections measured =~ : - 6520
~ No. of independent reflections : 5405
No. of observed reflections : 4660
Omax ] : 75.5
ﬁmm > hyax : 0 > 1%
Kmin - Kmax _ : 0 > 15
Imin > lmax ~ © : 0 > 27
Criterion for observed =~ : [>2c(])
Rint ) : 0.03(45 -
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Standard réﬂections
Variation |
Refinement:

On

Treatment of hydrogens

R
Ry
Weighting sheme

No. of parameters refined g

No. of reflections in refmnt.

Residual electron density
o]

XABS[2]

Goodness of fit

Solution

Remarks

Definitions:

Chem. Soc., Schleusner ja0201799 Supporting Info Page 33

-1 15 -1 1 6; -1 17
2327(48) 3957(84)_' o 655(19)
F

Positions calculated. Us fixed at 1.5
times U of the relevant heavy atom.
prior to final refinement. Not refined.
0.061

0.067 -~

w=1/02.

325

4653

-0.63/+0.83¢/A°

not refined

0.0008(378)

2.174

XTAL3.4[3]

“Friedel pairs collected

®From separate calculation

Ueq = 13Z1%5 Uy a* a* aya;

The anisotropic displacement factor in the structure factor expression is:

t = exp[-2-n°-(2i 24} Uy hyhyai-a% )]
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Atomic Positional and Isotropic Displacement Parameters .

Atom xa y/b 2 L U A2
S1 -0.1978(1) = 0.12248(8) 0.62106(4y* - .0.0274(5)
S2 0.2862(1) 0.58661(8) 0.58087(5)* 0.0345(6)
01 -0.2449(3) 0.1869(2) 0.6724(1) * 0.036(2)
02 0.2084(4) 0.6641(2) 0.6120(1) * 0.047(2)
03 03613(4) 0.6249(3) 0.5309(1) *  0.048(2)
04 0.2511(4) - 0.2601(3) 0.5755(1) * 0.063(3)
05 0.1807(3) 0.2929(2) 0.6703(11)' * 0.040(2)
N1 -0.2820(4) - 0.0652(3) 0.5750(2) * . 0.034(2)
N2 0.2034(4) 0.4883(3) 0.5540(2) * 0.034(2)
Cl  -0.1057(5) 02099(3)  0.5750(2) *  0.030(3)
-.C2 -0.0730(5) -. 0.3079(3) 0.5944(2) * 0.029(2)
C3 0.0022(3) 0.3897(3) - 0.5582(2) * 0.031(2)
c4 0.1217(5) 0.4206(4) 0.5930(2) * 0.029(2)
Cs5 0.1920(3) 0.3154(4) 0.6102(2) * 0.039(3)
C6  -0.0723(5) 0.4936(3)  ~ 0.5393(2) *  0.031(3)
C7 -0.1347(5) 0.5549(4) 0.3919(2) * 0.039(3)
CS8 -0.2033(6) 0.6592(4) 0.5682(2) * 0.047(3)
€9 -02977(6)  0.6285(4) 0.5191(3) *  0.056(4)
Cl10  -0.2337(6) 0.5656(4)  0.4666(2) *  0.055(4)
Ci1l -0.1674(5) 0.4628(4) 0.4904(2) * 0.044(3)
C12  0.3824(5) 0.5259(4)  0.6372(2) *  0.031(3)
Cl3  0.4647(5) 0.4424(4) 0.6219(2) ** 0.039(3)
Cl4 0.5389(5) 0.3954(4) . 0.6669(2) * 0.045(3)
Cl5  0.5294(5) 0.4307(4) 0.7272(2) * 0.042(3)
Cl6  0.4472(5) 0.5161(4) 0.7411(2) *  0.043(3)
C17  0.3725(5) 0.5632(4) 0.6969(2) * ~ 0.036(3)
C18  0.6078(6) 0.3765(5) ~0.7764(3) * 0.063(4)
Ci9% -0.0947(4) 0.0238(3) 1 0.6532(2) * '0.026(2)
C20  -0.0559(5) 0.0653(3)  06181(2) *  0.035(3)
Cc21 0.0200(5) -0.1450(4) 0.6423(2) * 0.042(3)
C22 0.0614(5) -0.1351(4) . . 0.7032(2) * 0.044(3)
€23 0.0231(5 -0.0454(4) 0.7381(2) *  0.044(3)
Cc24 -0.0554(5) 0.0349(4) . 0.7138(2) * 0.038(3)
C25  -03576(6) - -0.0300(4)  0.5958(2) *  0.046(3)
C26  0.2465(6) 0.1939(4) ©0.6911(2) * 0.052(3)
Cc27 0.2483(6) 0.2025(5) "70.7607(2) * 0.057(4)
Hi8a 0.5592(-) - 0.3839(-) ©0.8183(+) 0.093(-)
H27a 03168() 0.2817(-) 0.7624(-) 0.084(-)
H24  -0.0829(-) 0.1011¢-) = . 0.7360(-) 0.056(-)
H2  -0.0984(-) 0.3318(-) 0.6388(-) 10.045(-)
Hoa  -0.3400(-) - 0.6885(-) 0.5000(-) 0.084(<) .
H6  -0.0233()  0.5539(-) 0.5208(-) - 0.045(-)
H22  0.0943(9) -0.1978(-) 0.7228(-) 0.065(-)
H7a -0.0663()  0.5806(-) 0.6233(-) 0.060(-)
H23  0.0521() -0.0390(9) 0.7837() . 0.066(-)
H3 0.0326(-) _ 0.3575(-) 0.5245(-) 0.048(-)
H27b  0.1692(-) ° 0.1926(-) 0.7882(-) 0.084(-)
Hi8b 0.6332(-) - - 0.2929(-) 0.7727(-) 0.093(-)
H  0.1459() 0.5249(-) 0.5225(-) 0.051(-)
H7b  -0.2073(-) 0.5031()  0.6079() - 0.060(-)
Hila -0.2293(-) 0.4017(-) 0.5147(-) 0.066(-)
H26b  0.2092(-) 0.1226(-) 0.6793(-) 0.078()
H8b  -0.2465(-) 0.7031(-) - 0.6030(-) - 0.069(-)
. H25b -0.3585() -0.0928(-) 0.5683(-) 0.068(-)
HI7  0.3095() 0.6284(-) - 0.7106() . 0.054(-)
Hl -0.0720(-) 0.1781(-) - 0.5356(-) 0.045(-)
H%b -0.3590(-). 0.5706(-) - 0.5272(-) - . 0.084(-)
H21  0.0474(-) 02075() 0.6181() 0.062(-)

H8a  -0.1329(-) 0.7124(-) 0.5502() .  0.069(-)
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HI3  0.4731(-) 0.4310(-) 0.5795(-) 0.060(-)
Hi0a -0.1952(-) 0.6218(-) 0.4511(-) 0.081(-)
Hi4  0.5749() 0.3314(-) 0.6531(-) 0.066(-)
H4  0.1129(-) - 0.4698(-) 0.6313(-) 0.045(-)
H27c  0.3084(-) 0.1374(-)  0.7691(-) 0.084(-)
"H20 * -0.0839(-) -0.0725(-) 0.5732(-) 0.051(-)
H25a -0.4444(-)  -0.0008(-) 0.6083(-) 0.068(-)
H25¢ -0.3143(-) -0.0633(-) . 0.6353(-) 0.063(-)
HI6  0.4410(-) 0.5460(-) 0.7862(-) 0.063(-)
H26a 0.3394(-) 0.1963(-) 0.6749(-) 0.078(-)
Hllb -0.1175(-) 0.4254(-) 0.4533() _ 0.066(-)
HI0b -0.3031(-) 0.5397(-) 0.4351(-) 0.081(-)
HiSc 0.6894(-) 0.4271(-) 0.7782(-) 0.093(-)

Y=t
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Atomic Displacement Parameters
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U U2 Uz Us Uz;
S1 0.0381(7) 0.0185(4) 0.0256(4) 0.0041(5) 0.0014(5) ~  0.0029(4)
S2 0.0432(8) 0.0233(5) 0.0369(6) 0.0073(5) 0.0010(6) 0.0046(4)
- 01 . 0.047(2) 0.032(2) 0.030(1) 0.011(1) 0.004(2) -0.000(1) .
.02 0.056(3) 0.031(2) 0.053(2) 0.023(2) . -0.007(2) -0.002(1) .
03  0.054(3) 0.047(2) 0.043(2) -0.009(2) 0.0032)  0.016(2)
04 0.104(4) 0.053(2) 0.033(2) 0.043(2) 0.011(2) 0.000(2)
05 0.058(3) .0.033(2) 0.029(2) 0.013(2) 0.007(2) 0.011(1) -
N1 0.044(3) ©0.029(2) 0.030(2) -0.003(2) -0.003(2) 0.006(1)
N2 - 0.044(3) 0.028(2) 0.030(2) 0.003(2) 0.003(2) " "~ - 0.007(1)
Cl1 0.044(3) 0.021(2) 0.026(2) 0.003(2) 0.007(2) 0.003(2)
C2  0.046(3) -, 0.018(2) 0.024(2) 0.002(2) . 0.004(2) 0.002(2) -
C3  0.053(3) 10.018(2) 0.024(2) - -0.000(2) 0.003(2) -0.000(2)
C4 - 0.039(3) 0.027(2) 0.021(2) 0.005(2) 0.003(2) 0.002(2)
C5  0.056(4) 0.031(2) 0.029(2) 0.008(2) 0.005(2) 0.003(2)
C6 0.046(3) 0.019(2) 0.027(2) -0.001(2) -0.000(2) 0.004(2)
C7  0.057(4) 0.028(2) 0.032(2) 0.009(2) 0.007(2) 0.005(2)
C9  0.049(4) 0.045(3) 0.075(4) 0.005(3) -0.014(3) 0.017(3)
C10  0.072(5) 0.039(3) 0.053(3) -0.005(3) -0.028(3) 0.005(2)
Cll  0.058(4) 0.031(2) 10.044(3) -0.004(2) -0.015(3) 0.002(2)
C12  0.037(3) 0.024(2) 0.032(2) 0.002(2) 0.003(2) ~0.001(2)
Ci3  0.049(4) 0.034(2) 0.035(2) 0.014(2) 0.005(2) -0.002(2)
Cl4  0.051(4) 0.035(3) 0.048(3) 0.017(2) 0.004(3) -0.005(2)
Cl5  0.042(4) 0.035(3) 0.043(3) 0.004(2) -0.003(3) 0.008(2)
Cl6  0.050(4) 10.046(3) 0.033(2) 0.001(3) -0.006(2). -0.002(2)
C17  0.039(3) 0.030(2) 0.040(2) 0.010(2) 0.008(2) -0.003(2)
C18  0.060(5) 0.067(4) 0.063(4) 0.013(4) -0.019(3) 0.009(3)
C19  0.033(3) 0.020(2) 0.026(2) 0.002(2) 0.000(2) 0.004(2) -
C20  0.041(3) 0.024(2) 0.039(2) 0.003(2) 0.002(2) - 0.003(2)
C21  0.047(4) 0.025(2) 0.053(3) 0.005(2) 0.009(3) 0.003(2)
C22  0.034(3) 0.032(3) 0.067(3) 0.001(2) - -0.004(3) 0.019(2)
C23 . 0.049(4) 0.039(3) 0:043(3) 0.002(2) . 0.005(3) . 0.013(2)
C24  0.049(4) 0.031(2) 0.032(2) 0.003(2) -0.004(2) 0.003(2)
C25  0.056(4) 0.046(3) 0.036(2) -0.013(3) -0.006(3) - 0.008(2)
C26  0.073(5) 0.042(3) 0.042(3) 0.023(3) 0.010(3) ~ ~° 0.016(2)
C27  0.074(5) 0.059(3) 0.037(3) 0.022(3) 0.001(3) 0.022(3)
Hi8a 0.093(-) 0.093(-) 0.093(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
"H27a  0.084(-) 0.084(-) 0.084(-) 0:000(-) 0.000(-) - 0.000(-)
H24  0.056(-) 0.056(-) 0.056(-) 0.000(=) - 0.000(-) - 0.000(-)
H2 - 0.045(-) 7 0.045(-) 0.045(-) 0.000(-) 0.000¢-) 0.000(-)
H9a  0.084(-) - 0:084(-) 0.084(-) 0.000(-) © 0.000(-) 0.000(-)
H6  0.045(-) 0.045(-) 0.045(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
H22  0.065(-) 0.065(-) 0.065(-) 0.000(-) 0.000(-) ~ 0.000(-)
‘H7a  0.060(-) 0.060(-) 0:060(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
‘H23  0.066(-) 0.066(-) 0.066(-) 0.000(-) 0.000(-). 0.000(-)
H3  0.048(-) 0.048(-) 0.048(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
H27b  0.084(-) 0.084(-) 0.084(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
H18b 0.093(-) 0.093(-) 0.093(-) 0.000(=). -- 0.000(-) 0.000(-)
H  0.051(-) 0.051(-) 0.051(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
H7b  0.060(-) 0.060(-) 0.060(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
"Hlla 0.066(-) 0.066(-) 0.066(-) - 0.000(-) - 0.000(-) 0.000(-)
H26b  0.078(-) 0.078(-) 0.078(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
H8b  0.069(-) 0.069(-) 0.069(-) 0:000(-) 0.000(-) 0.000(-)
H25b 0.068(-) 0.068(-) 0.068(-) 0.000(-) - 0.000(-) 0.000(-)
H17  0.054(-) 0.054(-) 0.054(-) . 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
HI  0.045() 0.045(-) 0.045(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
HOb  0.084(-) 0.084(-) 0.084(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
H21  0.062(-) 0.062(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)

0.062(-)
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H8a  0.069(-) 0.069(-) 0.069(-) 0.000(-) 0.000¢-) 7 0.000(-)
H13  0.060(-) 0.060(-) 0.060¢-) - 0.000(-) 0.000-) - 0.000(-)
Hi0a 0.081(-) 0.081(-) 0.081(-) . 0.000(-) 0.000¢-) - 0.000(-)
Hl4  0.066(-) 0.066(-) - 0.066(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
H4  0.045(-) - 0.045(-) 0.045(-) 0.000(-) - 0.000-) - 0.000(-)
H27c  0.084(-) 0.084(-) 0.084(-) 0.000(-) -~ 0.000(-) 0.000(-)
H20  0.051(-) 0.051(-) 0.051(-). 0.000(-). " 0.000(-) 0.000(-)
H25a 0.068(-) 0.068(-) 0.068(-) 0.000(-) 0.000(-) -0.000(-)
H25¢c  0.068(-) 0.068(-) 0.068(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
H16  0.063(-) 0.063(-) 0.063(-) - 0.000¢) . 0.000(-) 10.000(-)
H26a 0.078(-) 0.078(-) 0.078¢) 0.000(-) 0.000(-) ~~0.000(-)
Hllb 0.066(-) 0.066(-) 0.066(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)
H10b 0.081(-) 0.081(-) 0.081(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)-

H18c 0.093(-) 0.093(-) 0.093(-) 0.000(-) 0.000(-) 0.000(-)

r:///’}
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Bond Distances  (Angstroms)

$2-02 1.426(4)
$2.03 1.437(4)

$2-N2 T 1.592(4)

$2-C12 1.768(5)

- §1-01 . 1.455(3)

S1-N1- 1.520(4)

S1-C1 1.761(4)

S1-C19 1.770(4)

C13-H13 942(5)

C13-C12 1.379(7)

C13-Cl4 -~ 1.389(7)

C8-H8b 1.036(5)

C8-H8a 1.068(6)

C8-C9 ~  1.525(8)

C8-C7 . 1.543(7)

C6-H6 .982(4)

C6-C7 . 1.522(6)

C6-C11  ~ 1.528(7) L
C6-C3 " 1.540(6) S " ,
C9-H9a .949(6)

C9-H9b ~.975(6)

C9-C10 1.539(8)

C12-C17 1.384(6)

C10-H10a .861(5)

C10-H10b 1.064(6)

C10-Cl1 1.517(7)

C1-H1 1.011(4)

C1-C2 1.297(6)

C11-H11b 1.073(3)
Cl1-Hlla 1.123(3)

C7-H7a 1.055(5)
C7-H7b 1.060(5)
C2-H2 1.050(4)
C2-C3 1.499(6)
C3-H3 . .895(4)
C3-C4 1.543(7)
C5-04 1.192(6)
C5-05 1.348(5)
C5-C4 1.520(7)
C4-H4 1.028(4)
C4-N2 1.470(6)
N1-C25 1.474(7)
05-C26 = 1.456(6)
N2-H 1.026(4)
C21-H21 964(5)
.C21-C20 1.365(7)
C21-C22  1.410(8)

C26-H26b 979(5)
C26-H26a 1.064(6)

C26-C27 1:525(7) -
~ C20-H20 1.032(5)
C20:C19 1.380(6)
.C16-H16 1.051(5)
C16-C17 1.381(7)
C16-C15 1.387(7) -
C22-H22 ~936(5)
C22-C23 1.382(7)
C24-H24 976(5)
C24-C23 1.389(7)
C24-C19 - 1.398(6)
C25-H25b 964(5)
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_. C25-H25a 1.038(6) , L 4

S C25-H25¢  1.060(5) S - : .

" Cl4-Hl4 -911(5) ’ : A ‘
“C14-C15 1.388(7)

C27-H27¢ 1.032(6)
C27-H27b 1.051(6)
C27-H27a 1.203(6)
C23-H23 1.047(5)
C18-H18b 1.042(6)
C18-H18a 1.060(6)
C18-H18c 1.071(6)

- C18-C15 1.515(8)

_ CI7-H17 1.078(5)
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Bond Angles ~ (degrees)

02-52-03 119.2(2)
-02-S2-N2 109.1(2)
02-82-C12 106.4(2)
03-S2-N2 105.8(2)
03-S2-C12 - 109.2(2)
N2:82-C12 . ©106.4(2)
01-S1-N1 122.8(2)
01-S1-C1 108.9(2)
01-S1-C19 ‘ 105.5(2)
NI1-S1-C1 - 103.2(2)
N1-S1-C19 ~ 109.8(2) .
C1-S1-C19 105.6(2)
H13-C13-C12 113.9(5)
~ H13-C13-C14 125.7(5)
C12-C13-C14 119.7(4)
H8b-C8-H8a 106.7(4)
H8b-C8-C9 109.8(5)
H8b-C8-C7 112.5(4)
H8a-C8-C9 111.2(4)
H8a-C8-C7 105.4(5)
C9-C8-C7 111.2(4)
H6-C6-C7 101.2(3)
H6-C6-C11 104.7(4)
H6-C6-C3 115.1(3)
C7-C6-Cl1 110.3(4)
C7-C6-C3 114.7(3)
C11-C6-C3 110.1(3)
H9a-C9-H9 106.9(6)
H9a-C9-C8 116.7(5)
H92a-C9-C10 104.9(5)
H9b-C9-C8 119.9¢5)
H9b-C9-C10 95.3(4)
C8-C9-C10 110.1(5)
C13-C12-C17 120.8(4)
C13-C12-82 120.6(3)
C17-C12-S2 118.6(4)
H10a-C10-H10b 108.3(5)
H10a-C10-C11 122.9(6)
H10a-C10-C9 97.3(5)
H10b-C10-C11 108.6(4)
H10b-C10-C9 108.0(5)
C11-C10-C9 110.6(4) -
H1-C1-C2 121.4(4)
H1-C1-S1 ©117.93)
C2-C1-S1 120.3(3)
Hilb-Cl11-Hlla 112.6(4)
H11b-C11-C10 -108.4(4)
H11b-C11-C6 107.0(5)
Hl1a-C11-C10 ~ 114.3(5)
Hila-C11-C6 103.1(4)
Cl10-C1i-C6" - 111.2(4) .
H7a-C7-H7b 118.3(4)
H7a-C7-C6 108.9(5)
H7a-C7-C8 108.6(4)
H7b-C7-C6 107.2(4)
H7b-C7-C8 103.3(5)
C6-C7-C8 110.5(4) _ .
H2-C2-Cl o 118.6(4)
H2-C2:C3 ' 116.8(4)

C1-C2-C3 _ 124.6() : L ™,



