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Table 19. Anisotrbpic displacement parameters (A2x 10°) for 5. The anisotropic

 displacement factor exponent takes the form: .—21"52[ W2 a*¥2Ull + . + 2 hka* b* U_‘z. |

_ U'li o 6= SN § << I : _Uzj o s o _Ulé_
oAy 301 23y 16 ). -6 1)
C(1B)  30(1) 20 1) B0 () 3(1)
' Cl(1A)  38(1) 45(1) . 22() -6(1). | A, "12('1)'
CCIIB) 40(1) f 33) 2y )y -16(1)
NIA)  21) . 3@ 25Q) -6 S@ 0
NeA) 2@ 250) %0 30 00 30
NQIA)  302) 2 ' 292) Q) 4R 3(2)
N@2A) 262 . 26Q2) 190 20 -5(2) )
N(IB) - 282)  28Q) 2202 3Q) 5Q2) 4@
N@2B) - . 27(2) 28(2) 272) - 9Q2) '-2'(2) o ‘_o'_(z) L
N(21B)‘ _"33('2) - 23(2) 21(2) S52). 0 -5(2) Q)

. NQ2B)  32(2) B B 30 w4 )
C(1A) 414 544 300 93) . -403) T 203)
C(2A) = 29(3) 293) 232 :-5(2/)[ B ¢)) | -4Q2)
cGA)  290) 203) ) 3@ @ 32
C#A) 333 - 2503) B s 1@ 1)
csA) . 203) 0 23 1) 0 2(2)
A 413) . 3803) 2G) . 0 1) :903)
CTA) . S3@4) sa4) @) _‘ 33) . -19G3) - -1603)

l, C(SA) 2803 - 66(4) - '36(3) o _1‘5(3) -62) - -6(3) . .
COA) 424 454) 313) 52 43 BE)
C(10A)  43(3) 36(3) 230) ' S22 S 43 "
c1A)  193) 35(3) 192) 0@ 6 1

- C(124) 36(3) . 353) 303) 5@ S 11T R 1) B
CU3A) 454 - . 3903) 38(3) w2 210) @)
C(14A) -~ 40(4)  33(3) - 48(3) 120) - . -1003) 23)
C15A) = 434)  273) 52(3) -42) A -1103) 43)
C(I6A)  44(3) - 283) - 3303) s e A
CI7A)  303)  26(3) - 293) - -20) BT N Te
CRIA)  574) - 403) - 38(3) - -213) e )

C(22A) 36(3) - 33(3) 263) -12(2)‘ - -12(2) ' . 6(2)
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C(23A)  43(3) 93) 2@ 711(2) Q) 20

C24A) T 3003) 3G B Q) 30 o)
C(25A)°  61(4) 41(3) | 243) 3@ 4@ - .803).
C26A) . 3403) 24(3)’ 333) -0 -10) - - 3) ‘_
CQTA)  45(4) 20) . wE) 20 -1E . 0
cosA)  4i@ 0@ SI®) SG) . 20) ¢ -150)
CQ9A) . 343) . 403) . 544 12(3) 3G 86)

CCceoA) 39(3)  28(3)  36B) 6@ -5 0@)
CBlA)  2003) 213) 313) 1) 40 6
CG24)  353) | 3409 3133 -6Q) 32 9@
o®BA) SI@® 3B 3B 6@ 5@) L -T0)

C(34A)  59(4) 42(4) 2E) -1303) 103) - - -1503)
CGSA)  SI4) . S24) - 65) - -10(3) 283) - -1503)
C(36A)  53(4) - 313) CS14) -5(3) 236y -50)
cGTA)  193)  313) 42 - 6@ 3@ 20
C(IB)  68(4) 48(4) 2103) 32). . 203) - -120).
CEB)  403)  39(3) 22(2) 42 . -1 1403)
coN)  353)  380) 35(3) 200 - 1) -140)
COB) - 44 413 18@) . -11Q) 3@ -143)
C(B)  62(4) 48(4) 44(3) 263) - 10) 53y
C(6B)  40(4) - 4003) 473) -15(3) . -503) -43)

S CcOB) - S1@) . 303) 524 4G)  2403) 53)
CB) ~ 25(3) SS9y IS@) - 35 . S() . 10)
C@8B) - 50(4) 3(_)(35 o 3503) 2@ . 9G3) L -1(3)
C8B).  4204) 414 @) 2w0) 243 130)
COB)  31(3) 283) . 293) L -4Q) -16(2) e
Ci2B)  17G3)  363) . 63(4) - -163) . 1) 5@ |
C13B)  49(4)  34G) 84S -193) 9@ . 30)
C(14B)  424) - 3IG)  T@) -17¢) | -19G) - 120).
CUSB)  SS@) . 23 o B@W 5@ 4B 20)

: C(]GB) 35(3_) - 2503) . 46(3) - -_f1A1_(2)~._ | ) R ()
cu7B)  353) 26(3) o343y A52) 0 3Q) 2(2)
CQIB) 283) - 410) @) . 5@ Q) -1E)
C2B)  323)  2903) 52 6@ 6@ Q)
C23B) 31 Q) . 2 2 M S

C(24B) 33(3) - 3503) 263) : 0@ . .'-‘134(2)_ ' -6(2) _ 
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'Table 20. - Hydrogen coo;dfmétes (% 104 and isotropic displécement ﬁafaméters’ (A2 x 10 3>)

for 5. -

x '» , y. Tz  Ufeq)
HOAA) - 1841 -1052(4) - C42513) 69
H(1AB) - - 6291(7) - -1322(4) .418.1(‘3) L 169
HOAC) o &2 S8 44973) - 69
H(3AA) Case6) 2533) - s ) 3s |
HGAA) . 3346 1309G) 20470 58

H(SAB) | . 3068(6)  1062(3) . . 2916(3) e 58
H(5AC) O 2939(6) L 43703) 24683) S8
H(6AA) . 9518(6)  5373) 3656(3) 45 }

D H(IAA) COSES(T) L 31y 431403 60
HBAA) . Con646) 12380 43923) 58
_H(9AA) S 11695(6) - -2023(4) : ©378603) o 53
H(10A) | ‘ L 9617(6) - -IS353). - 3136(3) s
H(124) - T 5486(6) 1‘179(3) " 674(3) _ - h '41
H(I3A) . 44586)  23343)  -ln@) . sl
H(4A) LO3016) - 3490(3) - 255(3) 54
HUSA) 44146) - 350603) 14183) 50
H(16A) 54336) 2361(3)- - 2173) - . 42

 HQ21A) S 6338(7) R -1160G3) - 684(3) 64
H@ZI1B) - 7626(7) - -10353) . o433 . 64 _
HQIC) . - 610007y . - -4983) . -643) 64
H(23A) S RsI6) . 406(3) 386(G) 40

© H(25A) ey 20mI3) L 231Gy 65
H@SB) o ssea() 1s86G) M6 - 65
HESC) 10155(7) . 1394(3) 6193) 65
HQ6A) . 8066 -ISSI3) . 243 3T
H(27A) S 6690(6)  -2492(3) 30403) - 44
| H(28A) "41‘50('6) - .233503) - ‘3’0'63(_3) : 49
HQ9A) - 2962(6) -126003) 2573) - 50
H(3OA) . ©432866) - -3103) 1'4'58(34)_, N

H(32A). . 7500(6) 26793) . 4913) 4l




© 2001 American Chémi_cal Society, Organometallics, MacAdams 6m010857k Supporﬁng Info Page_45 ’

& o

OHE3A) R 37883y :' 612(3) 48

HG44) 110593(7) 3653(4) C12003) . 55
H(35A) - ‘ 1672(7) © . 2398(4) -1737('4)" e
H(36A) B nB@ . 16160) s
H(1BA) - - 5642(7) 2801(3) S133)

- H(IBB) - C4I5(7) 29843) - 56983) 71
H(IBC) o sTR) 345403) 55603) 7
H(3BA) C 35006 474G) | 54053) . 44
H(SBA)  1303(7) 60914) - 44463) . 4
H(5BB) = . 2442(7) 5927(4) ; 5053(3)' o
H(5BC) 10017y - s406(4) . s184(3) 74
H(6BA) - C6912(6) 36984 31700) 50
H(7BA) oSS 11913) 4H923) . s
'H(BB) - - 8166(6) 2596(4)  2834(4). 60
HEBBA) - 4041 2NE) M913) - 47
H(SBB) = CBSs() 1336(4) 33474) 61

| H(12B). = S116(6) - S3123)  C 3657(3) 46
H(13B) . AS918) - 6272(4) - 28524) 66 -
H(14B) - S519(). "7_349(4) - 2067(4) o . I 60 .

| H(sB) 1939(7) - 7494(3) 2078(3) )
H(I6B) . 33886)  65493)  28593) 42 .
“HQID) | 2446)  3TGB) © 30520). s7
HQIE) N 316(6). 20153) - 21883y s1 | ‘
HQIH 8326) 4654(3) - 2637G) 57
H(23B) - : - 977(6) 5285(3) S 1586(3) o4 o
HQSD) - 4204) 60684)  7593) 89 .
HQSE) - .. 24948} 63494)  8483) . 89
CHESH) 30318)  CS6074)  s293) 89
H(26B) 2373(6) 26833) 282003 43,
H(27B) ; () 15IE) 36028) 52
H(28B) | 456 1873) 411s3) - %2

."H(29B). o 444(6) - . 27303) 5164(3) PR
H(30B) : 1340(6) . 3864(3) 43703) 39
H(32B) 5128(6) 65993) 18713 40
HGIB) 72017) 0 71023) - 12873) . 48

© H(34B) . ' 8967(6) - . 6358(3) 695(3) EREECR




© 200‘1 American Chemical beociet»y, O_fgahometallics, MacAdams 0mOlO_85»7k Supporting Info Page 46

CoHesy e s ) 82
H@36B) - - o 6443(6) - 4537(3) 137Gy 41
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Table 21. Crystal data ahﬂ structure reﬁne‘ment'for 6.

Identification code = o - len06 '-/ _
Empirical formula : ’ C34 H33 Cr N4
 Formula weight | o sao4
Temperature ‘ | _ - 132K o L ‘
Wavelength o 0710734 oy
Crystal system o S Monoclinic | V
~ Space group. o ' _ ‘ P2(1)e ‘ R , _
* Unit bcell'dimensions " - - a= 10.0898(3)A . - o=90". o
o b=923473)A . B=97.81402)".
| N c=302026(5) A - y=o0°.
Volume . o sBanAd R
, , S -
~ Density (calculated) - o 1309 g/em3
Absorption coefficient S 0440 mm! H
. F(000) . - - 116 o ,
Crystal size S C 040x0.25x0.15 mm?
Theta range for data collection ~ R _2.04- t023.99°. , . ,
Index ranges o  lIShsT1,-95k<10,-34<1<33
Reflections collected L ' 79298 o _ ‘
~Independent reflections | o o '4280 [R(int)= 0.0777}
Completeness to theta = 23.99° - 9.5 % -
Absorption correction o None = v
Max. and min. frahsmissidn ’ : ' © 09369 én(i 0.8435 ’
- Refinement method S . Full-matrix 'léast-squares on Fz
' Data/ restraints / paramctef_s B 4280/0/352 .v
.Goodness'-(_)f-ﬁt onF? - :' | 1770 ‘
Final R indices [I>2sigma(l)] RI =0.0955, wR2=02578
) R indices (all data) e R1=0.1297, wR2 = 0.2875

Largest diff. peak andhole 0.633 and -0.857 .4
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+ Table 22. Atomic coordinates ( x 10%) and equivalent isotropic 'dispAlacerms:ﬁt'parame’ters'(A2 X "] 03) T

for 6. U(eq) is defined as one third of the trace of th.g orthbgonél’jzed Uﬁ ténsor.

x oy T e
oy C31010) - 8968(1) sy 23y
N() C3T22(5) 10999(6) 0 1274() . 21(1)

' N - 2859(6) . 9025(6) 1872(2) 24

NGB - 3039(5) . 7194(6) T Ra92) 23

NG H136) - 93646 - 9%@) - 22()
c(ly . 3548(6) 1970(8) . 15852)  2602)
c@ 127 L6 1972@) ).
cB3) S amso 10225(7) 2@ 25
O O 3021®) o 135408) - 15343)  36(2)
c(5) - 2323(®) . 10088(8) | ) 390)
C(6) | - o sB30() - 11665(8) %1 3202)
cny - Coessany . 1914®) e41) - 32Q)
c® s usem 2129 31

coy | o4ses®)  116058) - 1270) | 3602)

S a0y o O 386207) 11324 422) 302)
cany S s 13TI) " T 918(2)  24(2)
ca12) IS8T 6SI6®) . . 1957() . 34(2)
cazm . 12K®) © SS18®) - 2170Q) . 39(Q)
ca4) - N 23808) - 5038(8) 25092 - 37(2)

casn 3547(8) S8208) - 26126) 34(2)
c(16) 3 -7 10'9(8) Co2962) - 320 -
17 o amie) s - 207R)24Q)
ceny - " 2058(7) 6580(7) . 568(2) '_ 29(2)
e - 786(T)  T214(T) R 1) | 28(2)
C(zj) B o 359(7) 8525(8) o ._660(2),' 26
Cc24) R . 23008)  S214(8) C3106) - 382)
C(25) ST 10537 8988®) . 4873) - 38(2)
C(26) S 4918(7) 9318 1256) . 20
cEen . 6292(7) 79358) - Co13963) - 382)
C28) COTI0UT) . 6886(8) C145G) o 362)

- C(29) L. 6586(8) - 5868(8) 944(2) . 33(2)",'
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Q . ) . . . . . . . : . . . . . . r“
R . ) . . . . i

C(30) e _ 5230(8) " 5833(8) 187(2) . 33('2) |

cG1) 400 6879(6) C9502) 0 222)
€G2S 1083®)  14822) 32(2)
C(33) : , .-728(7)  C 0 11848(8) - 1631(2) - 3202
ceay - -631(7) 13141(8) 14173) C36(2)
ces). a6y 132158) 0 10523) 352)
C(36) o 589(7) - 11962(8) - s91(2)- R 29(2)

LcEn S 503(6) ¢ 10654(8) - 1105Q2) . 24(2)




~
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Table 23. Bond lengths [Z\] and angles [°] for 6.

Cr()N). 1.976(5)

N o 1.979(5)
Cr(1)-N(3) T 2.005(5)
cr(ycee) - 20627
Cr(1)-N@) - L 2.099(5)
N(1)-C(1) 13268
CN(D)-C(11) C1.448(8)
N@-CG) - 1349(8) o
N@-ean - 14228)
N@}-C@D) - 1.339(8)
N@MCE) 7 1396(8)
N@-CQ3) o 13369)
N@)-c3n 14438)
caycR) o 1393(10)
C(1)-C(4) o 1.511(10)
C@2)-C(3) S 1.394(9)
cE-CE). O 1s120)
cecan 1.373(10) .
- oe-C) S 138310)
S ome® o 1385(10)
Coc®e® . 137000)
. C9)»-c(0) o 1.388(10)
C(10)-C(11) S 1380(10)
Ccaca3) . 138131
~cazrca) = 1.396(10)’
Ccamca4y 1384
- caaycas) L 1.373(11).
casycae) . 138110)
cae-can - - '.:‘_'1.'384(10)
cQICQY) . 1401(10)
canced 151909)
C2-C@3) . . 1403(10)
CcE3ces) = LS11(10) -

C(26)-C(31 S ' ’,1‘.392(‘10) o
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C(26)-C(;7) . 1.393(10)
CQT)-C(28) : 1.387(11)
C(28)-C(29) ' 1.363(10)
cRo-CEo) 1.386(11)
N S ©1.410(10)
cE2-Con 1.395(10)
. C(32)-C(33) : 1.405(10)
C(33)-C(34) o 1.366(11)
C(34)-_C.(35) o 1.376(11)
C(35)-C(36) 1.396(10)
cG6-COT. © 1.378(10)

N()-Cr()N@) 189.7(2)
NO-CI(ING)  1428Q)
CN@-CH(NG) 126.002)
NO)MCHI-C@E) 99.603)
N(2)-Cr(1)-C(26) - - 102.003)
NG)-Cr(1)-C(26) L 66203)
N(1)-Cr(1)-N(@4) . '97.9(2)
N(2)-Cr(1)}-N@4) . 98.5(2)
NG)-Cr()-N@) 87.5(2)
C(26)-Cr(1)-N(4) 153.03)
CN()-COT) 119.8(6)
CON(C(l) 127.9(5)
C(11)-N(1)-Cr(1) L 11224)
C3)NQ@)-C(17) 11B0(S)
C COMN@)-Cr(l) 126.3(5)
CATN@-Cl) - - 115.6(4)
CR-NG)}-CG1) 132.1(6)
CQI-N@)-Cr(l) -~ - 132.5(5)
CG1MN@G)Cr(l) 95.2(4)
C(23)-N(4)-C(37) 117.3(5)
C(23)-N@)-Cr(1) -  126.4(5)
CG7)-N(@)-Cx(1) 116.3(4)
N(1)-C(1)-CQR) - - 122.4(6)
N(1)-C(1)-C(4) - 1121.2(6)
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3

C‘(.’Z)-C(l)‘.C(4‘) - i16.4(6) B

C(1)-C(2)-C(3) . - 126.9(6)
NQ)-C(3)-C(2) - . | 123.006)
N@MCE)ICE) 119.6(6)

C(2)-C(3)-C(5) . 1174(6).
C1)3-C6)-C(T) 120.8(7)
C(8)-C(7)-C(6) 11957
cn-CE-CO) . 1205
C(S);C(é)-C(lo) , 119.2(7) -
cancaoc® - 1211

CC10yC(11)}CE) - 118.9(6)
C(10)-C(1)-N(1) 118.9(6)
C(6)}-C(11)-N(1) 122.0(6)

L cudeancan o 1204(7)

| C14)-C(13)-C(12) 1205(7)
C(13)}C(14)C(15) 19.2(7)

C(16)-C(15)-C14) 12047)

C(15)-C(16)-C(17) - 1'21.0}(7)
CU6LCaT-C2) - 1182(7)
Cl6-CANNE@)  12186)
C12}-CATNQ@) 1200(6)
NG)-C21)-C(22) C120.6(6)
N@)-C@D-CR4) 12130
cceced  1I8IE)

| CcRIMC@20E3) 12846)
| N(@)-C(23)-C(22) Cse
N@4)»-C(23)}-C(25) ©119.5(6)
C(22)-C(23)-C(25) ' 116_.1(6‘)"

. CE1)-CE6CRT) 11826
COICEEOC) 2%
CT)-C(26)-Cr(1) o . 148.5(6)

C(28)-C2T-C(26) - - 1205(7) -
CE9CEY-CERD T 1206(7)
| C(28)-C(29)-C(30) 121207
C(29)-C(30)-C(31) 118.1(6) |

C(26)-CB1)MN@3) | 105.6(6)
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c -

C(26)-C(31)-C(30) 121.4(6)
NGKCGD-CB0) . 1328(6)
C(37)-C(32)-C(33) 1 119.007)
C34-CE3-CE2) - 1211
C(33)-C(34)-C(35) - 119.8(7)
C(34)-C(35)-C(36) 119.9(7)
C(37)-C(36)-C(35) ~ L 1207(7)
C(36)-C(37)-C(32) 119.4(6)
CGO-CENNG - 12136)
CB2)-CENNE@) - 1192(6)

Symmetry transformations used to generate equivalent atoms:
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~ Table 24. . Anisotropic disﬁlécément parameters (A2 x 10%) for 6. The tanis‘otropié o

 displacement factor exponent takes the form -2m2[ h? a*zU”_‘+'... +2hka*b*U?]

’ Un g . 22 ’ us . v YIU,B' u2
cr(l) " 20(1). 23(1) 2y 61) 4(1) oy
LN 12(3) 0G) . 20) a2 42) 3@
NQ@) 243) . 243)  2503) 202) 8(2) 0
NG) 186)  2203) 2903) STC) SR 16) 0@)
NG 20) 200)  23E) 1) 20 5
cay o 13@) . 324) 33(4) 23) 0 00) A03)
cR) 3@ 230) 26(4) -14(3) 8(3) -303)
- CE) 203) 294) - 28(4) 6(3) 63) 53)
C(4) 43(5) 24 34y 103) 16(4) 34y
C) - 56(5) 374 29(4) 4@ 20(4) - 14)
e 236) 41(4) 314 -10) | -103) -5(3)
cn - 2004) 32(4) M@ @) 30) 9(3)"
C(8) 33(4) - 28(4) L34 - 5@ 13B) 0 -120)
CO) 4505 35(4) 8@ 23) - 4Q3) 34
C0) . 21(4) 344)  35(4) ) 8(3) 23)
can 2@ 23 ¢) 20) B 40)
caz 274y 384) 35(4) 5@ -0) 03)
ca3 40 8@ 436) @) 14 o
ca4  SAS) 2 31w -40) @ B
S ocas)  354) R@) 3 56 - 10) e
C(16) 3204 3 M@ 23 60) -83)
carn  193) 3004y 243)  -903) 9(3) @)
cen 314 34 28 o) 53) 163)
cey  113) 3 CB@ 3@ 1) 8@
ey @ M@ @) a3 1) 60)
C4) . 40() - 274 455 -193) -1(4) STE)
S C@25) 234 24 a65) -8(4) _0(3) 53)
- C(26) 31(4) | 31(4) 344 4E) 9(3) 33)
cQrn  28(4) 35(4) S0(5) -19(4) -6(3) - 203)
C(28)  24(4) - 40(4) - 43(4) 44 -103) 13)
c9) 9@ 03 - 8(3)

26(4)

34(4)
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C(30) a6y 218 - 3@ T6) . 8(3)‘ " }-2(.3),

CG1) ~ 304) 153) 20 43 63 0)
32 2@ 36 3 0@y 4G 20)

S C(33) 18(4) o 45) 31(4) S 6(3) : 3y 1'0(3\)

CG4)  24(4) 34 A 3@ 20 14(3')A
CESY (@) 5@ s - 1G) 23 20)

CB6) . 22(4) 304) 394 0(3) 103) -1(3)'

SCEN UB) BB 304 30) - 46 23)




R

Table 25. Hydrdgg:n coordinates ( x 104 and ‘isotr»opic ‘dis_placement'parame'térs (Az x 103)

. for 6.
X Ty 2 " U(eq). .
HQA) - 2802 . 12395 2154 33
H(4A) 4287 13668 1252 54
" H(4B) 4595 13823 1783 54
H(4C) 3124 14147 1532 54
~H(SA) 2179 9065 2644 59
~ H(SB) 1489 10626 2587 59
H(5C) 3023, 10484 2803 59
H(6A) 6270 11694 1296 38
H(7A) 7488 12097 " 705 38
H(A) 6397 12086 8 37
H(9A) 4122 11595 oan e
H(10A) "_29"3,7 11093 424 v. 36
H(12A) 918 7140 1727 41
H(13A) 649 4951 - 2084 47
HQ4A) 2250 4176 2668 45
H(15A) 432 s w4 41
H(16A) 4536 7629 2466 39
H@2A) - 127 6689 302 33
- H(244) 3226 4894 394 57
H(24B) 2142 5417 - IS 57 -
H(24C) ) '1688 © 4452 382 51
HQ5A) L1246 9914 623 56
H(25B) -1683 - 8252 564 56
H(25C) 1145 9098 - 16l 56
H(27A) 6674 . - - 8662 1596 .ﬁ_46“
H(28A) 8037 - 6876 1353 Ca
TH(29A) 762 5171 839 39
H(30A) 4871 L 5124 - 576 39
H(324) - 214 9692 1635 .. 38
01 11804 1884 .. 38

H(33A)
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A »

» Coaa ey

COHEAA) 1029 13985
. - HB35A) S 143 14119
N . HGeA) - 1023 12012

1521

909

631
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