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Table 2. Final atomic coordinates and displacement parameters (in Az)

Atom Site Occ. «x y z Usiso
H(10A) 2i 0.004(1)  0.0519(9) 0.3428(8) 0.046
H(10B) 2i 0073(1)  0.024809) 0.3978(8) 0.046
H(20A) 2i -0214(1)  0.420(1)  0.3056(8) 0.054
H(20B) 2i -0213(1) 0327(1) 0.3220(8) 0054
H(30A) 2i 0.017(1)  0.0955(9) 0.0430(8) 0.048
H(30B) 2i -0057(1)  0.1162(9) 0.1139(8) 0.048
caiy 2 0.289(1) 0066(1) 0.34158) 0.046(4)
ca12) 2 0308(2) 0.010(1) 0.393(1)  0.073(6)
H(112) 2i 0.270(2) -0.033(1) 0.403(1) 0.088
c(113) 2i 0383(2) 0.020(2) 0429(1)  0.095(8)
H(113) 2i 0401(2) -0.019(2) 0460(1) 0.114
c(114) 2i 0432(2) 0088(1) 0420(1)  0.092(7)
H(114) 2 0478(2) 0096(1) 0448(1) 0.1
Cc1s) 2 0416(2)  0.144(1)  0.369(1)  0.078(6)
H(115) 2i 0453(2) 0.189(1) 0361(1) 0.094
Cc(116) 2i 0.340(1)  0.131(1)  0.3314(9) 0.051(5)
H(116) 2i 0.324(1)  0.169(1)  0.2982(9) 0.061
cau2l) 2 0.208(2) -0.056(1) 0.2834(9) 0.049(5)
Cc(122) 2i 0.141(2) —0.108(1)  0.3099(9)  0.060(5)
H(122) 2i 0.076(2) -0.088(1)  0.3365(9) 0.072
Source of material: The compound {Ru3(p3-O)(3-CO)CO)3(u- g?ég 2 g:?:g; :gg;g; 83(2)(')8; g%?(Q
PhaPCH2PPh7)3] was found to crystallize in monoclinic space ca24) 2 02542) -0223(2) 0263(1) 0.106(8)
group P21/n and reacts reversibly with HCl to give [Ru3(us- H(124) 2i 0.269(2) -0278(2) 0.254(1) 0.127
OH)(13-COYCO)3(u-Ph2PCH2PPh2)3]Cl (see ref. 1). Attempts to C(125) 2 03293) -0.169(2) 0.237(1)  0.12(1)
grow single crystals from a mixtures of CD2Ch-EtOH-MeOH gg;g)) %: ggggz :g(l)ggg; 822’:_5’8; g’:&s)
resulted in the formation of [Ru3(u3-O)u3-COXCO)3 (u- H(126) 2 0:347(2) _0:052(2) 0:226(1) 0212
PhoPCH2PPh?)3] - 1.5MeOH - 1H20 but in the triclinic space group cely 2 -0.111(1)  0.169(1)  0.4333(9) 0.049(5)
P1. No attempt was made to locate the hydrogen atoms. However C(212) 2i -0.177(2)  0.167(1)  0.3881(9) 0.055(5)
all the H atoms in the molecule were placed in the ideal positions 2(33) g‘ 3;‘;,8](? 8}?4({) 8-3‘:}91(9) 8(;.’6’6 .
for the purpose of structure factor calculations. H2213; 2:. _0:33352; 0:1 6(5)8 0:3828 0:082( )
_ CQ14) 2i -0.324(2) 0.181(1) 0481(1)  0.081(7)
Csg0.5H7407.5P6Rus3, triclinic, P1 (No. 2), a =12.9203) A, HQ14) 2 -0397(2) 0.186(1)  0.497(1)  0.097
b=16.688(2) A, ¢ =20.096§4) A, 0 =87.33(1)°, B =78.42(2)°, g(éllg gt :ggg(l)g; g:g;ﬁ; gggg; 8-8’;3(6)
- o - - '] .. . .. .|
vY=81.73(1)°, V=4199.8 A, Z =2, R(F) =0.088, Rw(F) =0.211. cow 2 01553 O178(1) 0303  0068(6)
H(216) 2 —0.1092)  0.179(1)  0.533(1)  0.082
Table 1. Parameters used for the X-ray data collection c@221) 2 0.096(2) 0.154(1) 0.4704(9) 0.051(5)
C(222) 2i 0.101(2) 0085(1) 050%1)  0.076(6)
H(222) 2i 0.073(2) 0.040(1) 0497(1)  0.092
Crystal: orange, long needles, c@23) 2 0.1492)  0.080(1) 0.566(1)  0.085(7)
size 0.13 x 0.14 x 0.28 mm HQ223) 2 0.1542)  0033(1) 0592(1) 0.102
Wavelength: Mo Kq radiation (0.71073 A) cQ24) 2i 0.188(2) 0.146(2) 0.583(1)  0.095(@8)
M 6.95 cm HQ224) 2 02242) 0.141(2) 0619(1) 0.114
Diffractometer: Siemens P4 Cc@25) 2 0.1782) 0216(2) 0549(2)  0.13(1)
Scan mode: @ H(225) 2i 0.201(2) 0262(2) 0563(2) 0.152
Tmeasurement 203K c26) 2i 0.1202)  0219(2)  0490(1)  0.088(7)
28max: 46 HQ26) 2i 0.1212) 0267(2) 0465(1)  0.106
Nkl )unique: 11536 cGll)  2i —0.1092) 0383(1) 0.426809) 0.053(5)
Criterion for /o: Io>2 o(lo)
N(param)refined: 514

Program: SHELXTL-plus
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Table 2. (Continued) Table 2. (Continued)

Atom Site Occ. «x ¥ z Uiso Atom Site Occ. «x ¥ H Uiso
C(312) 2 —0.045(2) 0.402(1) 0.465(1) 0.074(6) H(514)  2i -0.243(2) 0.359(1) -0.087(1) 0.082
H312) 2i 0.025(2) 0.409(1) 0.445(1) 0.089 C(515)  2i -0.222(2) 0272(1) -0.019(1) 0.075(6»
C313) 2 -0.079(2) 0.415(1) 0.537(1) 0.093(8) H(515) 2i —0.286(2) 0.253(1) -0.018(1) 0.09
H@313) 2 -0.033(2) 0.429(1) 0.564(1) 0.112 C(516) 2i =0.152(1) 0.236(1) 0.0233(9)  0.052(5¢
C(314) 2 -0.174(2) 0.404(2) 0.562(2) 0.113(9) H(516) 2i -0.169(1) 0.192(1) 0.0515(9) 0.062
H(314) 2i —0.195(2) 0.408(2) 0.609(2) 0.136 C(521) 2i 0.163(1) 0.2148(9) 0.0132(8) 0.038(4
C@315) 2i —0.248(2) 0.387(1) 0.528(1) 0.089%(7) C(522) 2i 0.168(2) 0.187(1) —0.0536(9) 0.053(5
H@315) 2 -0.318(2) 0.384(1) 0.549(1) 0.107 H(522) 2i 0.106(2) 0.176(1) —0.0657(9) 0.063
C(316) 2i -0.210(2) 0.374(1) 0.455(1) 0.092(7) C(523) 2i 0.260(2) 0.177(1) -0.101) 0.073(6
H(316) 2 -0.255(2) 0.360(1) 0.42%(1) 0.11 H(523) 2i 0.261(2) 0.163(1) —0.144(1) 0.087
C@321) 2 -0.014(1) 0.467(1) 0.310%8) 0.045(4) C(524) 2 0.352(2) 0.188(1) —0.081(1) 0.071(6)
C(322) 2 -0.086(2) 0.536(1) 0.334(1) 0.064(5) H(524) 2 0.416(2) 0.178(1) -0.111(1) 0.086
H(322) 2i -0.150(2) 0.532(1) 0.364(1) 0.077 C(525) 2 0.353(2) 0.215(1) —0.0169(9) 0.06((5)
C(323) 2 -0.055(2) 0.612(1) 0.31(1) 0.07%(6) H(525) 2i 0.417(2) 0.224(1) —0.0057(9) 0.072
H(323) 2i -0.1012) 0.659%(1) 0.325(1) 0.095 C(526) 2i 0.258(1) 0.227(1) 0.0306(9) 0.052(5)
C(324) 2 0.038(2) 0.618(1) 0.266(1) 0.079%(6) H(526) 2i 0.259(1) 0.243(1) 0.0741(9) 0.063
H(324) 2i 0.055(2) 0.669(1) 0.251(1) 0.095 C61l) 2 0.038(1) —0.0234(9) 0.1656(8) 0.038(4)
C(325) 2 0.105(2) 0.552(1) 0.244(1) 0.069(6) C®612) 2i 0.068(2) -0.104(1) 0.1433(9) 0.056(5)
H(325) 2i 0.169(2) 0.556(1) 0.214(1) 0.082 H(612) 2i 0.128(2) -0.118(1) 0.1098(9) 0.067
C(326) 2 0.079(2) 0.474(1) 0.2665(9) 0.057(5) C@613) 2 0.003(2) -0.161(1) 0.1737(9)  0.059(5)
H(326) 2i 0.126(2) 0.428(1) 0.2508(9) 0.068 H(613) 2i 0.023(2) -0.215(1) 0.1612(9) 0.071
cainy 2 -0.244(1) 0.284(1) 0.2044(8) 0.042(4) C614) 2 -0.087(2) —0.141(1) 0.221(1) 0.067(6)
C@412) 2i -0.225(2) 0.204(1) 0.2126(8) 0.046(4) H(614) 2i -0.129(2) -0.180(1) 0.240(1) 0.08
H@412) 2i ~0.156(2) 0.181(1) 0.2154(8) 0.056 c15) 2 -0.118(2) -0.062(1) 0.243(1) 0.069(6)
C@413) 2i -0.304(2) 0.153(1) 0.2172(9) 0.067(6) H(615) 2i -0.180(2) -0.048(1) 0.274(1) 0.082
H413) 2i -0.288(2) 0.098(1) 0.2246(9) 0.08 C(616) 2i -0.051(1) -0.007(1) 0.2152(8) 0.049(5)
C@414) 2 -0.404(2) 0.188(1) 0.211(1) 0.077(6) H(616) 2i -0.067(1) 0.045(1) 0.2318(8) 0.059
H(414) 2i —0.458(2) 0.156(1) 0.214(1) 0.092 C621) 2 0.209(1) 0.012(1) 0.0592(8) 0.0434)
C@415) 2i -0.425(2) 0.268(2) 0.200(1) 0.105(8) C(622) 2i 0.1842) —0.001(1) -0.0017(9) 0.061(5)
H@415) 2i -0.493(2) 0.291(2) 0.193(1) 0.126 H(622) 2 0.116(2) 0.016(1) -0.0092(9) 0.074
C@416) 2i -0.345(2) 0.318(2) 0.198(1) 0.090(7) C(623) 2i 0.263(2) -0.041(1) -—0.054(1) 0.087(7)
H416) 2i -0.360(2) 0.373(2) 0.191(1) 0.108 H(623) 2i 0.246(2) -0.047(1) -0.096(1) 0.105
Cc@21) 2 -0.177Q2) 0.442(1) 0.1655(9) 0.056(5) C(624) 2i 0.363(3) -0.070(2) -0.044(2) 0.12(1)
C422) 2 -0.2112) 0.438(1) 0.103(1) 0.079(6) H(624) 2i 0.413(3) -0.095(2) -0.079(2) 0.145
H422) 2i -0.224(2) 0.389(1) 0.087(1) 0.094 C(625) 2i 0.387(3) —0.061(2) 0.017(2) 0.14(1)
C423) 2i -0.225(2) 0.513(2) 0.066(1) 0.107(9) H(625) 2i 0.454(3) -0.082(2) 0.025(2) 0.166
H@423) 2i . -0.237(2) 0.512(2) 0.022(1) 0.129 C(626) 2i 0.307(2) -0.018(1) 0.071(1) 0.093(8)
C(424) 2 -0.221(2) 0.583(2) 0.093(1) 0.097(8) H(626) 2i 0.323(2) -0.01(1) 0.113(1) 0.112
H(424) 2 -0.234(2) 0.630(2) 0.068(1) 0.116 O(lA) 2i 050 0367(3) 0.430(2) 0.151(2) 0.093(8)
C(425) 2 -0.199(3) 0.587(2) 0.153(2) 0.14(1) C(1A) 2i 050 0.395(5) 0.420(3) 0.076(2) 0.093(8)
H(425) 2i -0.200(3) 0.637(2) 0.171(2) 0.163 0RA) 2 025 0.3596) 0.435(5) 0.182(3) 0.093(8)
C(426) 2i -0.174(2) 0.513(2) 0.192(1) 0.108(9) CRA) 2i 025 0371 0.440(7) 0.107(3) 0.093(8)
H(426) 2i -0.157(2) 0.515(2) 0.235(1) 0.13 O(3A) 2i 038 —0430(6) -0.155(5) 0.3274) 0.19(2)
C(511) 20 —0.060(1) 0.267(1) 0.0214(8) 0.046(4) C(3A) 2i 038 -0.375(9) -0.240(5) 0.321(6) 0.19(2)
C(512) 2 -0.035(2) 0.332(1) -0.0202(9) 0.055(5) O@4A) 2i 038 -0372(6) -0.181(5) 0.289(4) 0.19(2)
H(512) 2i 0.029(2) 0.353(1) —0.0204(9) 0.066 C4A) 2i 038 -0407(9) -0.093(5) 0.281(6) 0.19(2)
C(513) 2i -0.103(2) 0.367(1) —0.062(1) 0.074(6) O(5A) 2i 040 -0.519(5) 0.380(3) 0.058(3) 0.14(1)
H(513) 2i —0.086(2) 0410(1) -0.091(1) 0.089 OA) 2i 030 0437(6) 0.556(4) 0.226(3) 0.14(1)
C(514) 2i -0.197(2) 0.336(1) —0.060(1) 0.068(6) O(7A) 2i 020 0411(8) 0.369(6) 0.462(5) 0.14(1)

Table 3. Final atomic coordinates and displacement parameters (in 1 %)

Atom Site x y z Un Un Uss U2 Uiz Uz3
Ru(1) 2i 0.1614(1) 0.14191(8) 0.20768(6)  0.0292(8) 0.0346(8) 0.0361(8) —0.0033(6) —0.0076(6) 0.0003(6)
Ru(2) 2i 0.0751(1) 0.25641(8) 0.30447(6) 0.0423(9) 0.0371(8) 0.0331(8) -0.0080(7) —0.0099(7) —0.0009(6)
Ru(3) 2i 0.0378(1) 0.28121(8) 0.17596(6) 0.0350(9) 0.0329(8) 0.0322(7) -0.0037(7) —0.0065(6) 0.0006(6)
P(1) 2i 0.1830(4) 0.0525(3) 0.2954(2) 0.037(3) 0.040(3) 0.046(3) ~-0.007(2) —0.014(2) 0.005(2)
P(2) 2i 0.0335(4) 0.1648(3) 0.3954(2) 0.047(3) 0.049(3) 0.037(3) -0.009(2) -0.008(2) 0.001(2)
P(3) 2i —0.0527(4) 0.3659(3) 0.3358(2) 0.052(3) 0.039(3) 0.039(3) =0.009(2) -0.006(2) —0.009(2)
P(4) 2i -0.1388(4) 0.3459(3) 0.2074(2) 0.040(3) 0.040(3) 0.037(2) 0.001(2) —-0.004(2) -0.002(2)
P(5) 2i 0.0373(3) 0.2234(3) 0.0753(2) 0.033(3) 0.041(3) 0.034(2) -0.005(2) -0.007(2) 0.000(2)
P(6) 2i 0.1131(4) 0.0590(3) 0.1295(2) 0.033(3) 0.038(3) 0.038(2) 0.000(2) —0.005(2) -0.005(2)
C(1) 2i 0.301(2) 0.123(1) 0.1740(9) 0.04(1) 0.05(1) 0.05(1) 0.01(1) -0.01(1) 0.000(9)
C(2) 2i 0.167(2) 0.308(1) 0.3404(9) 0.08(2) 0.06(1) 0.05(1) -0.02(1) -0.03(1) -0.002(9)
C@3) 2i 0.085(2) 0.371(1) 0.1257(9) 0.05(1) 0.06(1) 0.04(1) 0.01(1) —0.006(9) -0.007(9)
C@4 2i 0.186(2) 0.267(1) 0.2124(9) 0.04(1) 0.05(1) 0.06(1) 0.00(1) —0.02(1) 0.004(9)

o(1) 2i 0.394(1) 0.1185(9) 0.1505(7) 0.032(9) 0.11(1) 0.07(1) —0.003(8) 0.006(7) —0.010(8)
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Table 3. (Continued)

Atom Site x ¥ z Un U Uz Uiz Una U2

0(2) 2i 0.232(1) 0.3384(9) 0.3579(8) 0.08(1) 0.1(1) 0.10(1) -0.05(1) -0.04(1) -0.017(9)
O3 2 0.113(¢1) 0.4267(8) 0.0965(6) 0.09(1) 0.058(9) 0.061(8) —0.036(8) -0.003(8) 0.022(7)
O4) 2i 0.2655(9) 0.2982(7) 0.1948(5) 0.036(8) 0.062(8) 0.047(7) -0.019(7) 0.002(6) 0.000(6)
o5 2 0.0043(8) 0.1891(6) 0.2452(5) 0.036(7) 0.030(6) 0.030(6) ~0.008(5) —0.005(5) 0.004(5)
Ct 2 0.064(1) 0.0637(9) 0.3614(8) 0.03(1) 0.04(1) 0.04(1) 0.000(8) -0.010(8) 0.009(8)
C(20) 2i -0.171(1) 0.367(1) 0.2986(8) 0.05(1) 0.04(1) 0.05(1) —0.004(9) 0.002(9) -0.013(8)
C3) 2i 0.014(1) 0.1186(9) 0.0869(8) 0.04(1) 0.04(1) 0.04(1) -0.001(8) —0.004(8) —0.013(8)
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