











Annexe I : structures obtenues par diffraction des rayons X

C(48)-C(49)-Pt (1)
F(2)-P(3)-F(5)
F(5)-P(3)-F(6)
F(5)-P(3)-F(1)
F(2)-P(3)-F(4)
F(6)-P(3)-F(4)
F(2)-P(3)-F(3)
F(6)-P(3)-F(3)
F(4)-P(3)-F(3)
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Absorption corrections
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T (K)

Scan node

Maxi mum e
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Ref | ecti ons measur ed
Uni que data

Ri nt

Ref | ecti ons used
Criterion

Ref i nenent type

Hydr ogen at ons

Par aneters refined

Refl ections / paraneter
wR2

R1

72.7(3) C(49)-C(50)-Pt (1)
90. 7(2) F(2)-P(3)-F(6)
179. 4(3) F(2)-P(3)-F(1)
89. 4(2) F(6)-P(3)-F(1)
179.6(2) F(5)-P(3)-F(4)

91. 0(2) F(1)-P(3)-F(4)
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Annexe I : structures obtenues par diffraction des rayons X
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Annexe I : structures obtenues par diffraction des rayons X
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Annexe I : structures obtenues par diffraction des rayons X

C(72)- O(71) - C( 70) 117. 4(4) o(71)- C(72) - C( 73) 124. 9(5)

o(71)-C(72) - P(3) 110. 2( 4) o(73)-C( 72) - P(3) 124. 8( 4)

C(78) - O 73) - C( 74) 118. 9(6) C(78)- O 73)- ([ 72) 122. 3(5)

o(74) - O( 73) - O( 72) 118. 7(6) C( 75) - O( 74) - C( 73) 120. 5(8)

C(74) - O 75) - C( 76) 121. 8(8) C(75) - O 76) - [ 77) 118. 9(7)

C(78)-C(77) - O 76) 120. 0( 8) o(77)-C( 78) - C( 73) 119. 6(7)

C(84) - O 79) - C( 80) 120. 5(5) q(81) - O 80) - C( 79) 121. 1(6)

C(82) - O( 81) - C( 80) 118. 4(5) C(81) - O 82) - C( 83) 121. 1(6)

C(82) - O 83) - C( 84) 120. 8( 6) C(79) - O 84) - C[ 83) 117. 9(5)

C( 79) - C( 84) - C( 85) 123. 4( 4) C( 83) - C( 84) - C( 85) 118. 7(5)

C( 86) - C{ 85) - C( 84) 125. 7(5) [ 86) - C{ 85) - P( 4) 110. 0( 4)

C( 84) - C( 85) - P( 4) 124. 3( 4) C( 85) - C( 86) - C( 87) 114. 4(5)

C( 88) - O 87) - C( 86) 115. 3(5) Q(87) - O 88) - C[ 89) 126. 4(5)

C(87) - C( 88) - P( 4) 109. 3( 4) C(89) - C( 88) - P( 4) 124. 2( 4)

C( 94) - C{ 89) - C( 90) 117. 8(5) C( 94) - O 89) - C[ 88) 121. 9(5)

C( 90) - C( 89) - C( 88) 120. 3(5) C( 91) - ¢ 90) - C( 89) 122.5(6)

C(90) - O 91) - C( 92) 119. 8(6) C(93) - ¢( 92) - ¢ 91) 118. 7(6)

C(92) - O( 93) - C( 94) 121. 3(7) C( 89) - C( 94) - C( 93) 119. 9(6)
L.3.f Complexe [Pt(n?-alcool allylique) (DPP-Xantphos)] (8)

o2
Conpound gnb38
Mol ecul ar fornul a CH,OP,Pt, CHO ,CHO
Mol ecul ar wei ght 1074. 87
Crystal habit Orange Bl ock
Crystal dinensions(m 0. 30x0. 30x0. 28
Crystal system triclinic
Space group P-1
a(A) 12.011(1)
b( A) 13.184(1)
c(A) 16. 089( 1)
o ®) 102.534(1)
B(°) 96. 772(1)
v(° 104. 360( 1)
V(A% 2369. 3(3)
z 2
d( g- cm?®) 1.507
F(000) 1080
u( cm?) 3.185
Absorption corrections multi-scan ; 0.4484 min, 0.4692 nax
Di ffractoneter KappaCCD
X-ray source MoKau
MA) 0. 71069
Monochr omat or graphite
T (K 150. 0(1)
Scan node phi and onega scans
Maxi mum 6 30. 03
HKL ranges -16 16 ; -18 18 ; -22 20
Ref | ections measured 31550
Uni que data 13756
Ri nt 0. 0426
Ref | ecti ons used 11947
Criterion I > 20l)
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Annexe I : structures obtenues par diffraction des rayons X

Ref i nenent type
Hydr ogen at ons
Parameters refined

Refl ections / paraneter
wR2
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difference peak / hole (e A® 1.293(0.122) / -1.441(0.122)
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Annexe I : structures obtenues par diffraction des rayons X
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Annexe I : structures obtenues par diffraction des rayons X

C(44) - C(45) - H( 45) 119.6 C(45) - C(46) - C(47) 119. 6(5)
C(45) - C(46) - H( 46) 120. 2 C(47)-C(46)-H(46) 120. 2
C(42)-C(47)-C(46) 122. 0(5) C(42)-C(47)-H(47) 119.0
C(46)-C(47)-H(47) 119.0 C(49)-C(48)-Pt(1) 70.5(2)
C(49)-C(48)-H(48A) 116.6 Pt (1)-C(48)-H(48A) 116.6
C(49)-C(48)-H(48B) 116.6 Pt (1) - C(48) - H(48B) 116.6
H( 48A) - C(48) - H( 48B) 113.6 C(50B) - C(49) - C(50A) 88.1
C(50B) - C(49) - C(48) 127. 2(3) C(50A) - C(49) - C(48) 127.9(2)
C(50B)-C(49)-Pt(1) 128. 81(5) C(50A)-C(49)-Pt (1) 120. 24(5)
C(48)-C(49)-Pt (1) 70.1(2) C(50B) - C(49) - H(49A) 23.0
C(50A) - C(49) - H(49A) 110.9 C(48) - C(49) - H(49A) 110.9
Pt (1) - C(49) - H(49A) 110.9 C(50B) - C(49) - H(49B) 108.5
C(50A) - C(49) - H(49B) 21.2 C(48) - C(49) - H(49B) 108.5
Pt (1) - C(49) - H(49B) 108.5 H( 49A) - C(49) - H( 49B) 131.5
C(50A) - O(2A) - H(2A) 109.5 C(49) - C(50A) - O 2A) 110.6
C(49) - C(50A) - H( 50A) 109.5 Q( 2A) - C(50A) - H( 50A) 109.5
C(49) - C(50A) - H(50B) 109.5 Q( 2A) - C(50A) - H( 50B) 109.5
H( 50A) - C( 50A) - H( 50B) 108.1 C(50B) - O( 2B) - H( 2B) 109.5
C(49) - C(50B) - O( 2B) 120. 4 C(49) - C(50B) - H( 500) 107. 2
Q( 2B) - C(50B) - H( 50C) 107. 2 C(49) - C(50B) - H( 50D) 107. 2
Q( 2B) - C( 50B) - H( 50D) 107. 2 H( 50C) - C( 50B) - H( 50D) 106. 8
a(2)-C(51)-dA (1) 121.6 Cl (2)-C(51)-H(51A) 106. 9
a(1)-C(51)-H(51A) 106. 9 a (2)-C(51)-H(51B) 106. 9
a (1)-C(51)-H(51B) 106. 9 H(51A) - C(51) - H(51B) 106. 7

II. PARTIEIII

II.1. Partie III - Chapitre III
II.1.a.  Produit de monoacylation

Conpound dcprcstar_acetyl

Mol ecul ar fornul a C, H,.OPRu

Mol ecul ar wei ght 389. 42

Crystal habit Yel l ow Bl ock

Crystal dinensions(m 0. 60x0. 60x0. 50

Crystal system triclinic

Space group P-1

a( A 7.659(1)

b( A) 8.325(1)

c(A) 15.112(1)

a(°) 81. 950( 1)

B(°) 75.804(1)

y(° 68. 760( 1)

V(A) 869. 28(/16)

z 2

d(g-cm?) 1.488

F(000) 400

u( cm’) 0. 990

Absorption corrections multi-scan ; 0.5879 mn, 0.6372 nmax

Di ffractoneter KappaCCD

X-ray source MoKa

MA) 0. 71069

Monochr omat or graphite

T (K 150. 0(1)
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Annexe I : structures obtenues par diffraction des rayons X

Scan node phi and onega scans
Maxi mum 0 30.02

HKL ranges -10 10 ; -11 11 ; -21 18
Refl ecti ons neasured 10110

Uni que data 4994

Ri nt 0. 0228

Ref | ecti ons used 4652

Criterion I > 2¢l)

Ref i nenent type Fsqd

Hydr ogen at ons constr

Par anet ers refined 198

Refl ections / parameter 23

wRk2 0. 0603

R1 0. 0249

Wi ghts a, b 0.0123 ; 0.7263
CGoF 1.091

difference peak / hole (e A® 0.761(0.075) / -0.825(0.075)
Bond | engths (A) and angles (deg) for dcprcstar_acetyl

Ru(1)-C(9) 2.171(2) Ru(1) - C(13) 2.172(2)
Ru( 1) - ¢( 10) 2.181(2) Ru( 1) - C(11) 2.190(2)
Ru( 1) - C( 3) 2.191(2) Ru(1) - C( 4) 2.194(2)
Ru(1)-C(12) 2.196(2) Ru(1)-C(2) 2.203(2)
Ru(1)- (1) 2.205(2) Ru( 1) - P(1) 2.3930( 6)
P(1)-C(1) 1. 756( 2) P(1)-C(4) 1. 800( 2)
aA1)-(7) 1. 220( 3) C(1)-C(2) 1.419(3)
C(1)-H1) 0. 9500 C(2) - C(3) 1. 428(3)
c( 2) - O 5) 1. 506( 3) o 3) - O 4 1. 439( 3)
C(3)-C(6) 1. 506( 3) c(4)-C(7) 1.476(3)
C(5) - H( 5A) 0. 9800 C(5) - H( 5B) 0. 9800
C(5) - H( 50 0. 9800 C( 6) - H( 6A) 0. 9800
C(6) - H( 6B) 0. 9800 C(6) - H( 6C) 0. 9800
c(7)-C(8) 1.510(3) C( 8) - H( 8A) 0. 9800
C(8) - H(8B) 0. 9800 C(8) - H(8C) 0. 9800
C(10) - ¢( 9) 1.434(2) C(10) - C(11) 1.434(3)
C(10) - C( 15) 1. 500( 3) C(11)-C(12) 1. 438(3)
C(11) - O 16) 1. 499( 3) C(12) - ¢ 13) 1. 424(3)
C(12)-C(17) 1. 500( 3) C(13) - ¢( 9) 1. 434(3)
C(13)-C(18) 1. 508( 3) C(9) - C( 14) 1. 499( 3)
C(15) - H( 15A) 0. 9800 C(15) - H( 15B) 0. 9800
C(15) - H( 15C 0. 9800 C(16) - H( 16A 0. 9800
C(16) - H( 16B) 0. 9800 C(16) - H( 16Q) 0. 9800
C(17)- H(17A) 0. 9800 C(17)-H(17B) 0. 9800
C(17)-H(170) 0. 9800 C(18) - H( 18A) 0. 9800
C(18)- H( 18B) 0. 9800 C(18)- H( 180Q) 0. 9800
C(14) - H( 14A) 0. 9800 C(14) - H( 14B) 0. 9800
C(14) - H( 140 0. 9800
C(9) - Ru(1)-C(13) 38. 55(7) C(9) - Ru( 1) - ¢( 10) 38. 47(7)
C(13) - Ru( 1) - ¢( 10) 64. 36(7) C(9) - Ru( 1) - ¢( 11) 64. 22(7)
C(13) - Ru( 1) - C(11) 64. 08( 7) C(10) - Ru( 1) - C(11) 38. 30( 7)
C(9) - Ru(1) - (3) 165.05(7)  C(13)-Ru(1)-C(3) 127. 98(7)
C(10) - Ru( 1) - &( 3) 152.99(7)  C(11)-Ru(1)-(3) 119. 82(7)
C(9) - Ru( 1) - C(4) 156.03(7)  C(13)-Ru(1)-C(4) 164. 71( 7)
C(10) - Ru( 1) - C( 4) 124.37(7)  C(11)-Ru(1)-C(4) 113. 77(7)
C(3) - Ru(1) - C(4) 38. 33(7) C(9) - Ru( 1) - ¢(12) 64.11(7)
C(13) - Ru( 1) - ¢(12) 38. 06( 7) C(10) - Ru( 1) - C(12) 64. 12(7)
C(11) - Ru(1) - C(12) 38. 29(7) C(3)-Ru(1)-C(12) 109. 26( 7)
C(4)-Ru(1)-0C(12) 130.62(7)  C(9)-Ru(1)-C(2) 130. 60( 7)
C(13) - Ru( 1) - ( 2) 107.81(7)  C(10)-Ru(1)-C(2) 168. 97( 7)
C(11) - Ru( 1) - ¢ 2) 147.21(8)  C(3)-Ru(1)-C(2) 37.94(7)
C(4) - Ru( 1) - O 2) 65.17(7) C(12) - Ru( 1) - O( 2) 115. 16(8)
C(9) - Ru(1)- (1) 111.44(7)  C(13)-Ru(1)- (1) 114.51(7)
C(10) - Ru( 1) - (1) 136.63(8)  C(11)-Ru(1)- (1) 174.91(8)
C(3)-Ru(1)-C(1) 65. 09( 7) C(4)-Ru(1)-C(1) 68.97(7)
C(12) - Ru( 1) - C( 1) 143.38(8) C(2)-Ru(1)-C(1) 37. 55(8)
C(9) -Ru(1)-P(1) 116.39(5)  C(13)-Ru(1)-P(1) 147.05(5)
C(10) - Ru( 1) - P( 1) 110.79(5)  C(11)-Ru(1)-P(1) 133. 84(6)
C(3)-Ru(1)-P(1) 72.21(5) C(4) - Ru(1)-P(1) 45.95(5)
C(12) - Ru( 1) - P(1) 171.89(6)  C(2)-Ru(1)-P(1) 71. 13(6)
C(1)-Ru(1)-P(1) 44. 68(6) C(1)- P(1)-C(4) 88.9(1)
C(1)-P(1)-Ru(1) 61. 97(6) C(4) - P(1) - Ru( 1) 61. 17(6)
C(2)-C(1)-P(1) 114. 6(2) C(2)-C(1)-Ru(1) 71.2(1)
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Annexe I : structures obtenues par diffraction des rayons X

P(1)-C(1)-Ru(1)
P(1)-C(1)-H(1)
(1)-(2)-C3)
q(3)-A2)-A5)
(3)-C(2)-Ru(1)
2)-3)-4)
(4)-C(3)-C(6)
Q(4)-(3)-Ru(1)
(3)-C(4)-7)
A7)-C(4)-P(1)
q(7)-C(4)-Ru(1)
A(2) - (5) - H(5A)
H( 5A) - C( 5) - H( 5B)
H(5A) - C(5) - H(50)
Q(3) - O(6) - H(6A)
H( 6A) - C( 6) - H( 6B)
H(6A) - C( 6) - H(6C)
A1)-A7)-C(4)
(4)-(7)-C8)
A7) -(8)-H(8B)
(7)-C(8) -H(8C)
H( 8B) - C( 8) - H( 8C)
&(9) - (10) - ((15)
&(9) - (10) - Ru(1)
(15) - ¢(10) - Ru( 1)
C(10)-C(11)-C(16)
(10)-C(11) - Ru(1)
(16) - (11)-Ru(1)
C(13)-C(12)-C(17)
(13)-(12) - Ru(1)
&(17)-C(12) - Ru(1)
C(12)-C(13)-C(18)
(12)-C(13) - Ru(1)
(18) - (13) - Ru(1)
(13) - (9) - ¢(14)
A(13) - (9) - Ru(1)
(14) - C(9) - Ru(1)
C(10) - C(15) - H(15B)
C(10) - C(15) - H( 15C)
H( 15B) - C( 15) - H( 150)
C(11)-C(16)-H(16B)
C(11)-C(16)-H(16C)
H( 16B) - C( 16) - H( 16C)
C(12)-C(17)-H(17B)
C(12)-C(17)-H(17C)
H(17B) - C(17) - H(170)
C(13)-C(18)-H(18B)
C(13)-C(18)-H(18C)
H( 18B) - C(18) - H( 18C)
C(9)-C(14)-H(14B)
C(9)-C(14)-H(140
H( 14B) - C( 14) - H( 140)
I1.1.b.
Conpound

Mol ecul ar formul a
Mol ecul ar wei ght
Crystal habit

Crystal dinensions(m

73. 35(7)
122.7
112. 3(2)
125. 3( 2)
70.6(1)
111. 3(2)
125.7(2

Q
[E=Y
P

T EQ LI IIDDVVDVQDIQ T

@)

QIQAPQQDQ

ngQ?CUQ""""'
B T

ST

o 23) - H(15B)
5A) - C( 15) - H( 150)
C(11) - C(16) - H( 16A)

H( 16A) - C( 16) - H( 16B)
H( 16A) - C( 16) - H( 16C)
C(12) - C(17) - H(17A)

H(17A) - C(17) - H( 17B)
H(17A) - C(17) - H(17C)

payejejejejejejejejejejejejejejejei i yejo ool Jejeh e elejejej el el el )]

C(9) - O( 14) - H( 14A)
H( 14A) - C(14) - H( 14B)
H( 14A) - C( 14) - H( 14C)

Produit de diacylation

dcprcst ar _bi sacetyl
C20H24OZPRU
428. 43
Pal e Yellow Pl ate
0. 20x0. 20x0. 06
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Annexe I : structures obtenues par diffraction des rayons X

Crystal system
Space group
a

u(cm?)

Absorption corrections
Di ffract oneter

X-ray source

A(A)

Monochr omat or

Maxi mum 0

HKL ranges

Refl ecti ons neasured
Uni que data

Ri nt
Ref | ecti ons used
Criterion

Ref i nenent type

Hydr ogen at ons

Par aneters refined

Refl ections / paraneter
wR2

R1
Weights a, b
GoF

difference peak / hole (e A® 0

ort hor honbi c

Pnma

11.928(1)
15. 895(1)
10. 051( 1)

90. 00
90. 00

90. 00
1905. 6( 3)
4

1. 493
876
0.915

mul ti-scan

KappaCCD
MoKa

0. 71069
graphite
150. 0( 1)

0.8381 nmin,

phi and onega scans

30. 03
-13 16 ;
17091
2872

0. 0287
2245

| > 20l)
Fsqd
constr
119

18

0. 0765
0. 0283
0.0318 ;
1

-22 20 ; -14 14

1. 4445

. 068
.661(0.084) / -0.832(0.084)

Bond |l engths (A) and angl es (deg) for dcprcstar_bisacetyl

Ru(l)-C(G)#g

Ru(1)- C(7)#
Ru(1)-C(8)
Ru( 1) - C(2) #8
Ru(1)-C( 1) #8
P(1)-C(1)#8
Q1) -C(4)
&(1)-C(4)
C(2)-C(3)
C(3) - H(3B)
C(4)-C(5)
C&(5) - H(5B)
C(6) - O 6) #8
C(6)-C(9)
C(7)-C(10)
&(8)-C(11)
C(9) - H(9B)
C( 10) - H( 10A)
C( 10) - H( 10C)
C( 6) #8- Ru( 1) - C( 6)
C(6) - Ru( 1) - O( 7) #8
C&(6)-Ru(1)-C(7)
C(6) #8- Ru( 1) - C( 8)
C(7) #8- Ru( 1) - C( 8)
O 6) #8- Ru( 1) - C( 2)
C(7) #8-Ru(1) - ¢ 2)
C(8)-Ru(1)-C(2)
C(6) - Ru( 1) - C( 2) #8
O(7) - Ru( 1) - O( 2) #8
C(2) - Ru(1) - C(2) #8
C(6)-Ru(1)-C(1)
&(7)-Ru(1)-C(1)
C(2)-Ru(1)-C(1)

OCOORRFRRFRPFRPRORFRPRORRFEFENNNNN

.181(2)
.185(2)
.191(3)
. 206( 2)
. 213(2)
. 790(2)
. 223(3)
. 476( 3)
. 505( 3)
. 9800

. 509( 3)
. 9800

. 425(4)
. 503( 3)
.507(3)
.509( 5)
. 9800

. 9800

. 9800
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Annexe I : structures obtenues par diffraction des rayons X
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