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Abstract. M r = 445.5, orthorhombic, Pbca, a = 
9.458 (2), b=32 .090 (4 ) ,  c =  16.359 (2)/k, V =  
4965 (2) A 3, Z = 8, D x = 1.19 Mg m -a, 2(Cu g ~ )  -- 
1.5424 ,/k, # - 0.30 mm -1, F(000) = 1728, T--  293 K, 
R = 0.053 for 2212 observations. The relative angles 
between the aromatic rings are similar to those 
observed for triphenylethylene derivatives but the 
general shape of the molecule is very different. There 
are no unusual bond distances or angles. There is an 
intermolecular hydrogen bond [N...O(acetamido) 
2.817 (7)/~1. 

Introduetion. De nombreux d+riv6s du triph6nyl- 
ethylene, par exemple le clomiph6ne, chloro-2 [p- 
(di&hylamino-2 &hoxy)ph6nyl]-I diph+nyl-l,2 &hyl- 
6He (Ernst & Hite, 1976), ou le tamoxif6ne [p- 
(dim&hylamino-2 &hoxy)ph+nyl]- 1 trans-diph6nyl- 1,2 
butane-1 (Pr6cigoux, CourseiUe, Geoffre & Hospital, 
1979), sont connus pour leurs propri&6s anti- 
estrog6nes et sont utilis6s en clinique en tant qu'induc- 
teurs de l'ovulation (Klopper & Hall, 1971) ou dans le 

traitement de cancers hormono d6pendants (Legha & 
Carter, 1976). D'autre part, parmi les d~riv6s du 
triphbnyl&hyl~ne, certains sont de boris inhibiteurs de la 
prostaglandine synth&ase tandis que les d~riv6s tels que 
le compos~ titre, dont la double liaison centrale est 
satur&, s'av6rent plut6t &re de mauvais inhibiteurs 
(Gilbert, Miquel, Pr6cigoux, Hospital, Raynaud, Michel 
& Crastes de Paulet, 1983). 

L'analyse cristallographique de ce compos6 a &6 
entreprise afin d'observer les modifications confor- 
mationnelles du squelette triph6nyl&hyl6ne introduites 
par la saturation de la double liaison centrale. 

Partie exp6rimentale. Cristallisation par ~vaporation 
d'une solution (1/1) m&hanol/propanol-2. Cristal de 
dimensions 0,1 x 0,3 × 0,3 mm. Diffractom&re Nonius 
CAD-4; monochromateur de graphite. Param&res de 
la maille affin~s par moindres carr6s en utilisant 25 
r6flexions (0mR x = 54°). Corrections de Lorentz et de 
polarisation, absorption ignor6e. 4213 r6flexions in- 
d~pendantes mesur~es pour 2 _< 20 < 140 °, 0 < h _< 1 l, 

0108-2701/85/081244-03501.50 © 1985 International Union of Crystallography 



G. PRECIGOUX, M. HOSPITAL, J.-F. MIQUEL ET J. GILBERT 1245 

0 < k < 3 6 ,  0 < l < 1 9 .  R~flexion de contr61e 251; 
variation maximale de 3,6% autour de la valeur initiale. 
Seuil d'observation: I >  2,53(I). M&hodes directes: 
programme MULTAN78 (Main, Hull, Lessinger, Ger- 
main, Declercq & Woolfson, 1978); 213 E >  2,00. 
L'affinement sur F (block diagonal) du facteur 
d'6chelle, des param&res de positions et des facteurs 
d'agitation thermique anisotrope (flu) (ou isotrope pour 
les atomes d'hydrog6ne localis6s fi partir de synth6ses 
AF) converge jusqu'~ R = 0,053, wR = 0,059. S = 
1,39. MinimisationdeZw(IFol- IFc[) 2 avec V/-W= 1 si 
IFol < p et V/--w=p/Fo si IFol > p avec p =  IFo2(max.)/ 
1011/2. (A/a)max pour les x, y, z des C, N et des O 0,82. 
R6sidu maximum de la synth6se AF 0,15 e A -3. 
Facteurs de diffusion tir~s de International Tables for 
X-ray Crystallography (1974) pour C, N et O et de 
Stewart, Davidson & Simpson (1965) pour H. 

Discussion. Les coordonn~es atomiques sont report6es 
dans le Tableau 1" et les longueurs et angles de liaison 
dans le Tableau 2. La mol6cule est sch6matis6e sur la 
Fig. 1. 

Les longueurs de liaison entre atomes de carbone 
hybrid6s sp a et sp 2 correspondent aux valeurs g6n6rale- 
ment observ6es. En particulier, les distances C ( 7 ) -  
C(19) 1,527 (5) et C(13)-C(33)  1,519 (5)/k n'indiquent 
pas l'existence de conjugaison entre les cycles 
aromatiques. Les plans moyens des deux cycles 
ph~nyles adjacents font entre eux un angle 6gal fi 
77,6 (6) ° comparable fi ceux observes pour les d~riv~s 
du triph6nyl6thyl~ne. Les cycles en position 'trans' font 
~galement un angle voisin de ceux rencontr6s pour les 
triph6nyl~thyl~nes [51,5 (5) °] (Pr6cigoux, Hospital, 
Leroy, Delbarre & Roques, 1982). Si l'orientation 

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope, et des param&res des atomes d'hydrog~ne 
ont &6 d6pos6es au d6p6t d'archives de la British Library Lending 
Division (Supplementary Publication No. SUP 4 2 2 1 0 : 2 9  pp.) .  On  
peut en obtenir des copies en s'adressant fi: The Executive 
Secretary, International Union of Crystallography, 5 Abbey 
Square, Chester C H  1 2 H U ,  Angleterre. 

21•• 80 82 2~ 

Fig. 1. Vue sch~matique de la molecule et num~rotation des atomes 
C, NetO. 

Tableau 1. Coordonndes atomiques et param~tres 
d'agitation thermique isotrope dquivalente 

x y z B~q(A 2) 
C(I) 3738 (4) 3847 (1) 5770 (2) 5,0 (1) 
C(2) 3793 (5) 3867 (1) 6622 (2) 5,4 (I) 
C(3) 4880 (4) 3669 (1) 7005 (2) 5,1 (I) 
C(4) 5886 (5) 3449 (I) 6589 (3) 5,7 (1) 
C(5) 5818 (4) 3433 (1) 5740 (2) 5,0 (1) 
C(6) 4750 (4) 3634 (I) 5323 (2) 4,1 (1) 
C(7) 3371 (4) 3398 (1) 4110 (2) 4,2 (1) 
C(8) 2131 (4) 3597 (1) 3883 (2) 4,7 (I) 
C(9) 931 (4) 3373 (1) 3667 (2) 5,1 (1) 
C(10) 973 (4) 2947 (1) 3684 (3) 5,4 (1) 
C(l 1) 2178 (5) 2740 (1) 3906 (3) 7,2 (2) 
C(12) 3368 (5) 2968 (1) 41 I0 (3) 6,4 (2) 
C(13) 4910 (4) 4067 (1) 4035 (2) 4,0 (I) 
C(19) 4709 (4) 3623 (1) 4390 (2) 4,1 (1) 
C(20) 4717 (4) 3392 (I) 8336 (3) 5,8 (1) 
C(21) 4951 (6) 3485 (2) 9220 (3) 8,2 (3) 
C(22) -1435 (5) 2732 (2) 3746 (3) 7,6 (2) 
0(80) 4285 (4) 3072 (1) 8075 (2) 7,9 (2) 
0(82) -1698 (4) 2979 (1) 4253 (3) 9,6 (3) 
0(90) 5014 (4) 3724 (I) 7874 (2) 6,6 (2) 
0(92) - 168 (3) 2697 (1) 3431 (2) 7,3 (2) 
C(23) -2454 (5) 2426 (2) 3427 (4) 8,9 (3) 
C(33) 6253 (4) 4261 (1) 4374 (2) 4,2 (I) 
C(43) 6176 (5) 4550 (1) 5000 (3) 6,3 (2) 
C(53) 7404 (6) 4714 (2) 5344 (3) 7,8 (2) 
C(63) 8688 (6) 4596 (2) 5062 (3) 7,7 (2) 
C(73) 8790 (5) 4317 (2) 4437 (3) 6,9 (2) 
C(83) 7581 (5) 4149 (1) 4097 (3) 5,5 (I) 
C(24) 4922 (4) 4051 (1) 3088 (2) 4,3 (1) 
N(34) 5020 (3) 4468 (1) 2730 (2) 4,6 (1) 
C(44) 3899 (4) 4715 (1) 2671 (2) 4,8 (1) 
0(54) 2727 (3) 4608 (1) 2933 (2) 5,4 (1) 
C(64) 4143 (6) 5134 (1) 2276 (3) 7,6 (2) 

Tableau 2. Longueurs (A) et angles (o) de liaisons 
intramoldculaires 

C(I)-C(2) 1,397 (6) C(13)-C(24) 1,551 (5) 
C(1)-C(6) 1,383 (5) C(20)-C(21) 1,493 (7) 
C(2)-C(3) 1.360 (6) C(20)-O(80) 1,186 (6) 
C(3)-C(4) 1,367 (6) C(20)-O(90) 1.336 (5) 
C(3)-O(90) 1,438 (5) C(22)-O(82) 1,174 (7) 
C(4)-C(5) 1,391 (6) C(22)-O(92) 1,309 (6) 
C(5)-C(6) 1,379 (5) C(22)-C(23) 1,472 (8) 
C(6)-C(19) 1,528 (5) C(24)-N(34) 1,464 (5) 
C(7)-C(8) 1,385 (5) C(33)-C(43) 1,383 (6) 
C(7)-C(12) 1,380 (6) C(33)-C(83) 1,384 (6) 
C(7)-C(19) 1,527 (5) N(34)-C(44) 1,328 (5) 
C(8)-C(9) 1,389 (6) C(43)-C(53) 1,394 (7) 
C(9)-C(10) 1,366 (6) C(44)-O(54) 1,237 (5) 
C(10)-C(I 1) 1,368 (6) C(44)-C(64) 1,510 (6) 
C(I0)-O(92) 1,408 (5) C(53)-C(63) 1,354 (7) 
C(I I)-C(12) 1,384 (7) C(63)-C(73) 1,362 (7) 
C(13)-C(19) 1,551 (5) C(73)-C(83) 1,382 (6) 
C(13)-C(33) 1,519 (5) 

C(2)-C(I)-C(6) 121,6 (4) C(6)-C(19)-C(13) 110,4 (3) 
C(1)-C(2)-C(3) 117,8 (4) C(7)-C(19)-C(13) 115,1 (3) 
C(2)-C(3)-C(4) 122,5 (4) C(21)-C(20)-O(80) 125,0 (4) 
C(2)-C(3)-O(90) 117,7 (4) C(21)-C(20)-O(90) 111,0 (4) 
C(4)-C(3)-O(90) 119,6 (4) O(80)-C(20)-O(90) 124,0 (4) 
C(3)-C(4)-C(5) 118,9 (4) O(82)-C(22)-O(92) 122,1 (5) 
C(4)-C(5)-C(6) 120,7 (4) O(82)-C(22)-C(23) 124,2 (5) 
C(I)-C(6)-C(5) 118,4 (3) O(92)-C(22)-C(23) 113,7 (4) 
C(I)-C(6)-C(19) 121,5 (3) C(13)-C(24)-N(34) 116,6 (3) 
C(5)-C(6)-C(19) 120,1 (3) C(13)-C(33)-C(43) 120,1 (3) 
C(8)-C(7)-C(12) 117,3 (4) C(13)-C(33)-C(83) 122,2 (3) 
C(8)-C(7)-C(19) 124,4 (3) C(43)-C(33)-C(83) 117,7 (4) 
C(12)-C(7)-C(19) 118,2 (3) C(24)-N(34)-C(44) 121,6 (3) 
C(7)-C(8)-C(9) 121,5 (4) C(33)-C(43)-C(53) 120,6 (4) 
C(8)-C(9)-C(10) 119,2 (4) N(34)--C(44)-O(54) 121,7 (4) 
C(9)-C(10)-C(I 1) 121,0 (4) N(34)-C(44)-C(64) 116,2 (4) 
C(9)-C(10)-O(92) 122,8 (4) O(54)-C(44)-C(64) 122,2 (4) 
C(I 1)-C(10)-O(92) 116,1 (4) C(43)-C(53)-C(63) 120,2 (5) 
C(10)-C(I I)-C(12) 119,0 (4) C(53)-C(63)-C(73) 120,3 (5) 
C(7)-C(12)-C(11) 122,0 (4) C(63)-C(73)-C(83) 120,1 (4) 
C(19)-C(13)-C(33) 110,1 (3) C(33)-C(83)-C(73) 121,1 (4) 
C(19)-C(13)-C(24) 110,I (3) C(3)-O(90)-C(20) 116,3 (3) 
C(33)-C(13)-C(24) I11,8 (3) C(10)-O(92)-C(22) 122,4 (4) 
C(6)-C(19)-C(7) 109,4 (3) 
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relative des cycles aromatiques appara3t tout b, fait 
comparable ~. celle des triph6nyl&hyl6nes, la confor- 
mation globale de la mol6cule est n6anmoins tr6s 
diff6rente. En effet si les atomes C (7) et C (33) devraient 
&re dans le plan C(6)-C(19)-C(13)  pour un tri- 
ph6nyl6{hyl6ne, ils sont ici observ6s de part et d'autre de 
ce plan ~ des distances importantes, respectivement 
6gales h 1,141 (4) et 1,15 7 (5) A. 

La chaine ac&amidom&hyle ne pr6sente pas un 
aUongement maximum. Sa conformation peut &re 
expliqu6e par la pr6sence d'une liaison hydrog6ne 
N(34)(x, y, z)--O(54)(½ + x, y, ½-  z); la distance N--O 
est 6gale fi 2,817 (7) A. 
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Abstract. M r = 306.38, triclinic, P i ,  a = 13.680 (4), 
b - -  10.982 (2), c- -  11.782 (3) A, et= 101.63 (2), fl 
= 116.24 (2), y =  70.97 (2) °, V -  1497.4 (7) A s, Z 
= 4 ,  D x =  1-359, Din= 1 .35gcm -3 (by flotation), 
2(Mo Ket) = 0.7107 A, /a = 2.09 cm -1, F(000) = 640, 
T- -295  K, final R = 0.051 for 3529 observed reflec- 
tions. There are two crystallographically independent 
molecules in an asymmetric unit of the unit cell. The 
pyridobenzothiazine ring is folded with the central ring 
in a boat conformation. The folding angles are 
157.1(1) and 155.2(1) ° for the two crystal- 
lographicaUy independent molecules. The 10-(4- 
methoxyphenyl) substituent is in a boat-equatorial 
conformation with respect to the central ring of the 
tricyclic ring system. 

Introduction. The determination of the title compound 
(I) is one of a series of heteroarylphenothiazines under 
study in this laboratory. The purpose of this study is to 
determine the effects of the different substituents on the 
conformation and reactivity (Chiou, Reeves & Biehl, 

* To whom correspondence should be addressed. 
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1976) of the heteroarylphenothiazines. The crystal 
structure of 10-(2-methoxyphenyl)pyrido[3,2-b][ 1,4]- 
benzothiazine (II) has been determined (de Meester, 
Chu, Jovanovic & Biehl, 1984). The objective of the 
present study is to provide information on the effect of 

• the methoxy substituent occupying different positions 
of the 10-phenyl ring. 

0cH3 

(I) fii) 

Experimental. Colorless, flat needles of (I) recrystallized 
from a solution of 15% CH2C12 - 85% absolute 
ethanol, unit-cell parameters by least-squares analysis 
of 15 reflections with 20 values in range 20-34 ° 
measured on the diffractometer, P1 confirmed from 
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