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Fig. 2. Molecular packing diagram as viewed down the a axis. The 
eight molecules of G are viewed approximately along the folding 
axis whereas the four molecules of T are viewed perpendicular to 
the folding axis. 
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Abstraet. C24HITN5.C2H60.H20 , M r = 4 3 9 . 5  , mono- 
clinic, P21/c, a =  18.751 (8), b = 8 . 4 9 3  (2), e =  
14.896 (8) A, f l=  93.06 (4) °, V =  2369 (2) A s, Z = 4, 
Dx=  1 .232Mgm -3, 2 (MoKcx)=0.71069A,  g =  
7.53 mm -I, F(000) = 928, T =  295 (2) K, R = 0.050 
for 1840 independent observed reflections. The ethanol 
molecule occupies, in statistical disorder, four positions. 
In the molecule of 2,5-diphenyl-3,4-dipyrazinylpyrrole, 
interatomic distances and bond angles are in good 
agreement with previously published values. The five 
rings are planar. Hydrogen bonds O - H . . . N ,  N - H . . . O  

0108-2701/86/020227-04501.50 

and O - H . . . O  take part in the cohesion of the 
structure. 

Introduction. Les essais de cyclisation de l'amino-I 
ph~nyl- 1 pyrazinyl-2 &hyl~ne conduisent /t un 
produit inattendu dont l'&ude par les m&hodes spectro- 
graphiques habituelles (masse, IR, RMN de IH et de 
13C) n'a pas permis de d&erminer la structure 
mol6culaire. Par exemple, les spectres de RMN rbv61ent 
seulement la presence de protons (ou d'atomes de 
carbone) aromatiques et d'un proton ~changeable par 
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D 2 0  vers  12 p.p.m. C'est la raison pour laquelle l'+tude 
par diffraction X a 6t6 entreprise. Des cristaux ont &6 
obtenus par 6vaporaton lente d'une solution dans 
l'&hanol. 

Partie exp6rimentale. Cristal parallbl6pip~dique: 0,19 x 
0,27 x 0,34 mm. Dimensions de la maille d&ermin~es 
sur monocristal avec 25 r~flexions telles que 
5,47 < 0 _ 15,51 °. Diffractom+tre Enraf-Nonius 
CAD-4.  Scan 0/20 d'amplitude s(°)  = 0,80 + 0,55 tg0. 
0 , 0 3 2 _ < ( s i n 0 ) / 2 < 0 , 5 5 0 A - 1 ;  - 2 0 _ < h < 2 0 ;  0 < k  
_<9; 0 _ 1 _ < 1 6 .  R+flexions de contr61e: 313, 811 
et 004; a(I)/I moyen: 0,0024. 3294 r+flexions 
ind+pendantes mesur~es, 1454 r+flexions inobserv+es 
[ I <  3o(I)1. Pas de correction d'absorption. C et 
N de C24H~TN5: m&hodes directes, programme 
MULTANl l /82  (Main, Fiske, Hull, Lessinger, Ger- 
main, Declercq & Woolfson, 1982). Atomes de H20,  de 
C2HsOH et H de Cz4H,7N5: s+rie de Fourier des AF. 
Affinement en matrice compl&e sur F. Facteurs de 
diffusion des International Tables for X-ray Crystal- 
lography (1974). Param+tres affin~s" x, y, z de tous les 

atomes, flij de C et N de C24HI7N5, O de H20, O(301), 
C(311) et C(321) de C2HsOH, B des atomes pr6sents 
sur les autres positions de C2HsOH. R = 0 , 0 5 0 ,  
wR = 0,065, w = 1/o2(F). S = 2,1. (A/O')max = 0,92. 
I Aplma x = 0,28 (4) e A -3. Programmes de calcul du 
syst+me SDP (Frenz & Associates, Inc., 1982). Dessin 
de la mol+cule de C24H~7N5: programme ORTEP 
(Johnson, 1965). 

Discussion. Les param6tres atomiques sont rassembl~s 
dans le Tableau 1 et les distances et angles dans le 
Tableau 2.* 

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope, des coordonn6es relatives des atomes 
d'hydrog~ne, des distances O-H et C-H, des distances des atomes 
aux plans moyens et des distances interatomiques intermol~culaires 
ont &6 depos~es au d6p6t d'archives de la British Library Lending 
Division (Supplementary Publication No. SUP 42546:21 pp.). On 
peut en obtenir des copies en s'adressant /~: The Executive 
Secretary, International Union of Crystallography, 5 Abbey 
Square, Chester CH I 2HU, Angleterre. 

Tableau 1. Coordonn&s atomiques relatives, facteurs 
de tempdrature isotropes dquivalents et &arts-type 

B ~ q = ~ ( / J l l a  2 + [ jnb  2 + ~33c 2 -t- fl12abcosy + fl,aaCCosfl + 

flE3bCcosa). L'agitation thermique des atomes signalbs par une 
astbrisque a ~t~ suppos6e isotrope. 

Taux 
d'occupation x y z - "'neqtA2~ 

O( 11 0,7693 (1) 0,1221 (4) 0,4824 (2) 6.29 (8) 
N(I) 0,7661 (1) 0,0358 (4) 0,2968 (2) 4.37 (7) 
N(7) 0,6813 (2) 0,1042 (4) 0,0099 (2) 5,30 (8) 
N(10) 0,5727(2) -0 , I I85  (5) 0,0011 (2) 6,8 (I) 
N(13) 0,8249 (2) -0,1637 (4) 0,0350 (2) 5,54 (9) 
N( 161 0,9215 (2) 0,0500 (5) -0,0293 (2) 63 (I) 
C(2) 0,7041 (2) 0,0351 (5) 0.2442 (2) 4,02 (9) 
C(3) 03222 (2) 0,0153 (5) 0,1569 (2) 3,77 (8) 
C(41 0,7973 (2) 0,0036 (5) 0,1571 (2) 3,80 (8) 
C(5) 0,8238 (2) 0,0163 (5) 0,2453 (2) 4,04 (9) 
C(61 0.6727 (2) 0,0054 (5) 0,0771 (2) 3,95 (8) 
C(8) 0,6338 (2) 0,0920 (6) -0,0608 (3) 6.6 ( I ) 
C(9) 0,5816 (2) -0,0172 (7) -0,0640 (3) 6,6 (I) 
C(II )  0,6193(2) -0,1049(51 0.0704(3) 5,8(11 
C( 121 0,8375 (2) -0.0284 (5) 0.0771 (2) 4,05 (9) 
C(14) 0,8611 (2) -0,1920 (6) --0,0386 (3) 6.6 (I) 
C(15) 0.9079 (2) -0,0859 (6) -0,0696 (3) 6.7 (I) 
C(17) 0,8862 (2) 0,0763 (5) 0,0432 (3) 5,5 (I) 
C(18) 0,8966 (2) 0.0112 (5) 0,2851 (2) 4.06 (9) 
C( 191 0,9172 (2) 0,1020 (5) 0,3604 (2) 4,48 (9) 
C(201 0,9857 (2) (1.(19f~5 151 0,3980 (3) 5,0 (1) 
C(211 1,0352(21 0,0010 (6) 0,3620(3) 5.5(I) 
C(221 1,0173 (2) -0,0892 (5) 0,2881 (3) 5,6 (1) 
C(231 0,9484 (2) -0,0847 (5) 0,2502 (3) 5,0 ( 11 
C(241 0,6347 (2) 0.0499 (4) 0,2827 (2) 4,10 (9) 
C(251 0,5817 (2) 0.1472 (5) 0.2424 (2) 4.8 (I) 
C(261 0.5154 (2) 0,1568 (6) 0.2784 (3) 5.7 (I) 
C(27) 0.5002 (2) 0.0735 (6) 0,3537 (3) 6.2 (I) 
C(281 0.5510(21 -0,0233(6) 0.3939(3) 6.0 (I) 
C(291 0.6175(21 -0,0339(5) 0.3585(3) 5.1 (I) 
O(3011 0.67 (2) 0,7359 (3) --0,1028 (5) 0.6123 (3) 7.0(11 
0(302) 0.33 0.7668 (7) -0,090 (2) 0,6266 (9) 12.4 (4)* 
C(3111 0,47 (2) 0,7539 (6) -0.104 (I) 0,7101 (7) 7,8 (31 
C(3121 0.20 0,716 (1) -0.049 (4) 0,701 (2) 8,6 (7)* 
C13131 0,33 0.7842 (8) -0,078 (2) 0321 (I) 7.5 (4)* 
C(3211 0,47 0,7650 (6) 0,056 (2) 0,7541 (9) 9,4 (4) 
C(322) 0.20 0.773 (I) 0,070 (4) 0,726 (2) 9,1 (8)* 
C(323) 0,20 (2) 0.723 (11 0,031 (4) 0.738 (2) 8.8 (71" 
C(3241 0,13 0.719(21 0.109(51 0,771 (3) 8(I)* 

Tableau 2. Distances interatomiques (A), angles 
valenciels ( o ) et &arts-type 

Nil)  C(21 1.367(41 N(16)-C(17) 1,316 (61 
NIl) C(51 1,368 (5) C(18)-C(191 1,398 (5) 
C(21 C(3) 1,371 (5) C(18)-C(23) 1.390(51 
C(21-C(24) 1.455 (5) C(19) C(20) 1,375 (5) 
C(31- C(4) 1,413 15) C(20)--C(211 1,364 (6) 
C13) C(6) 1,470 (51 C(21)-C(22) 1,369 (6) 
C(41- C(51 1.384 (5) C(22)-C(23) 1.382 (6) 
C(41 C(12) 1.467 (5) C(24)-C(25) 1,404 (51 
C15) C(18) 1,459(5) C(24) C(29) 1,388(5) 
C(61 N(7) 1,322(51 C125) C(26) 1,381 (6) 
C161 C( I I ) 1,371 (61 C1261--C(27) 1.369 (6) 
N(7) C(8) 1.346 (5) C(271 -C(28) 1,372 (6) 
C(8)-C(9) 1.348 (7) 4"(281 C(291 1.381 (6) 
C(91 N(10) 1.314 (6) O(3011 C(31 I) 1.48 (I) 
N( I01 C(ll) 1.322 (5) O(301) C(312) 1.47 (3) 
C(121 N(131 1.324 (5) 0(302) C(313) 1.44 (2) 
C(12) C(17) 1.389 (6) C(311 ) C(321 ) 1.52 (2) 
N( 13~ C(141 1,342 (61 C(3121 C(3221 1.50 (4) 
C(141 C(15) 1,356(7) C(3131 C(3231 1,51 (3) 
C( 151 N(16) 1.319 (6) C(3131 ..C(324) 1,48 (4) 

C(2) NI l )  C15) 110,6(31 NIl3) C(14) C(15) 121,6(4) 
NI l )  C(2) (.'(3) 107,4(31 C(141 C(15) NIl6) 122,6(4) 
NI l )  ('(2) ('(24) 121,6(31 ('1151 Nllt~) ('(171 115.4(41 
4"(3) C(21 C(24) 131,0(3) C(12) C(17) NI l6) 124.0(41 
C(21 C(3) C(4) 107.7(31 C(5) C(181 C(19) 121.5(31 
('(21 C(31 C(61 126.6(31 C(51 C(18) C(23) 121.5(31 
('(41 4"(31 C(61 125.7(31 C(19) C(18) C(231 117.0(31 
4"(3) C(41 C(51 107.7(31 C(18) C(191 C(20) 121.3(41 
('(31 C14) C(12) 124.5(31 C(191 C(201 C(211 120.1 (4) 
4"(5) 4"(4) C(121 127.7(3) C(20) C(21) C(22) 120.4(41 
N(1) ('(51 4"(4) I06.7(3) C(211 C(22) C(23) 119.8(41 
N(1) C(51 C(181 1217(31 C(181 C(23) C(221 121.3(41 
4"141 4"(51 C(181 131.6(3) C(21 C(241 C(25) 120.7(31 
('(3) ('(6) N(7) 118.6 (3) C(21 C(241 C(29) 122.0 (31 
('(31 ('(~1 4"(111 121.7(31 C(251 C(24) C(291 117.3(31 
N(71 ('16) ('Ill) 119.7(3) C(241 C(251 C(26) 120.0(41 
('161 N(7) ('(81 116.2(41 C(25) C(261 C(27) 121.3(4) 
N(7) ('(8) C(9) 12211(41 C(261 C(27) C(281 119.714) 
('(8) ('(9) N(10) 123.0(4) C(271 C(28) C(291 119.5(41 
('(9) N(IO) ('Ill) I14.4(4) C(241 C(29) C(28) 122.1(4) 
('(t~) ( ' I l l )  Nil(I) 124.6(4) O(3011 C(3111 C(3211 116.0(9) 
('(41 ('(12) N(131 117.3(31 O(3011 C(3121 C(322) 103(21 
('(41 ('(121 4"(171 123,5(31 0(302) C(313) C(3231 94(I) 
NIl3) ('(12) ('(171 119.1(31 0(302) C(3131 C(3241 109(21 
('1121 NIl3) 4"(141 117.2(41 
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L'unit~ asym6trique contient une mol6cule de 
diph~nyl-2,5 dipyrazinyl-3,4 pyrrole, une molecule 
d'eau et une mol6cule d'&hanol. Les num~ros attribu6s 
aux atomes de la premi6re molecule sont indiqu~s sur la 
Fig. I. L'atome d'oxyg6ne de H20 est d6sign6 par O(1) 
et les atomes de C2HsOH respectivement par O(30), 
C(31) et C(32). Ces derniers sont presents, en d+sordre 
statistique, sur plusieurs sites. On trouve 0(30) sur 
O(301) et O(302), C(31) sur C(311), C(312)et C(313) 
et C(32) sur C(321), C(322), C(323) et C(324). La 
mol6cule d'&hanol peut ainsi occuper quatre positions: 
O(30 I ) -C(311)-C(321) ,  O(301)-C(312)-C(322) ,  
O(302)-C(313)-C(323)  et O(302)-C(313)-C(324) .  
Les coordonn6es de ces sites ne se sont jamais 
parfaitement stabilis6es au cours des affinements. C'est 
ies cas, en particulier, pour O(302), C(313), C(323) et 
C(324). 

Les cinq cycles constituant la mol+cule de diph6nyl- 
2,5 dipyrazinyl-3,4 pyrrole sont tous plans. Pour 
chacun d'eux, les distances des atomes au plan moyen 
correspondant sont de l'ordre des incertitudes. Les 
angles entre ie plan P(A) du cycle A et les plans P(B), 
P(C), P(D) et P(E) des cycles B, C, D et E (Fig. 1) sont 
compris entre 34 et 64 ° environ. Les valeurs des angles 
de torsion C(2 ) -C(3 ) -C(6 ) -C(11 )  [-56,5(6)°1,  
C(3)-C(4)- -C(12)-N(13)  [--61,2 (5)°1, C ( 4 ) - C ( 5 ) -  
C(18)-C(23)  1-34,5(7)°1 et N ( 1 ) - C ( 2 ) - C ( 2 4 ) -  
C(29) 1-44,7 (6) °1 indiquent les orientations relatives 
des cycles B, C, D et E par rapport au cycle A. 

Dans les noyaux B e t  C, les distances C - N  entre 
deux atomes voisins vont de 1,314 (6) ~. 1,346 (5) A et 
leur longueur moyenne ll,326 (6)/kl n'est pas si- 
gnificativement diff6rente de celle de leurs homologues 
dans la pyrazine (1,334/k) (de With, Harkema & Feil, 
1976) ou dans la diph~nyl-2,3 pyrazine (1,336/k) 
(Kitano, Ashida, Ohta, Watanabe & Akita, 1983). 
Dans les m~mes cycles, la moyenne des distances C - C  
est de 1,365 (7)/k. Les valeurs des angles C - N - C  sont 
comprises entre 1 1 4 , 4 ( 4 ) e t  117,2(4) ° [moyenne: 
115,8 (4)°1 et celles des angles C - C - N  entre 119,1 (3) 
et 124,6 (4) ° Imoyenne: 122,1 (4)°1. Ces valeurs sont 
comparables fi celles rencontr+es dans les noyaux 

, , ~ z  c14 ~ ) C  9 

~cE.," , . Z  c '  ~' 

c,, Zc , t.c o 

C2 

Fig. I. Representation de la molecule de diphenyl-2,5 dipyrazinyl- 
3,4 pyrrole et num~ros attribu~s & ses atomes. 

pyrazine des deux compos~s pr6c~demment cites. Elles 
traduisent un allongement des cycles B e t  C dans la 
direction N-N.  

Les distances C - C  entre deux atomes voisins 
admettent pratiquement les m~mes longueurs moyennes 
dans les cycles benz~niques D et E, soit respectivement 
1,380 (5) et 1,382 (6)A. Ces deux cycles sont l~g~re- 
ment d&orm~s; les angles C(19) -C(18) -C(23)  
1117,0(3)°1 et C(25) -C(24) -C(29) [117 ,3 (3)°1  dif- 
ferent de la valeur id~ale d'une quantit~ sensiblement 
sup~rieure fi l'incertitude. 

La g~om6trie du noyau pyrrole est tr6s proche de 
celle rencontr6e dans le pyrrole (Nygaard, Nielsen, 
Kirchheiner, Maltesen, Rastrup-Andersen & Sorensen, 
1969) ou dans l'ac&yl-4 hydroxym&hyl-3 pyrrole 
(Sheldrick, Borkenstein & Engel, 1978). Les deux 
distances C - N  sont voisines de 1,37/k. Les longueurs 
des quatre liaisons 'simples' Csp2-Csp 2 qui unissent le 
noyau pyrrole aux quatre autres noyaux sont comprises 
entre 1,455 (5) et 1,470 (5)/k lmoyenne: 1,463 (5)/kl. 
On trouve des liaisons comparables entre les noyaux de 
la diph~nyl-2,5 pyrazine (1,454/k) (Laing & Sommer- 
ville, 1976). 

Plusieurs liaisons hydrog~ne interviennent dans la 
cohesion de la structure. Ainsi~ la molecule d'eau est li~e 

l'atome d'azote du groupement pyrrole par N(1)-- 
H(N1).. .O(1) 12,858 (4)A, 171 (3)°1, fi N(7 ~) [(i) x, 
½-y ,  ½+ zl par O(1)--H'(O1). . .N(7 ~) I2,893 (5)A, 
173 (3)°[, fi la molecule d'&hanol par O(1)-H(O1)- . .  
O(301) I2,814 (5) A, 149 (3)°1 et par O(1)--H(O1)...  
0(302) I2,81 (1)/k, 133 (3)°1 et la molecule d'&hanol 
N(13 ii) I(ii) x, - -½-y,  ½+ zl distant de O(301) de 
2,872 (6) A et de 0(302) de 2,75 (2)/k. 

La Fig. 2 repr6sente la structure vue parall~lement 
I'axe b. Une seule position a &~ repr~sent~e pour la 
molecule d'alcool. I1 s'agit de celle qui correspond au 
taux d'occupation ie plus 61ev& La structure peut ~tre 
consid6r~e comme form~e de colonnes de mol6cules de 

a 
. . ' :  

c,, "--( -'"...V' 

Fig. 2. Vue de la structure parall+lement ~ l'axe b. 
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diph~nyl-2,5 dipyrazinyl-3,4 pyrrole parall+les/t l 'axe b. 
Entre deux mol6cules cons~cutives d'une m~me colonne 
s'intercale une mol6cule d'6thanol. Par l'interm+diaire 
des mol+cules d'eau et d'&hanol, les liaisons hydrog+ne 
unissent les molecules de deux colonnes qui se d~duisent 
l 'une de l'autre par la transformation (i) ou par la 
transformation (ii). 
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Abstract. C15HI3NO2, M r = 2 3 9 . 3 ,  triclinic, P1, a 
= 9 . 4 2 8 ( 3 ) ,  b = 9 . 7 6 9 ( 1 ) ,  c = 1 6 . 3 6 4 ( 3 ) A ,  ct= 
89-89 (2), t =  99.47 (2), 7 = 121.44 (2) °, V =  
1262 A 3, Z = 4, D m = 1.28 (2), D x = 1.259 Mg m -3, 
~[(Mo Kct) = 0.71069 A, /.t = 0.078 mm -l,  F(000) = 
504, T =  293 (1)K,  R = 0.034 for 2093 independent 
observed reflections. In the two molecules of the 
asymmetric unit, the bond lengths and angles are nearly 
identical. There is a non-located orbital along the 
N - C - - O  fragment of the N-formylamino group. The n 
electrons of the ethylenic bond are not conjugated with 
those of the benzenic cycles or with those of the 
N-formylamino group. The molecules are linked 
together by hydrogen bonds and form chains parallel 
either with a or with a + b. 

Introduction. Le produit ~tudi~ est issu de la d~com- 
position thermique de l'azido-2 A-3 isoflav~ne, lui-m~me 
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obtenu par action du perchlorate d'isoflavyliuha 
(Bouvier, Andrieux & Molho, 1974; Bouvier, Andrieux, 
Cunha & Molho, 1977) sur l 'azidure de sodium dans le 
T H F  anhydre. I1 se pr~sente sous la forme de cristaux 
incolores fondant fi 421-423 K. Sa masse molaire et sa 
formule brute ont 6t6 d~duites du spectre de masse et 
des rbsultats de ia microanalyse. Les m&hodes spectro- 
scopiques usuelles (IR, RMN de ~H et de ~3C) n'ont pas 
permis de dbterminer compl~tement sa structure 
mol~culaire. C'est la raison pour laquelle I'&ude par 
diffraction X a 6t+ entreprise. Les monocristaux utilis6s 
ont +t+ obtenus par ~vaporation lente d'une solution 
dans l'&her-oxyde d'~thyle additionn~ d'une petite 
quantit~ de dichlorom6thane. 

Partie exp6rimentale. Masse volumique par flottaison. 
Cristal parall~l~pip~dique: 0,22 x 0,25 x 0,30 ram. 
Dimensions de la maille d~termin~es sur monocristal 
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