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Abstract. CsH6CIN a, Mr= 195.6, monoclinic, P21/c, 
Z = 4 ,  a = 3 . 7 8 3  (2), b = 9 . 0 9 9  (3), c = 2 3 . 4 1  (1)A, 
f l=  83.66 (3) °, V =  800.9 A 3, D x = 1.62, D m = 
1.62 g c m  -3, Mo K% radiation, 2 -- 0.70926 A, ~ = 
4.1 cm -~, F(000) = 400, R = 0.055 for 1110 reflec- 
tions. Confirmation is obtained of the structure pro- 
posed by Abignente, Arena, Caprariis, Patscot, 
Marmo, Lampa & Rossi [Eur. J. Med. Chem. Chim. 
Ther. (1985). 20(1), 79-85]. 

Introduction. Au cours de la synth~se de la m&hyl-2 
imidazo[1,2-a]pyrazinecarboxylate-3 d'&hyle, la con- 
densation de l'amino-2 pyrazine avec le chloro-2 
acetylacetate d'&hyle fournit deux produits secondaires 
dont l'un avait 6t~ d~crit par nous-m~mes (SablayroUes, 
Cros, Milhavet, Rechenq, Chapat, Boucard, Serrano & 
McNeill, 1984) comme la chloro-2 (oxo-1 &hyl)-3 
imidazo[1,2-a]pyrazine. Cette structure a &~ refut~e 
par les travaux de Abignente, Arena, Caprariis, 
Patscot, Marmo, Lampa & Rossi (1985). Afin de 
trancher entre les deux hypotheses formul~es h la suite 
d'&udes par RMN, nous avons entrepris la r~solution 
de la structure cristalline. 

Partie exp6rimentale. Compos6 pr6par~ par conden- 
sation du chloro-2 acetylacetate d'6thyle (Sablayrolles 

et al., 1984) sans r6arrangement de type DIMROTH 
(Guerret, Jacquier & Maury, 1971). Cristaux jaunes, 
stables ~ l'air, p.f. = 447 K. Monocristaux obtenus par 
recristallisation dans l'&hanol ~t 293 K, saturation puis 
6vaporation contr61+e. Monocristal, fragment d'une 
aiguille (L -- 0,8 cm) (0,6 x 0,1 x 0,07 mm). Densit+ 
mesur+e par picnom&rie dans le t&rachlorure de 
carbone pr+alablement satur+. Diffractom&re CAD-4 
Enraf-Nonius. Rayonnement K% du molybd+ne isol6 
par monochromateur fi lame de graphite. 1761 r6flex- 
ions mesur6es ~. T =  293 K pour 2 ° <  0 <  25 ° (0 < 
h <4 ,  0 < k  < 10, - 2 7  < l < 27); mode de balayage 
a~-~0; vitesse maximale de comptage. 

Trois r+flexions standard (227, 057, 113) mesur6es 
tous les 50 enregistrements. Variation des intensit+s 
inf6rieures h 3%. Param6tres de maille d&ermin+s ~, 
partir de 20 r+flexions soigneusement corrig+es puis 
affin6es ~ partir des donn~es du diffractogramme de 
poudre (Norbert & Maurin, 1969). Donn+es corrig+es 
de Lorentz et polarization mais non de rabsorption. 

Structure r+solue par la m&hode de l'atome lourd. 
Affinement de la structure par LINUS (Busing, Martin 
& Levy, 1962) en matrice compl&e [Z(AF)2]. Affine- 
merits en agitation anisotrope (R = 0,055 pour les 1110 
r6flexions non nulles) soit 9,5 donn6es par param&res. 
S+lection avec a(1)/(I)< 0,3. Facteurs de diffusion de 
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Doyle & Turner (1968). Calculs effecturs sur BFM 
186. Synth~se de Fourier: D R F  (Zalkin, 1968). Les 
F(obs.) sont pondrrrs par 1/w = PI + IF o I + P2 I Fo 12 
avec P I=0 ,001 ,  P2=0,0001.  S = 5 2 , 1 6 ;  I A p l <  
1,2 e ]k-a; (Zl/O')max = 0,053. 

Discussion. Les coordonnres atomiques sont donnres 
dans le Tableau 1.* 

Le t r a c 6 0 R T E P  (Johnson, 1965) de la molrcule est 
reprrsent~ sur la Fig. 1. Les distances interatomiques et 
les angles de valence au sein de la molrcule sont donnrs 
dans le Tableau 2. 

La grande variation des param&res cristallins est 
illustrre par la projection de la structure sur le plan (011) 
(Fig. 2). La structure pr~sente des couches grossirre- 
ment perpendiculaires h la direction [100]. 

* Les listes des facteurs de structure et des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope ont 6t6 drposres au drp6t d'archives de la 
British Library Document Supply Centre (Supplementary Pub- 
lication No. SUP 43752:9 pp.). On peut en obtenir des copies en 
s'adressant /t: The Executive Secretary, International Union of 
Crystallography, 5 Abbey Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 

Tableau 1. Paramgtres finals relatifs ?t CsHrC1N 3 (les 
dcarts types relatifs aux derniers chiffres significatifs 

sont donnds entre parentheses) 

B ~q = ~7~ 2 ~'1 ZjUlja~ a~ ai.aj. 

x y z B~q(A 2) 
C1 0,4106 (4) 0,0701 (1) 0,81206 (5) 3,60 (5) 
O 0,127 (1) 0,3492 (3) 0,7695 (1) 3,5 (1) 
N(1) 0,371 (1) 0,3736 (4) 0,9344 (1) 2,8 (1) 
N(2) 0,1692 (9) 0,4817 (3) 0,8515 (1) 2,3 (1) 
N(3) 0,076 (1) 0,7423 (4) 0,9144 (2) 3,7 (1) 
C(1) 0,210 (1) 0,3508 (4) 0,8185 (2) 2,5 (1) 
C(2) 0,252 (1) 0,4866 (5) 0,9076 (2) 2,4 (I) 
C(3) 0,039 (1) 0,6070 (5) 0,8272 (2) 3,0 (1) 
C(4) 0,413 (1) 0,2440 (5) 0,9055 (2) 2,7 (1) 
C(5) 0,198 (1) 0,6250 (5) 0,9369 (2) 3,3 (1) 
C(6) 0,994 (1) 0,7313 (5) 0,8578 (2) 3,2 (1) 
C(7) 0,346 (1) 0,2329 (4) 0,8494 (2) 2,6 (I) 
C(8) 0,533 (2) 0,1160 (5) 0,9393 (2) 4,0 (2) 

~ C(6) 

N(3) 

Fig. 1. Molecule de chloro-3 m&hyl-2 4H-pyrazino[1,2-a]- 
pyrimidinone-4. 

© o  

Fig. 2. Projection de la structure sur le plan (100). 

L'association entre les diff6rents motifs est faible et 
tridimensionnelle. 

L'&ude cristalline confirme la structure de la chloro- 
3 m&hyl-2 4H-pyrazino[1,2-a]pyrimidinone-4 pro- 
posse par Abignente et al. (1985) fi la suite d'une &ude 
RMN de 1H et 13C. La pseudo isotypie de ce compos~ 
avec l'(oxo-1 &hyl)-3 imidazo[1,2-a]pyrazine (Pbca, 
a = 6,69, b = 9,37, c = 23,91 A) (Rosenfeld, Lawler & 
Ward, 1972) n'est pas indicatrice d'une analogie 
mol~culaire totale. 

Tableau 2. Distances (A) et angles (o) dans le mot i f  

CI-C(7) 1,723 (4) CI-C(7)-C(1) 115,5 (4) 
C(7)-C(1) 1,420 (6) C(1)--C(7)-C(4) 123,2 (4) 
C(1)-O 1,225 (6) CO)-C(7)-CI 121,2 (3) 
C(1)--N(2) 1,418 (6) C(7)-C(1)-N(2) 112,5 (5) 
N(2)--C(2) 1,384 (7) C(7)--C(I)-O 127,8 (4) 
N(2)-C(3) 1,387 (6) N(2)-C(1)-O 119,7 (4) 
C(3)-C(6) 1,338 (7) C(1)-N(2)-C(2) 121,3 (3) 
C(6)--N(3) 1,400 (7) C(1)-N(2)-C(3) 119,4 (4) 
N(3)-C(5) 1,296 (7) C(2)--N(2)-C(3) 119,3 (4) 
C(5)-C(2) 1,438 (6) N(2)-C(3)-C(6) 120,4 (5) 
C(2)--N(1) 1,309 (6) C(3)--C(6)-N(3) 122,6 (5) 
N(1)--C(4) 1,361 (6) C(6)-N(3)-C(5) 116,8 (4) 
C(4)-C(7) 1,369 (7) N(3)-C(5)--C(2) 124,4 (5) 
C(4)-C(8) 1,506 (7) C(5)-C(2)-N(2) 116,5 (4) 

C(5)--C(2)-N(1) 119,8 (4) 
N(1)-C(2)--N(2) 123,7 (4) 
C(2)--N(1)-C(4) 118,4 (4) 
N(I)-C(4)--C(7) 121,1 (4) 
N(1)-C(4)-C(8) 115,8 (4) 
C(7)-C(4)-C(8) 123,1 (4) 
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