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de ces deux cycles n'ont gu~re vari6 except6 l'angle 
C(1 ) -C(8 ) -C(7 )  qui est pass~ de 106 (1) fi 111 (1) °. 

Par la cr6ation de la liaison C(4)-C(6),  les deux 
cycles pentagonaux ont tourn6 autour de la liaison 
C(1)-C(5).  En conservant le m~me orientation, l'angle 
di6dre des deux plans moyens de ces cycles est pass6 de 
74 (1) fi 274 (1) °. De m~me l'angle C(4 ) -C(5 ) -C(6 )  
qui valait 248 (1) ° est devenu 6gal ~. 62,5 (4) °. Les 
groupements - C O O C H  3, m&hyle C(9)et  ph6nyle sont 
d'une m~me c6t~ par rapport au cycle pentagonal II. La 
coh6sion du cristal est assur6e par des liaisons de van 
der Waals. On peut cependant noter un contact 
directionnel intermol6culaire court: H(9C~)...O(3 ") 
2,36 (6) A, C(9i)-H(9C~)...O(3 ") 162 (7), C(3")-  
O(3"). . .H(9C i) 122 (6) ° [code de sym&rie: (i) x ,y ,  z; 
(ii) - x +  2, - y +  1, -z] .  Cette distance H.- .O est tr6s 
inf6rieure ~. la somme des rayons de van der Waals 
(2,70A) des atomes d'oxyg~ne et d'hydrog~ne et 
pourrait &re attribu6e ~ une liaison hydrog~ne faible 
(Taylor & Kennard, 1982). 
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Abstract. ClaH200 5, Mr= 316.35, monoclinic, P21/c, 
a = 9.989 (2), b = 18.723 (5), c = 8.887 (2) A, f l=  
103.57 (5) °, V =  1616 (1) A 3, Z =  4, D x =  
1.299 (2) Mg m -3, g -- 0.79 mm -~, 2(Cu Ka) -- 
1.5418 A, F(000) = 672, T =  293 K, R = 0.050 for 
2847 unweighted reflections. The molecule has three 
rings: phenyl, pentagonal and hexagonal. These last two 
rings are folded along the C(5)-C(8)  axis. C(4)-H(4),  
C(1)-O(5)  are axial bonds and C(4)-C(10),  C(1 ) -  
C(9) equatorial bonds. The C(5 ) -C(1 ) -C(8 )  angle, 
97.4 (5) °, is smaller than the expected 108 °. C(6 ) -  
C(7) is a double bond. Two short intermolecular 
contacts can be noticed. 

Introduction. Le produit 6tudi6 est le dernier des trois 
c0mpos~s stables cristallis6s obtenus lors des r~actions 
successives avec des lactones. La structure des deux 
pr6c6dents a fait l'objet de deux &udes (Bachet & 
Brassy, 1988). I1 a &6 pr6par~ ~ partir de l'ester 
m&hylique de l'acide t&rahydro-2a,2b,4a,4b dim&hyl- 
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3,4a oxo-2 ph6nyl-4b oxa-1 2H-cyclopropa[c,d]- 
pental6ne carboxylique-2 dissout dans du m&hanol /t 
6bullition (Valla, Giraud, Brassy & Bachet, 1983). Sa 
formule est donn6e en dessous. 

CH 30CH3 

" 6 '  '5 t.,U2t,,n3 O 

Partie exp6rimentale. Cristaux incolores, 0,3 x 0,2 x 
0,4 mm. Param&res cristallins obtenus sur diffrac- 
tom&re automatique Philips PW 1100 avec 25 r6flex- 
ions 19 < 0 <  32 °. Mesure des intensit6s par 'flying 
step scan' (Logiciel Philips), angle de balayage de 1,40 °, 
vitesse de balayage de 0,025 s par pas de 2/100 °0, 
domaine d'exploration de 2 0 <  152 ° ( h = - 1 2 - , 1 2 ,  
k = 0-,24, l = 0-,11). R6flexions de r6f&ence 080, 004, 
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1448 ClsH2oO 5 

Tableau 1. Coordonndes atomiques (x 104) pour les 
atomes de carbone et d'oxygdne et facteurs de 

tempdrature 

Le facteur de temp6rature est donn6 par: 
exp[-(flzzh 2 + f122k 2 + fla312 + 2flzzhk + 2fll3hl + 2f123k/)]. 

B~ = ~Y., Yj#oar a: 
x y z B~q(,/k 2) 

C(1) 9710 (2) 1505 (1) 2012 (3) 3,1 (2) 
C(2) 9658 (4) 2798 (4) 1911 (4) 6,4 (4) 
C(3) 9034 (3) 123 (1) 2764 (3) 3,2 (2) 
C(4) 8363 (2) 746 (I) 3424 (3) 2,9 (2) 
C(5) 8333 (2) 1454 (1) 2510 (2) 2,5 (2) 
C(6) 7299 (2) 1371 (1) 961 (3) 2,6 (2) 
C(7) 7928 (2) 1045 (1) ---41 (3) 3,0 (2) 
C(8) 9412 (2) 927 (1) 764 (3) 4,0 (2) 
C(9) 11026 (3) 1408 (2) 3271 (3) 3,9 (3) 
C(10) 6911 (3) 542 (I) 3521 (3) 3,7 (2) 
C(ll) 4970 (3) 985 (2) 4322 (4) 6,9 (3) 
C(12) 5841 (2) 1579 (1) 740 (3) 3,5 (2) 
C(13) 5486 (3) 2189 (1) 1461 (3) 4,9 (2) 
C(14) 4107 (3) 2377 (2) 1292 (4) 8,3 (3) 
C(15) 3079 (3) 1969 (2) 401 (4) 8,3 (3) 
C(16) 3407 (3) 1362 (2) -318 (4) 5,1 (3) 
C(17) 4781 (3) 1164 (2) -147 (3) 3,6 (3) 
C(18) 7376 (3) 808 (2) -1663 (3) 3,9 (3) 
O(1) 6274 (2) 38 (1) 2916 (2) 4,3 (2) 
0(2) 9553 (2) 220 (1) 1514 (2) 5,0 (2) 
0(3) 9163 (2) -456 (1) 3376 (2) 5,7 (2) 
0(4) 6428 (2) 1034 (1) 4341 (2) 4,2 (2) 
0(5) 9795 (2) 2146 (1) 1155 (2) 4,1 (1) 

 .Xy -v 
c ~  c{16} 

~C(121 C(171 

C 1 3 1 ~  C110) 

v 0(3) 
Fig. l. Projection d'une mol6cule ~suivant le plan d~fini par les 

directions C(1)---C(5) et C(4)-C(6), puis rotation de 25 ° autour 
de C(4)-C(6) et d6signation des atomes. 

602. Variations respectives d'intensit6 0,7, 1,3, 0,8%. 
3555 r6flexions mesur6es, 3214 r6flexions ind6pen- 
dantes apr6s moyenne. Rlnt=0,03.  Corrections de 
Lorentz et de polarisation; absorption ignor6e. Nor- 
malisation des E / t  l'aide du sous-programme NOR TO 
(Mornon, Delettre & Lepicard, 1979). Structure r6solue 
par m6thode de multisolution (MULTAN77; Main, 
Lessinger, Woolfson, Germain & Declercq, 1977). 
Affinement des F par moindres carr6s et en matrice 
compl&e /t l'aide du programme AFFINE: version 
moditi6e de ORFLS (Busing, Martin & Levy, 1962) sur 
faeteur d'6ehelle, position et agitation isotrope puis 
anisotrope des atomes de carbone et d'oxyg6ne. Atomes 

Tableau 2. Principales distances interatomiques (/I,) et 
principaux angles (o) 

C(1)--C(5) 1,543 (5) C(7)-C(8) 1,504 (5) 
C(1)-C(8) 1,529 (5) C(7)---C(18) 1,485 (6) 
C(1)-C(9) 1,524 (6) C(8)-O(2) 1,473 (5) 
C(1)-O(5) 1,435 (4) C(10)-O(1) 1,193 (5) 
C(2)-O(5) 1,415 (6) C(10)--O(4) 1,333 (5) 
C(3)-C(4) 1,530 (5) C(11)--O(4) 1,456 (6) 
C(3)-O(2) 1,344 (5) C(12)-C(13) 1,395 (6) 
C(3)-O(3) 1,205 (5) C(12)--C(17) 1,398 (6) 
C(4)-C(5) 1,552 (5) C(13)-C(14) 1,396 (7) 
C(4)-C(10) 1,521 (5) C(14)--C(15) 1,372 (7) 

• C(5)-C(6) 1,523 (5) C(15)-C(16) 1,381 (7) 
C(6)--C(7) 1,350 (5) C(16)-C(17) 1,395 (7) 
C(6)-C(12) 1,475 (5) 

c(5)-c(1)-c(8) 97,4 (5) c(6)---c(7)-c(18) 130,6 (9) 
c(5)-c(I)---c(9) 117,1 (7) c(8)-c(7)-c(18) 121,2 (8) 
c(5)-c(I)---0(5) 111,8 (6) c(1)--c(8)-c(7) 104,1 (6) 
c(8)-c(1)--c(9) 115,8 (7) c(1)-c(8)-0(2) 109,0 (6) 
c(8)-c(1)-0(5) 103,5 (5) c(7)--c(8)-0(2) 109,1 (6) 
c(9)-c(1)-0(5) 110,0 (6) c(4)-c(10)-0(1) 126,0 (8) 
c(4)-c(3)-0(2) 120,1 (7) c(4)-c(10)-0(4) 109,2 (6) 
c(4)-c(3)---0(3) 121,5 (8) 0(1)-c(10)-0(4) 124,8 (9) 
0(2)-c(3)-0(3) 118,3 (8) c(6)-c(12)-c(13) 120,2 (8) 
c(3)-c(4)-c(5) 114,0 (6) c(6)-c(12)-c(17) 121,5 (8) 
c(3)-c(4)-c(10) 109,9 (6) c(13)--c(12)--c(17) 118,2 (8) 
c(5)-c(4)-c(10) 110,1 (6) c(12)-c(13)-c(14) 120,5 (9) 
c(1)-c(5)-c(4) 107,1 (6) c(13)-c(14)-c(15) 120,5 (10) 
c(1)-c(5)-c(6) 102,0 (5) c(14)--c(15)-c(16) 119,9 (11) 
c(4)-c(5)-c(6) 108,2 (6) c(15)-c(16)---c(17) 120,2 (11) 
c(5)-c(6)---c(7) 108,7 (6) c(12)-c(17)-c(16) 120,6 (9) 
C(5)-C(6)-C(12) 122,2 (7) C(3)-O(2)-C(8) 118,8 (7) 
C(7)-C(6)-C(12) 129,0 (8) C(10)-O(4)-C(11) 116,1 (7) 
C(6)-C(7)-C(8) 108,2 (6) C(1)-O(5)-C(2) 116,4 (7) 

d'hydrog6ne plac6s par s6rie-diff6rence, position et 
agitation thermique isotrope affin6es. R = 0,05 pour 
2847 r6flexions telles que Fo>3a(Fo) , (s in0)/2< 
0,63 A -1, I Fol > 4, S = 20,15, zip = 0,25 e/~-3, 
(A/tr)max=0,3. Facteurs de diffusion atomique de 
International Tables for X-ray Crystallography (I 968). 
Calculs de contacts intermol6culaires et d'angles de 
torsion ~ l'aide du programme CANDIDE (Bally & 
Surcouf, 1976). Projection de la mol6cule et projection 
st6r60scopique /t l'aide du programme OR TEPII 
(Johnson, 1976). Calculs effectu6s sur ordinateur NAS 
90-80 du CIRCE.  

Discussion. Les param&res atomiques sont donn6s 
darts le Tableau 1 et les principales distances inter- 
atomiques et les principaux angles darts le Tableau 2.* 
La Fig. 1 montre la mol6cule et la num6rotation 
atomique utilis6e. 

Le squelette de la maille comporte trois cycles: un 
cycle pentagonal, un cycle hexagonal et un ph6nyle. Les 
deux premiers cycles ont en commun les liaisons 
C(1) -C(5)  et C(1)-C(8) ,  ils sont gauches et pli6s selon 

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope et des param&res des atomes d'hydrog~ne ont 
6t6 d6pos6es au d6p6t d'archives de la British Library Document 
Supply Centre (Supplementary Publication No. SUP 44929:24 
pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant/z: The Executive 
Secretary, International Union of Crystallography, 5 Abbey 
Square, Chester CH1 2HU, Angleterre. 
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Fig. 2. Sch6ma de la r6acdon chimique. 

l'axe C(5)-C(8).  Pour le cycle hexagonal la liaison 
C(4)-H(4)  est axiale, la liaison C(4)-C(10) est 
6quatoriale. L'angle C(5) -C(1) -C(8)  commun aux 
deux cycles vaut 97,4 (5) °. Cette valeur est beaucoup 
plus petite que celle attendue (108°). Elle pourrait &re 
due/l la r6pulsion des deux atomes C(9) et 0(5). Dans 
le cycle pentagonal la longueur C(6)-C(7) de 
1,350 (5)/~ est celle d'une double liaison. 

La Fig. 2 montre les transformations op6r6es lors des 
r6actions chimiques. I1 y a eu rupture des liaisons 
C(1)-O(2) et C(4)-C(6),  et formation d'une liaison 
entre les atomes 0(2) et C(8), ce qui entraine le 
d6placement de la double liaison C(7)-C(8) en C(6) -  
C(7). Le ph6nyle fix6 sur l'atome C(5) se d6place sur 
l'atome C(6). L'atome d'hydrog6ne lib a C(6) se fixe 
soit sur C(4) ou sur C(5). Le m&hanol,/l chaud, donne 
un groupement m&hoxy qui se lie/l C(1) et un atome 
d'hydrog6ne qui se placera soit sur C(4) soit sur C(5). 
La coh6sion du cristal est assur6e par des liaisons de 
van der Waals. On peut cependant noter deux contacts 
directionnels intermol6culaires courts: H(41)...O(3 i') 
2,35 (6)/~,, C(4i)-H(4~)...O(3 ") 154 (7), C(3")-  
O(3")...H(4 ~) 124 (6)°; H(17~)...O(1 "i) 2,47 (6)/~, 
C(17i)-H(17~)...O(I i") 94 (7), C(10iii)-O(l"i) ... 
H(17 i) 155 (6) ° [code de sym&rie: (i) x, y, z; (ii) 

- x  + 2, -y ,  - z  + 1; (iii) - x  + 1, -y ,  -z] .  Ces distances 
sont tr6s inf6rieures/L la somme des rayons de van der 
Waals (2,70/~) des atomes d'oxyg6ne et d'hydrog~ne et 
pourraient &re attribu6es /t des liaisons hydrog~ne 
(Taylor & Kennard, 1982). 

Les auteurs remercient Messieurs Valla et Giraud du 
Laboratoire de Chimie Appliqu6e aux Corps Organis6s 
du Museum National d'Histoire Naturelle de nous avoir 
confi~ l'&ude radiocristallographique de ces trois 
produits et de nous avoir fourni les cristaux. 
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Structure of 2-Acetyl-3-aminobenzofuran 
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Abstract. 3-Amino-2-benzofuryl methyl ketone, C t0- 
H9NO2, M r = 175.18, monoclinic, P21/e, a = 
5.191(2), b =  16.586 (4), e =  10.214 (3)A, 1~= 

0108 -2701/88/081449 -03 $03.00 

104.00 (3) °, V =  853.3 (5) A 3, Z = 4, Dx=  
1.364gem -3, 2(MoKa) = 0.71073 A, # = 0 . 9  cm -~, 
F(000) = 368, T =  293 K, R = 0.056 for 1391 obser- 
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