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Vijayan, 1976), le L-glutamate de L-arginine (Bhat &
Vijayan, 1977), le L-ascorbate de L-arginine (Sudhakar
& Vijayan, 1980), le L-aspartate de L-arginine (Salunke
& Vijayan, 1982), le p-aspartate de L-arginine et le
D-glutamate de L-arginine trihydrate (Suresh,
Ramaswamy & Vijayan, 1986). A notre connaissance,
la littérature n’indique pas de regles qui permettent de
prévoir avec certitude, a partir des deux entités
chimiques utilisées, la nature moléculaire ou ionique du
composeé qu’elles sont susceptibles d’engendrer.
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Abstract. C,,H,N,0,, M, =227-2, monoclinic, P2,/n,
a=11-266(4), b=11-887(3), c=8-425(2) A, B=
106-11 (3)°, V=1084(1)A%, Z=4, D, =
1.392 Mg m~?, A(Mo Ka) = 0-7107 A, U=
0-092 mm~!, F(000) =472, T=294 (1) K, R =0-035
for 875 independent reflections. The bond lengths and

0108-2701/88/122131-03$03.00

angles agree with corresponding values in similar
compounds. The nine-membered isoindole ring shows
significant deviations from planarity. Its least-squares
plane makes an angle of 80-8 (1)° with that of the
pyrazinyl ring. The molecules form layers which spread
out along the (101) planes. O—H---N hydrogen bonds

© 1988 International Union of Crystallography
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link together molecules belonging to the same layer
whereas N—H---O hydrogen bonds join molecules of
two neighbouring layers.

Introduction. La dihydro-1,2 hydroxy-1 (pyrazinyl-
2)-1 1H-isoindolone-3 a été préparée par oxydation et
par hydratation du (pyrazinyl-2 méthyl)-2 benzonitrile.
Ce composé était inattendu en raison des conditions
opératoires utilisées. Les spectres de masse et d¢ RMN
de 'H et de 3C n’ont pas permis de déterminer sans
ambiguité sa structure moléculaire. L’étude cristal-
lographique a donc eu pour objectif de résoudre ce
probléme. Des cristaux ont été obtenus par évapora-
tion lente d’une solution éthanolique.

Partie expérimentale. Cristal prismatique: 0,12 x
0,18 x 0,34 mm. Dimensions de la maille déterminées
sur monocristal avec 25 réflexions telles que 5,51 <
f <14,17°. Diffractométre Enraf-Nonius CAD-4.
0,049 < (sinfA < 0,550 A-'; —12<h<1l, O0<k<
13, 0 <1< 9. Réflexions de contrdle de I'intensité: 330,
402 et 402. o(I)/T moyen (contrdle): 0,0030. 1508
réflexions indépendantes mesurées, 633 réflexions in-
observées [I < 2o(I)]. Méthodes directes, programme
MULTAN11/82 (Main, Fiske, Hull, Lessinger, Ger-
main, Declercq & Woolfson, 1982). Affinement sur F,
programme a matrice compléte. Facteurs de diffusion
des International Tables for X-ray Crystallography
(1974). Paramétres affinés: x,y,z de tous les atomes, f;;
de C, N et O. B des H non affinés. B(H) =B,
Patome porteur + 1 A2, R =0,035, wR = 0037 w
=1/6¥F), S=112, (4/0)pn, <001, |4dpl max =
0,14 (4) e A3, Coefficient d’extinction secondaire iso-
trope: g= 9(1) x 1077. Programmes de calcul du
systtme SDP (Frenz, 1982). Angles de torsion:
programme ORFFE (Busing, Martin & Levy, 1964).
Angles des plans moyens: programme BP7C (Ito
& Sugawara, 1983). Fig. 1: programme ORTEPII
(Johnson, 1976).

lJ

Discussion. Les coordonnées atomiques relatives et les
facteurs de temperature isotropes équivalents sont
rapportés dans le Tableau 1,* les longueurs et les angles
des liaisons dans le Tableau 2. Les numéros attribués
aux atomes de la molécule et les lettres utilisées pour
désigner les cycles sont indiqués sur la Fig. 1.

La distance maximale des atomes constituant le cycle
A au plan moyen correspondant P(4) est de

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d’agitation
thermique anisotrope, des paramétres des atomes d’hydrogéne, des
distances des atomes aux plans moyens, des angles de torsion et des
distances interatomiques intermoléculaires ont été déposées au
dépdt d’archives de la British Library Document Supply Centre
(Supplementary Publication No. SUP 51205: 13 pp.). On peut en
obtenir des copies en s’adressant a: The Executive Secretary,
International Union of Crystallography, 5 Abbey Squa.re, Chester
CHI1 2HU, Angleterre.

DIHYDRO-1,2 HYDROXY-1 (PYRAZINYL-2)-1 1H-ISOINDOLONE-3

Tableau 1. Coordonnées atomiques relatives, facteurs
de température isotropes équivalents et écarts-type

Big = 3(8,,a% + Bpb? + Byac? + Prabeosy + Baccosf + Bysbecosa).

x y z B (AY
C(1) 0,2753 (3) 0,3249 (3) 0,9788 (3) 2,95(7)
NQ) 0,3815 (2) 0,3997 (2) 1,0108 (3) 3,12 (6)
C(3) 0,4221 (2) 0,4340 (3) 1,1694 (3) 291(7)
C(3a) 0,3506 (2) 0,3720 (2) 1,2614 (3) 2,63 (6)
C4) 0,3626 (3) 0,3684 (3) 1,4297 (3) 3,33(7)
C(5) 0,2882 (3) 0,2953 (3) 1,4849 (3) 3,79 (8)
C(6) 0,2045 (3) 0,2265 (3) 1,3757 (4) 3,99 (8)
c(n 0,1908 (3) 0,2310 (3) 1,2068 (4) 3,64 (8)
C(7a) 0,2659 (2) 0,3050 (2) 1,1528 (3) 2,80 (7)
C(8) 0,1610 (2) 0,3827 (3) 0,8702 (3) 2,90 (7)
N(9) 0,1433 (2) 0,4878 (2) 09115 (3) 4,30 (7)
C(10) 0,0429 (3) 0,5387 (3) 0,8205 (4) 4,8509)
C(11) —0,0386 (3) 0,4862 (3) 0,6909 (4) 4,40 (8)
N(12) —0,0225 (2) 0,3818 (2) 0,6485 (3) 3,91 (6)
C(13) 0,0788 (3) 0,3295 (3) 0,7399 (3) 3,27(7)
0(14) 0,2937 (2) 0,2266 (2) 0,8969 (2) 3,59 (5)
0(15) 0,5059 (2) 0,5024 (2) 1,2243 (3) 3,87(5)

Tableau 2. Principales distances interatomiques (A),
angles valenciels (°) et écarts-type

C()-NQ) 1,455 (4) C(5)—C(6) 1,386 (4)
C(1)~C(7a) 1,518 (4) C(6)-C(7) 1,389 (4)
C(1)—C(8) 1,521 (4) C(7)-C(7a) 1,383 (4)
C(1)-0(14) 1,401 (4) C(8)-N(9) 1,327 (4)
NQ)}-C(3) 1,349 (3) C(8)-C(13) 1,377 (4)
C(3)—C(3a) 1,463 (4) N(9)—C(10) 1,324 (4)
C(3)-0(15) 1,235 (3) C(10)—C(11) 1,367 (4)
C(3a)-C(4) 1,387 (4) C(11)=N(12) 1,317 (4)
C(3a)~C(7a) 1,378 (4) N(12)—C(13) 1,339 (3)
C@4)—C(5) 1,374 (5)

NQ)-C(1)-C(7a)  101,0 (2) C(@4)—C(5)—C(6) 121,0 (3)
N(2)—C(1)~C(8) 110,6 (2) C(5)~C(6)—C(7) 121,2 3)
NQ@-C(1)-0(14)  112,0 (2) C(6C(T—C(Ta) 1172 (3)
C(Ta~C(1)-C(®)  112,1(3) C(1)~C(7a)—C(3a)  109,3 (3)
C(7a)—C(1)-0(14) 1139 (2) C(1)-C(7a}-C(T)  129,1 (2)
C(8)—-C(1)~0(14)  107,3 (2) C(3a)~C(7Ta~C(7)  121,5(3)
C(1)-N@2)—-C(3) 1138 (2) C(1)—=C(8)—N(9) 115,5 (2)
NQ-C(3)~C(3a) 1068 (2) C(1)~C(8)—C(13) 1228 (3)
N(Q)-C@)-0(15) 125, (3) N@O)-C(8)-C(13)  121,6 (2)
C(3a)—-C(3)~0(15)  127,5 (3) C(8)-N(9)—C(10)  116,4 (2)
C(3)-C(3a)-C(4)  130,2 (2) N@©-C(10)—C(11)  122,0 (3)
C(3)-C(3a)-C(72) 1087 (2) C(10—C(11)}-N(12) 122,3 (3)
C(@4)~C(3a)~C(7a) 121,0 (3) C(11)-N(12~C(13) 116,2 (2)
C(32-C@)-C(5) 1180 (3) C(®)—C(13)}=N(12)  121,5(3)

0,009 (3) A. Cette méme distance vaut 0,040 (2) A
dans le cas du cycle B et 0,002 (3) A dans le cas du
cycle C. La planéité de B n’est donc qu’approximative.
Dans ce dernier, les valeurs extrémes des angles de
torsion endocycliques sont de —7,3 (3) et de 6,2 (3)°.
Les plans P(4) et P(B) font entre eux un angle de
4,9 (1)°. 11 en résulte que le groupement dihydro-
isoindole n’est pas plan (¥?=2433). O(15) est a
0,009 (2) A de son plan moyen P(4B), tandis que C(8)
et O(14) en sont distants, le premier de 1,348 (3) A, le
second de 0,997 (2) A. L’angle diedre P(4B)P(C)
mesure 80,8(1)°. Les angles de torsion C(7)—C(7a)—
C(1)-C(8), 70,0(4), et N(2)—C(1)—C(8)-N(9),
—44,7 (4)°, indiquent la position relative du noyau
pyrazine par rapport au reste de la molécule et ’angle
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de torsion C(7)—C(7a)—C(1)—0(14), —52,1 (4)°, celle
de la fonction alcool.

Dans le cycle 4, les distances C—C entre deux
atomes voisins vont de 1,374 (5) a 1,389 (4) A et les
angles valenciels endocycliques de 117,2(3) a
121,5 (3)°. Ces derniers traduisent I’allongement du
cycle 4 dans la direction C(4)—C(7). Parmi les quatre
liaisons issues du centre d’asymeétrie C(1), seule
C(1)-0(14) [1,401 (4) A] parait légérement courte par
rapport aux longueurs citées dans la littérature pour les
liaisons ‘simples’ de méme nature. Les longueurs de
N(2)—C(3) [1,349 (3)] et de C(3)—C(3a) [1,463 (4) A]
expriment la conjugaison, au moins partielle, des
électrons 7z de C(3)—0(15) avec le doublet non partagé
de N(2) d’une part et les électrons x du cycle 4 d’autre
part. Dans le cycle C, les distances C—N sont
comprises entre 1,317 (4) et 1,339 (3) A et les distances

Fig. 1. Vue de la molécule en perspective, numéros attribués a ses
atomes et lettres utilisées pour désigner les cycles.

Fig. 2. Dessin de la structure vue selon [010]. Les traits en pointille
représentent les liaisons hydrogéne.
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C—C entre 1,367 (4) et 1,377 (4) A. Les longueurs
moyennes calculées pour leurs homologues respectives
par Allen, Kennard, Watson, Brammer, Orpen &
Taylor (1987) sont de 1,336 et de 1,379 A. Les angles
C—C—N ont pour valeurs extrémes 121,5(3) et
122,3(3)° et les angless C—N—-C 116,2(2) et
116,4 (2)°.

On remarque que la géométrie du fragment di-
hydro-1,2 hydroxy-1 isoindolone-3 ne différe guére de
celle décrite par Ohrt, Tsoucaris-Kupfer & Lechat
(1978) a propos de I’hydroxy-3 phtalimidine. Ainsi,
dans le cas des liaisons, 1’écart le plus important
concerne C(3)—C(3a) qui mesure 1,463 (4) A dans un
cas et 1,485 (3) A dans lautre. De méme, il n’y a pas de
différences trés significatives entre les distances inter-
atomiques et les angles valenciels du groupement
pyrazine et leurs homologues respectifs dans la
diphényl-2,3 pyrazine (Kitano, Ashida, Obhta,
Watanabe & Akita, 1983) ou dans le diphényl-2,5
dipyrazinyl-3,4 pyrrole éthanol monohydrate (Viossat,
Rodier, Lehuédé & Vierfond, 1986).

La Fig. 2 montre que la structure peut étre
considérée comme formée de couches qui se dévelop-
pent le long des plans (101). Deux liaisons hydrogéne
participent a sa cohésion. Il s’agit de N(2)—H(2)---
O(15% [2,878 (3) A, 166 (2)°; (i): 1—x, 1—p, 2—z] et de
O(14)—H(14)---N(12%) [2,830(3)A, 171 (3)°; (ii):
$+x, $—», 4+z]. La premiére unit des molécules
appartenant a deux couches voisines, la deuxiéme des
molécules contenues dans une méme couche.
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