
2160 P U T R E S C I N I U M  D I H Y D R O G E N D I P H O S P H A T E  

The anion layers are located at x = 0, 1/2, 1,..., while 
the cation layers are at x = 1/4, 3/4, 5/4,.... All 
N- -H . . .O  hydrogen bonds are between adjacent 
layers while the O--H---O bond operates within the 
anionic layer linking two dihYdrogendiphosphate 
groups across an inversion center into a dimer. 

We wish to thank Professors Z. Kosturkiewicz and 
M. Wiewi6rowski for their interest in this work. This 
work was partly supported by project RPBP 01.6/2 
(Polish Academy of Sciences). 
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Structure du Chlorure d'l(Ethoxy-2 ph6noxy)m6thyl]-2 Morpholinium: Chlorhydrate 
de Viloxazine 
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Abstract. CI3H20NOf.CI-,  Mr = 272"5, monoclinic, 
P2Jc,  a = 10.102 (3), b = 5.551 (2), c = 23.918 (7)/~, 
/~ =95.11 (2) °, V = 1336 A 3, Z = 4 ,  Dx = 
1-36 g cm -3, A(Cu Ka)  = 1.54178/~, /z = 
25-47 cm -~, F(000)= 584, room temperature, R = 
0-045 for 1445 observed reflections. The title com- 
pound is an antidepressant. The 2-[(2-ethoxyphen- 
oxy)methyl] group is planar and subtends an angle of 
33 (1) ° with the mean plane of the morpholine ring 
defined by the four C atoms. 

Introduction. Des 6tudes sont actuellement men6es au 
laboratoire sur des s6ries d 'amino-2 A-2-oxazolines- 
1,3 diversement substitu6es (Jarry, Bosc, Ouhabi & 
Carpy, 1990; Bosc, Forfar,  Jarry, Ouhabi, L6ger & 
Carpy, 1990). Ces mol6cules subissent des tests en 
psychopharmacologie. La [(ph6nyl-1 pip6razinyl-4) 
m&hyl-5]amino-2 A-2-oxazoline-l,3 ou COR 3224* 

* Le COR 3224 est drvelopp6 par les Laboratoires SARGET, 
33700 M6rignac, France. I1 se trouve actuellement en phase 2 de 
l'rtude clinique. 
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s'est rrvrlre &re la molrcule la plus active; elle 
possrde un profil antidrpresseur proche de celui de la 
viloxazine. Nous nous sommes alors tout naturelle- 
ment intrressrs /l cette dernirre dans le but de 
rechercher d'rventuelles analogies structurales ou 
61ectroniques avec la srrie du COR 3224. La struc- 
ture cristalline de la viloxazine est rapportre dans ce 
travail. 

Patt ie exprrimentale. Cristaux incolores obtenus fi 
partir d 'un mrlange d'alcools ( i p r O H + M e O H ) ,  
dimensions 0,35 x 0,15 x 0,15 mm. Densit6 non 
mesurre. Paramrtres de la maille et intensitrs 
obtenus ~ l'aide d 'un diffractomrtre automatique 
Enraf-Nonius  CAD-4, monochromateur  graphite, 
radiation Cu Ka,  mode de balayage to/0 (0 </9 < 
65°). Paramrtres cristallins affinrs par moindres 
carrrs fi partir des valeurs de 0 de 25 rrflexions de 
l'espace. Aucune drrive d'intensit6 notre pendant la 
mesure; deux rrflexions standards mesurres toutes les 
90 min. 2156 rrflexions indrpendantes mesurres; h, k, 
+ _ l ; h d e 0 f i  l l ,  k d e 0 f i 6 ,  l d e  - 2 8  ~ + 2 8 .  1445 
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Tableau 1. Coordonndes  atomiques ( x 10 4) et  facteurs 
d'agitation thermique &otrope dquivalents 

B~q = ( 4 /  3 ) Y. ,Yj f l  o.a,.a j. 

x y z B~(A 2) 
C(I) 13864 (3) 3250 (7) 3387 (2) 3,0 (1) 
C(2) 12730 (3) 1444 (7) 3381 (2) 3,2 (1) 
N(3) 11915 (3) 1501 (5) 2832 (1) 3,0 (1) 
C(4) 12750 (4) 1215 (7) 2355 (2) 3,4 (2) 
C(5) 13843 (4) 3049 (7) 2401 (2) 3,5 (2) 
0(6) 14636 (2) 2834 (5) 2927 (i) 3,3 (1) 
C(7) 14735 (4) 2921 (7) 3925 (2) 3,4 (2) 
0(8) 15655 (2) 4883 (5) 3989 (1) 3,4 (1) 
C(9) 16513 (3) 4835 (7) 4471 (2) 3,0 (I) 
C(10) 16440 (4) 3162 (8) 4893 (2) 3,9 (2) 
C(I i) 17368 (4) 3226 (8) 5365 (2) 4,4 (2) 
C(12) 18341 (4) 4924 (8) 5406 (2) 4,2 (2) 
C(13) 18420 (4) 6611 (8) 4982 (2) 3,8 (2) 
C(14) 17513 (3) 6574 (7) 4512 (1) 3,1 (1) 
O(15) 17540 (2) 8153 (5) 4072 (1) 3,6 (I) 
C(16) 18627 (4) 9845 (7) 4106 (2) 3,7 (2) 
C(17) 18460 (4) 11412 (8) 3590 (2) 4,1 (2) 
Ci(18) 9274 (1) 1538 (2) 1937 (0) 3,2 (0) 

sur ordinateur Mini 6--92 CII-Honeywell-Bull (Pro- 
grammes CRISTA, CRISAF, CRISEC et UTIL, 
Laboratoire de Cristallographie, Universit6 de 
Bordeaux II, Talence). R = 0,045, w R  = 0,061, S = 
0,8585. 

Discussion. Les coordonnres atomiques sont prrsen- 
tres dans le Tableau 1.* La numrrotation atomique 
est illustrre sur la Fig. 1. Les distances et les angles 
interatomiques sont rassemblrs dans le Tableau 2; 
ceux-ci possrdent les valeurs attendues. 

Le cycle morpholine adopte une conformation 
chaise. Les atomes N(3) + et 0(6) sont siturs de part 
et d'autre du plan moyen constitu6 par les atomes de 
carbone C(1), C(2), C(4) et C(5) 5. 0,626(3) et 
0,656 (2) A respectivement. 

La caractrristique conformationnelle essentielle 
concerne la quasi-planrit6 du groupement (rthoxy-2 

Tableau 2. Distances interatomiques (A) et angles de 
valence (°) 

C(I)---C(2) 1,521 (5) C(9)--C(10) 1,380 (5) 
C(I)--O(6) 1,424 (4) C(9)---C(14) i,394 (5) 
C(1)--C(7) 1,503 (5) C(10)--C(I l) 1,402 (6) 
C(2)--N(3) 1,486 (5) C(1 l)--C(12) 1,359 (6) 
N(3)---C(4) 1,486 (5) C(12)---C(13) 1,388 (6) 
C(4)--C(5) 1,499 (5) C(13)--C(14) 1,385 (5) 
C(5)--O(6) 1,435 (4) C(14)--O(15) 1,371 (4) 
C(7)--O(8) 1,431 (4) O(15)---C(16) 1,442 (5) 
O(8)--C(9) 1,378 (4) C(16)--C(I 7) 1,506 (6) 

C(2)---C(1)--O(6) 110,5 (3) O(8)---C(9)--C(14) 116,3 (3) 
C(2)---C(1)--C(7) I08,1 (3) C(10)--C(9)---C(14) 120,0 (3) 
O(6)--C(1)---C(7) 108,8 (3) C(9)--C(10)---C(1 I) 119,8 (4) 
C(1)---C(2)--N(3) 110,6 (2) C(10)--C(1 l)--C(12) 120,2 (4) 
C(2)--N(3)--C(4) I I 1,6 (3) C(I 1)--C(12)--C(13) 120,2 (4) 
N(3)---C(4)---C(5) 109,6 (3) C(12)--C(13)--C(14) 120,4 (4) 
C(4)--C(5)--O(6) l l0,9 (3) C(9)--C(14)--C(13) 119,4 (3) 
C(1)--O(6)--C(5) 111,3 (3) C(9)---C(14)---O(15) 116,8 (3) 
C(I)---C(7)--O(8) 109,0 (3) C(13)---C(14)--O(15) 123,8 (3) 
C(7)--O(8)---C(9) 115,4 (3) C(14)--O(15)--C(16) 116,1 (3) 
O(8)--C(9)---C(10) 123,6 (3) O(15)---C(16)---C(17) 107,6 (3) 

rrflexions telles que I _> 30-(/) utilisres dans les affine- 
ments. Intensitrs corrigres par le facteur de Lorentz- 
polarisation mais pas pour l'absorption. Facteur de 
diffusion des atomes non-hydrogrne tirrs de Interna- 
tional Tables for X-ray Crystallography (1974) et 
ceux des hydrogrnes tirrs de Stewart, Davidson & 
Simpson (1965). Test statistique de Wilson montrant 
une distribution centrosymrtrique des intensitrs. 
Structure rrsolue 5. l'aide de M U L T A N 8 0  (Main, 
Fiske, Hull, Lessinger, Germain, Declercq & Woolf- 
son, 1980) et des techniques de Fourier. Hydrogrnes 
localisrs par Fourier-diffrrences. 

Affinement par moindres carrrs (matrice blocs dia- 
gonaux). Schrma de pondrration w = 1 si IFol < P, 
P = [Fo2(max)/lO] I/2, w = (P/Fo) 2 si IFol > P. 
Agitation thermique anisotrope pour les atomes non- 
hydrogrne et isotrope pour les H atomes, A/0-max = 
0,5,  Apmin,max ----- -- 0,3 + 0,3 e / ~ -  3. Calculs effectu6s 

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope et des paramrtres des atomes d'hydrogrne 
ont 6t6 drposres au drp6t d'archives de la British Library Docu- 
ment Supply Centre (Supplementary Publication No. SUP 53002: 
16 pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant h: The 
Technical Editor, International Union of Crystal lography,  5 
Abbey Square, Chester CHI  2HU,  Angleterre. 
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Fig. 1. Projection de la molrcule montrant la numrrotation 
atomique. 

" !  "4 

Fig. 2. Contenu de la maille cristalline, a e s t  horizontal, b e s t  
vertical et c est dans le plan du papier. 
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ph6noxy)m6thyl comme le montrent  les valeurs des 
angles de torsion C(1)--C(7)--O(8)---C(9) = 179 (1), 
C(7)--O(8)--C(9)--C(14)  = 173 (1), C(9)--C(14)--  
O(15)--C(16) = -176(1)  et C(14)--O(15)---C(16)--- 
C(17) = - 179 (1) °. Le plan ainsi d6fini fait un angle 
de 33 (1) ° avec le plan moyen de la morpholine. Si 
l 'on consid6re les deux groupements m&hoxy et 
6thoxy port6s par le cycle ph6nyl, ils correspondent 
au conform6re anti-anti [la conformation anti-syn 
trouv6e par m6canique mol6culaire en utilisant le 
programme MM2 (Liljefors & AUinger, 1985) ne 
diff6re de cette derni6re que par 4 k J]. 

L'azote proton6 N(3) ne s'6carte que peu du plan 
du cycle ph6nyl [0,177 (2)A]. I1 est distant de 
5,99 (1)/~ du milieu des a tomes  0(8)  et O(15). Cet 
arrangement topographique d 'un azote proton6 et 
d 'un nuage 61ectronique 7r (repr6sent6 ici par les 
paires libres des oxyg6nes) se retrouve dans la plu- 
part des drogues agissant sur le syst6me nerveux 
central (Andrews, Lloyd, Martin & Munro,  1986; 
Lloyd & Andrews, 1986). 

La coh6sion cristalline est assur6e par une liaison 
h y d r o # n e  N(3)+-..C1(18) - ( 2 - x ,  ~ + y ,  ½ - z )  = 
3,112 (3), H(203)...C1(18)- = 2,20 (5) A, N(3) - -  
H(203)---C1(18)- = 154 (4) ° et par de nombreux con- 

tacts de van der Waals. Une vue de la maille est 
repr6sent6e sur la Fig. 2. 

L e s  auteurs remercient les Laboratoires ICI- 
Pharma qui leur ont fourni l'6chantillon de viloxa- 
zine (vivalan®). 
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Abstract. N,N-Dimethyl-fl-(thiobenzoylamino)- 
cinnamamide (I), C18HI8N2OS, Mr=310"4,  ortho- 
rhombic, P212121, a = 9.901 (1), b = 17.762 ( 2 ) , c  = 
9.319 (1) A, V = 1638-8 (3) A3,  Z = 4, O m = 1.26, O x 
= 1.23 g cm -3, A(Cu Ka) = 1-54178/~, /z = 
17.4 cm-1, F(000) = 656, T = 291 K, R = 0-048 for 
1110 observed reflections, fl-(Benzoylamino)- 
N,N-dimethylthiocinnamamide (II), C~8H18N2OS, 

= = 14-982 (2), Mr 310.4, orthorhombic, Pna2b a 
b = 19-250 (3), c = 5.655 (1) A, V = 1630.8 (4) A 3, Z 
=4, Dm = l'26, D x = l ' 2 6 g c m - 3 ,  A ( C u K a ) =  

* To whom correspondence should be addressed. 
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1.54178/~,/z = 17.4 c m -  1, F(000) = 656, T = 291 K, 
R = 0.055 for 986 observed reflections. The constitu- 
tional isomers (I) and (II) are very similar in their 
structures, with slight conformational differences. 
Intramolecular hydrogen bonds of the type 
N- -H. . .O  and N--H---S, respectively, are formed. 

Introduction. The two isomeric cinnamamides N,N- 
dimethyl-//-(thiobenzolyamino)cinnamamide (I) and 
fl-(benzoylamino)thiocinnam-N,N-dimethylamide(II) 
were first synthesized by Schroth (1989) during 
systematic investigations of the 1,3-thiazine system. 
The X-ray analyses served to identify both com- 
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