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two 6a-halogen-4-en-3-one steroid structures 
[BANDDO: 6a-bromo-4-androstene-3,17-dione 
(Hazel, Strong, Duax & Osawa, 1977) and 
FTXPRO: 11/3,17a,21-trihydroxy-6a-fluoro-4-preg- 
nene-3,20-dione (Duax & Norton,  1975)]. 

The overall geometry of the title molecule agrees 
well with the gemetry of the mean 4-en-3-one steroid 
molecule (Griffin, Duax & Weeks, 1984). The B and 
C rings have chair and the D ring intermediate 
sofa-half-chair conformations with asymmetry 
parameters AC] 3= 10.2 and ACs t t =  10.5 (Duax & 
Norton, 1975). The A ring has an intermediate sofa- 
half-chair conformation with asymmetry parameters 
AC~ 1 = 10.9 and AC 1"2= 15.1. 

The C(16)---C(17)---C(20)--O(20) torsion angle 
has been observed to be confined to a narrow range 
- 2 4  to - 1 8  ° with the average value - 2 1  (2) ° in 
17a-ester steroids (Duax, Griffin & Rohrer, 1981). 
This torsion angle is - 2 3 . 0  (5) ° in the title molecule. 

Material for crystallization was provided by Dr F. 
S. LaBella (Kim, LaBeUa, Zunza, Zunza & Temple- 
ton, 1980). Research supported in part by grant 

RP.II.10 from the Polish Ministry of National 
Education (to ZG, PG and ZW) and by PHS Grant  
No. DK26546 (to WLD). 
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Structure du 2,3-Dimtthyl-3-(1,2-dimtthylimidazol-4-yl)butan-2-ol* 
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Abstract. 2,3-Dimethyl-3-(1,2-dimethylimidazol-4-yl)- 
butan-2-ol, CIIH20N20, monoclinic, P21/c, Mr = 
196"29, a = 12"53 (4), b = 7"38 (2), c = 13"09 (5) A, /3  
= 95"01 (1) °, V =  1205"8 (2) A 3, Z = 4, F(000) = 432, 
Dx = 1"08 g cm -3, Mo Ka = 0"71069 A, /z = 

* Cette 6tude a 6t6 rtalis~e au Centre de Cristallochimie de 
l'Universit6 d'Aix-Marseille 3, France, dirig~ par le Docteur 
Marcel Pierrot. 

7.7 cm -~, T =  298 K, R = 0.065 for 1395 reflections 
with I >  30-. The structure of the tertiary alcohol 
formed in the first example of hydrolysis of a tertiary 
nitroalkane is shown to be 2,3-dimethyl-3-(1,2- 
dimethylimidazol-4-yl)butan-2-ol. 

Partie exptrilnentale. Les 5-nitroimidazoles 
reprtsentent une famille de mtdicaments d'une 
grande importance dans le traitement de l'amibiase, 
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de la trichomonase et des infections dues aux 
bact&ies ana&obies (Nair & Nagarajan, 1983). Au 
cours de nos 6tudes ax6es sur la compr6hension de 
leurs propri6t6s biologiques dues ~ leur activation 
par r6action de transfert mono61ectronique, il a +t+ 
montr6 (Crozet, Vanelle, Jentzer & Bertrand, 1989) 
que l'anion du 2-nitropropane r6agissait avec le 
1,2-dim6thyl-5-nitroimidazole (Emtryl®) pour 
conduire au d6riv6 nitr6 tertiaire (I). Cette m~me 
r6action r6alis6e en milieu aqueux conduit ~ l'alcool 
tertiaire (II). 

H3C/CH3 H3C/CHa 
HaC~ NO2 HaC~OH 
1"13C / ~ ~  H3C i');"'N 

H---N,- -CH 3 HAN~/~CH3 
i i 

CH3 CH3 
(I) (II) 

Aucune hydrolyse de nitroalcanes secondaires ou 
tertiaires n'6tant connue m~me en milieu acide 
bouillant (Cundall & Locke, 1968) l'hydrolyse de (I) 
dans l'eau au reflux constitue le premier exemple 
d'hydrolyse d'un nitroalcane tertiaire en alcool 
tertiaire. 

Cristaux incolores obtenus par 6vaporation 
293 K d'une solution dans rac&one. Cristal de 
dimension 0,3 × 0,5 × 0 ,4mm mont6 sur diffrac- 
tom6tre Enraf-Nonius CAD-4. Mo Ka avec mono- 
chromateur au graphite. Param6tres de la maille 
293 K obtenus par la .m6thode des moindres carr6s ~i 
partir, des positions angulaires de 25 r6flexions. 
Mesure des intensit6s en balayage 0/20, angle de 
balayage (0,8 + 0,35tg0) °, 0m,~x = 24 °. 

Vitesse de balayage adapt6e ~ rintensit6 du pic et 
temps maximum de mesure de 45 s. Trois r6flexions 
de contr61e mesur6es toutes les 7200s pour le 
contr61e de la stabilit6 de l'intensit+ ne montrent 

C(9) 

C(8) 

(~ I C(4) 

c(to) ~ ~ ~ # , , a , " -  xzzs,'-~ 

~ C ( 2 )  ~ N(I) 

" C(7) ~ C ( l )  ,,, 

, ~ " "  N(2) ~, ' 

Fig. !. Num6rotation des atomes et structure du compos6 (II). 

Tableau 1. Coordonndes atomiques relatives, facteurs 
de temp&ature isotropes ~quivalents et &arts-type 

Bcq = ~(3,, a2 + ~ =  b2 + 333 c2 + 3j2abcosy + ~8,3accos3 + 
B23bc'coso'). 

x y z &.(A ~) 
N(I) 0,4491 (2) 0,2780 (4) 0,4765 (2) 3,68 (6) 
C(I) 0,4826 (3) 0,2214 (5) 0,5721 (3) 3,59 (7) 
N(2) 0,4018 (2) 0,2119 (4) 0,6300 (2) 3,70 (6) 
C(2) 0,3119 (3) 0,2663 (5) 0,5692 (3) 3,49 (7) 
C(3) 0,3405 (3) 0,3071 (5) 0,4738 (3) 3,75 (8) 
C(4) 0,5150 (3) 0,3012 (6) 0,3906 (3) 4,74 (9) 
C(5) 0,5959 (3) 0,1790 (6) 0,6068 (3) 4,9 (1) 
C(6) 0,2048 (3) 0,2789 (6) 0,6125 (3) 4,07 (8) 
C(7) 0,1749 (3) 0,0927 (6) 0,6565 (3) 4,42 (9) 
C(8) 0,2142 (3) 0,4215 (6) 0,7002 (4) 5,7 (1) 
C(9) 0,1208 (3) 0,3413 (7) 0,5281 (4) 6,3 (1) 
C(10) 0,1686 (4) -0,0534 (6) 0,5731 (4) 6,0 (1) 
C(I 1) 0,0703 (3) 0,0961 (7) 0,7078 (4) 6,3 (I) 
O(I) 0,2540 (2) 0,0398 (4) 0,7368 (2) 5,57 (7) 

Tableau 2. Longueurs et angles des liaisons (°) et 
&arts-type 

N(I)--C(I) 1,351 (4) C(2)--C(6) 1,506 (5) 
N(I)--C(3) 1,375 (4) C(6)---C(7) 1,551 (6) 
N(I)--C(4) 1,464 (5) C(6)--C(8) 1,556 (6) 
C(I)--N(2) 1,320 (5) C(6)--C(9) 1,527 (6) 
C(1)--C(5) 1,485 (5) C(7)--C(10) 1,533 (6) 
N(2)--C(2) 1,380 (4) C(7)--C(11) 1,524 (6) 
C(2)--C(3) 1,363 (5) C(7)---O(1) 1,433 (4) 

C(1)--N(1)---C(3) 107,4 (3) C(2)--C(6)--C(8) 108,0 (3) 
C(1)--N(1)--C(4) 126,7 (3) C(2)--C(6)--C(9) 109,0 (3) 
C(3)--N(1)--C(4) 125,9 (3) C(7)--C(6)--C(8) 109,3 (3) 
N(I)--C(I)--N(2) 110,9 (3) C(7)--C(6)--C(9) 111,3 (3) 
N(I)--C(I)--C(5) 124,0 (3) C(8)--C(6)--C(9) 109,4 (4) 
N(2)--C(1)--C(5) 125,1 (3) C(6)--C(7)--C(10) I11,0 (3) 
C(1)--N(2)--C(2) 106,3 (3) C(6)--C(7)--C(11) 113,2 (4) 
N(2)--C(2)--C(3) 109,1 (3) C(6)--C(7)--O(I) 109,9 (3) 
N(2)--C(2)--C(6) 120,6 (3) C(10)--C(7)---C(I 1) 109,5 (3) 
C(3)--C(2)--C(6) 130,3 (3) C(10)--C(7)---O(I) 108,6 (3) 
N(1)--C(3)--C(2) 106,3 (3) C(I 1)--C(7)--O(1) 104,3 (3) 
C(2)--C(6)--C(7) 109,8 (3) 

aucune variation significative; trois r6flexions 
v6rifi6es toutes les 600 mesures pour contr61er 
l'orientation du cristal avec une d+viation angulaire 
<0,20 °. 1395 r6flexions d'intensit6 I >  3o-(1) avec 
0-(1) l'erreur statistique sur la mesure de I a 6t6 
conserv6e pour r6soudre la structure. - 1 4  < h < 14; 
0 < k < 8; 0 < l < 15. Pas de correction pour absorp- 
tion ou extinction secondaire. Calculs effectu+s sur 
DEC-PDP11/44 avec le logiciel SPD (Frenz, 1978). 
Structure d6termin~e par les m~thodes directes, pro- 
gramme MULTAN80 (Main, Fiske, Hull, Lessinger, 
Germain, Declercq & Woolfson, 1980). 

L'hydrog6ne li6 fi O(1) a 6t+ localis6 sur les cartes 
de Fourier diff6rence, les positions des autres atomes 
d'hydrog6ne ont ~t6 calcul6es par programme 
(Hydro). Pour les affinements en matrice compl&e, 
tous les atomes sont affect6s des coefficients 
d'agitation thermique anisotrope/3~j sauf les atomes 
d'hydrog+ne pour lesquels /3 isotrope a +t6 fix+ 
5 A  2. Zw(AF) 2 est la fonction minimis+e, w =  1; 
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002(Fo) = [o°2(1) + (pFo2)2] '/2 avec p = 0,04, R ~2 0,065, 
wR = 0,062, S = 1 ,  (A/Or)max = 0,12, ( Z l P ) m a  x = 

0,3 e A -3. Facteurs de diffusion atomique tir6s de 
International Tables for X-ray Crystallography (1974, 
Tome IV). 

La Fig. 1 pr6sente le dessin de la mol6cule avec la 
num6rotation des atomes. Les coordonn6es atomi- 
ques des atomes diff6rents d ' hyd ro#ne  figurent dans 
le Tableau 1. Les distances et angles interatomiques 
sont pr6sent6s dans le Tableau 2.* 

La distance entre l'hydrog6ne H(20) et l'azote N(2) 
est de 1,541 (3)A. Cette distance confirme la 
pr6sence d'une liaison hydrog6ne intramol6culaire 
qui avait 6t6 d6tect6e par spectroscopie IR 
(3309,8 c m -  i). 

* Les listes des facteurs de structure observ6s et calcul6s, des 
coefficients d'agitation thermique anisotrope et des param6tres des 
atomes d 'hydro#ne ont 6t6 d6pos6es au d6p6t d'archives de la 
British Library Document Supply Centre (Supplementary 
Publication No. SUP 53906:8 pp.). On peut en obtenir des copies 
en s'adressant ~: The Technical Editor, International Union of 
Crystallography, 5 Abbey Square, Chester CH1 2HU, Angleterre. 

Litt6rature associ6e. La structure de l'histamine sous 
forme de base libre a 6t6 montr6e comme &ant celle 
du 5-2-(amino6thyl)imidazole (Bonnet & Ibers, 
1973). 
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