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Fig. 1. Perspective view of (I) with atom-numbering scheme. 

conformations. In the triclinic modification of (I) the 
A ring is 2a,3fl half-chair, whereas in the monoclinic 
form the A rings of the two independent molecules 
adopt 2a,3fl and 2fl,3~z half-chair conformations 
respectively (Schouten & Kanters, 1990; Declercq, 
van Meerssche & Zeelen, 1984). 

In norethynodrel, 17fl-hydroxy- 19-nor- 17a-pregn- 
5(10)-en-20-yn-3-one (McPhail, Luhan, Wong 
Tschang & Onan, 1977), the A rings of the two 
independent molecules have C(2)-a and C(2)-fl 
envelope conformations, respectively, and in 17/3- 
(iodoacetoxy)estr-5(10)-en-3-one (Sobti, Bordner & 
Levine, 1971)and 17/3-hydroxyestr-5(10)-en-3-one 
(Sobti, Levine & Bordner, 1972) the A rings are also 
C(2)-a envelopes. 

Fig. 2. View of" the unit cell down the b axis showing the 
head-to-tail hydrogen bond between O(17) and 0(3'). 
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Abstract. 1-Carboxymethyl-4-methylamino- 1,2,4- 
triazolium betaine, C5HsNaO2, M,--156"14, mono- 
clinic, P2Ja, a=7-496(1),  b=12-898(1),  c = 
7.533 (1) A, fl = 101-95 (1) °, v = 712.5 (1)/~3, Z =  4, 
Dx = 1-455 Mg m -3, A(Cu K~) = 1.5418 A, /., = 
1-0 m m -  1, F(000) = 328, T = 294 (1) K, R = 0.078 

0108-270 i/91/081756-03503.00 

for 777 observed reflections. The triazolium ring is 
planar [maximum deviation 0.006 (4)/~] and C(2) 
and N(4) are significantly out of this plane 
[-0.081 (4) and 0.101 (4),& respectively]. There is 
one N--H. . .O hydrogen bond with N--.O 2-892 (4), 
N - - H  1.14 (4), H-.-O 1-76 (4)/~ and N--H----O angle 
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172(1) ° . The second oxygen participates in two 
C--H...O interactions, presumably hydrogen bonds, 
with C'"O 3-015 (4) and 3.054 (4)A, C- -H 1.08 A, 
H...O 1.95 (4) and 1.98 (4) A, C--H---O angles 
168 (1) and 170 (1) ° respectively. 

Partie ex#rimentale. Cristal du compos6 (1) incolore 
0,3 x 0,3 x 0,6 mm obtenu par cristallisation dans le 
m&hanol. Diffractom&re Siemens. Dimensions de la 

~ N 

C O O -  

maille d&ermin6e sur monocristal avec 32 r6flexions 
telles que 19,71 _< 0 _< 28,26 °. Balayage to/20, 6,85 -< 
20___110,00 °, -7___h<_7, 0<_k___13, 0_<l_<7. 
R6flexions de contr61e de l'intensit& 3640 ___ Fo(332) 
___ 3717; 6285 _< Fo(226) --- 6425. 1003  r6flexions 
mesur6es, 891 r6flexions uniques (Rin  t = 0 , 0 1 ) .  Cor- 
rections de Lorentz, de polarisation, de d6croissance 
et d'absorption (par m&hode semi-empirique: North, 
Phillips & Matthews, 1968). Facteurs de transmission 
minimum et maximum: 0,70 et 0,76. Structure 
d&ermin& par m&hode directe avec SHELXS86 
(Sheldrick, 1986). Affinement des param&res de 
position et des facteurs de temp6rature anisotrope 
des atomes C, N e t  O, bas6 sur les F (matrice enti6re) 
avec SHELX76 (Sheldrick, 1976). Facteurs de diffu- 
sion sont ceux de SHELX. Les H plac6s suivant une 
g6om6trie standard, except6 celui de NH obtenu par 
Fourier-diff6rence. Facteur de temp6rature B global 
affin6 pour les H des CH2 et CH = 6,2 (4)/~2 et celui 
des H du m&hyle = 7,7 (6)/~2. B de l'hydrog6ne de 
NH a 6t6 fix6 ~ la valeur du B~q de N. Facteur R final 
=0,078 pour 777 r6flexions consid6r6es comme 
observ&s [I > 2,5tr(l)]. wR = 0,091 off w = !/(tr 2 + 
0,0283F2). R 61ev6 ~ cause, vraisemblablement, de la 
qualit6 m6diocre des cristaux. A/g des param&res 
finals <0,007. Limites des Ap dans la carte de 
Fourier-diff6rence finale: - 0,41 et 0,24 e A -3. Les 
param&res atomiques finals sont donn6s dans le 
Tableau 1.* La liste des distances et des angles des 
liaisons se trouve dans le Tableau 2. La Fig. 1 
montre une vue en perspective du compos6 avec la 
num6rotation atomique. La Fig. 2 repr6sente la 
structure cristalline. 

* Les listes des facteurs de structure observ6s et calcul6s, des 
positions des atomes H, des param&res  d 'agitat ion thermique 
anisotrope, de l '6quation et des distances au plan triazolium ont 
6t6 d6pos6es au d6p6t d 'archives de la British Library Documen t  
Supply Centre (Supplementary Publication No. SUP 5 3 8 8 0 : 6  
pp.). On peut en obtenir  des copies en s 'adressant fi: The Technical 
Editor,  Internat ional  Union  o f  Crystal lography,  5 Abbey Square, 
Chester CH 1 2HU,  Angleterre. 

Tableau 1. Coordonndes atomique relatives (x 104) et 
facteurs de tempdrature ~quivalents avec les dcarts- 

t ype  

Beq = ( l / 3 ) Y., Zj Bua,* aj* a,.aj. 

x y z B~(A)  
Cl -320 (5) 1301 (2) 5530 (5) 4,9 (1) 
C2 678 (5) 1681 (3) 4063 (4) 5,3 (1) 
ca  -2092 (5) 2199 (3) - 186 (5) 5,8 (I) 
CA - 1131 (5) 807 (3) 1320 (4) 4,9 (1) 
C5 -4993 (5) 708 (3) -2158 (6) 6,5 (I) 
NI -437 (4) 1641 (2) 2254 (4) 5,0 (!) 
N2 - 1054 (5) 2534 (2) 1326 (4) 5,7 (1) 
N3 -2162 (4) 1149 (2) -213 (3) 4,9 (1) 
N4 -3014 (4) 476 (2) 1627 (4) 5,4 (1) 
Ol 574 (4) 1381 (2) 7110 (4) 5,9 (1) 
02 - 1861 (3) 938 (3) 5026 (3) 6,6 (1) 

Tableau 2. Distances (A) et angles des liaisons (°) avec 
les dcarts-type 

Les distances signal6es par  un 
correspondre  fi une 

ast6risque sont susceptibles de 
liaison hydrog6ne. 

C2--C1 1,537 (5) N3---C4 1,325 (4) 
OI---CI 1,243 (4) N4---C5 1,485 (5) 
O2----C1 1,232 (4) N2--N1 1,376 (4) 
NI----C2 1,445 (4) N4---N3 1,420 (4) 
N2---C3 1,312 (5) O2--N4 ~ 2,892 (4)* 
N3---C3 1,356 (5) O1---C3" 3,015 (4)* 
N 1---C4 1,332 (4) O 1----C4" 3,054 (4)* 

O1--C1---C2 114,6 (3) N2--NI----C2 121,2 (3) 
O2---C1--C2 117,7 (3) N2--NI---C4 110,8 (3) 
O2---C1----O1 127,7 (4) N1--N2---C3 104,1 (2) 
NI----C2---CI 113,2 (3) C4---N3---C3 107,8 (2) 
N3--C3--N2 110,8 (3) N4--N3---C3 129,2 (3) 
N3---C4---NI 106,5 (3) N4---N3----C4 122,7 (3) 
C4---N1---C2 127,8 (3) N3--N4---C5 110,3 (3) 

Code de sym&rie (i) x, y, 1 + z; 
- y ,  1 

(ii) ½+x ,  ~ - y ,  l + z ;  (iii) - x ,  
- - Z .  

Co~ q 
C3 

N 2  

N1 

C2 

0 2  "~.. ,)  0 I 

Fig. 1. Vue en perspective de la mol6cule et num6rota t ion des 
atomes.  

Fig. 2. Vue st6r6oscopique de la structure suivant Oy. 
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LiRrrature associre. La brtaine du carboxymrthyl-1 
mrthylamino-4 triazolium-l,2,4 est une molrcule ori- 
ginale de synthrse &udire dans le cadre d'une 
recherche d'inhibiteurs potentiels d'enzymes ~ srrine. 
La structure cristalline de deux autres sels de tria- 
zolium structuralement apparentrs a drjfi 6t6 &ablie 
(Dupont, Dideberg, Pirotte & Delarge, 1989; 
Dupont, Englebert, Dideberg, Pirotte & Delarge, 
1991). 

Nous remercions M. M. Vermeire pour l'assistance 
technique. Une partie du travail (synthrse) a 6t6 
rralisre alors que l'un de nous (BP) brnrficiait d'un 

mandat d'aspirant du Fonds National de la 
Recherche Scientifique beige. 
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Structure du Trtramrthyl-3,3,5,5 Mrthylsulfinyl-10xa-7 Bicyclo[4.1.0]heptanol-2 
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Abstract. 3,3,5,5-Tetramethyl- 1-methylsulfinyl-7- 
oxabicyclo[4.1.0]heptan-2-ol, C1 iH2oO3S, Mr = 
232"34, monoclinic, P2t/c, a = 12.310 (1), b = 
8.476(2), c=11.857(1)A,  f l=96.86(1)  °, V= 
1228.4 (4)/~3, Z = 4, Dx = 1.26 Mg m -3, a(Mo Ka) 
= 0.71073 A, ~ = 0.239 mm-~, F(000) = 504, T =  
293K, R=0.07  for 618 independent reflections. 
S--C and S---O distances are normal. Single C--C 
bonds in the six-membered ring are shorter near the 
epoxide ring and the fused C(1)--C(6) bond is 
strongly shortened [1.46(2)A]. The cyclohexyl 
moiety has an envelope conformation with the C(3) 
atom carrying one gem-dimethyl out of the plane as 
shown by the observed torsion angles in the mean 
ring [from C(1)--C(2)--C(3)---C(4) to C(6)--C(1)-- 
C(2)--C(3) the sequence gives respectively 48.5, 
-58.5, 36-5, -7.8,  4.5 and -26.1°]. The hydroxide 
group is trans to the epoxide. The configuration of 
the compound is SS,1S,2S,6S (or SR,1R,2R,6R) but 
the conformations are different in the solution and 
the solid state. There is an intramolecular hydrogen 
bond in solution (absorption band at 3360 cm -~ 
owing to associated OH). In the crystalline state O(1) 

0108-2701/91/081758-03503.00 

of the sulfoxide group is syn to the epoxidic 0(2) and 
the molecules of two neighbouring layers are linked 
by O(3)--H...O(1) hydrogen bonds [O(3)---O(1)= 
2.70 (1) A]. 

Partie exprrimentale. Le compos6 reprrsent6 ci- 
dessus a 6t6 prrpar6 par la rraction de deux 6quiva- 
lents d'ozone avec le m&hylthio-3 trtram&hyl-4,4,6,6 
cyclohexrne-2 o1-1 et purifi6 par chromatographic 
sur silice et cristallisation dans l'&hanol. Spectre IR 
(CH2C12): v = 3610 et 3360 cm -I. 

c ~  

Cristal transparent, 0,70 x 0,14 x 0,04 mm, all- 
o n #  suivant [010]. Param~tres de maille obtenus fi 
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