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A~traet .  C26H34N202, M r = 406"6, monoclinic, 
P2~/n, a = 7.941 (1), b = 17.036(2), c = 17.841 (4)A, 
/3=101.61(2)  ° , V =2364(1 )  A 3, Z = 4 ,  D x =  
1-142 Mg m -a, A(Cu K~) = 1.5418 A, /z = 
0 .53mm -1, F(000)=880,  T = 2 9 5 ( 1 ) K ,  R = 0 . 0 4 1  
for 2721 independent observed reflections. The three 
rings are planar or almost planar. Apart  from the 
terminal C atoms of the two tert-butyl substituents, 
the molecule is approximately planar. In the pyrroli- 
done group, there is a delocalized orbital over the 
N - - C - - O  chain. The three bonds intercalated 
between the pyridyl ring, the N---C--O chain, the 
ethylenic bond and the benzenic ring have a partial 
zr character. The molecules are linked together by 
the hydrogen bond O(26)--H(26)...O(21 i) (i: ½ + x, 
3 ,  y, ~ + z) [2"947 (2) A, 131 (2)°]. The title com- 
pound is an important member of a series of non- 
acidic anti-inflammatory compounds. Its crystal 
structure has been solved in order to choose unequi, 
vocally between the E or Z molecular configuration. 

Pattie exl~rimentale. Cristal prismatique: 0,20 x 0,24 
x 0,30 ram. Dimensions de la maille d&ermin6es 

avec 25 r6flexions pour lesquelles 10,29 _</9 _< 26,88 °. 
Diffractom&re Enraf-Nonius CAD-4, 0,023 _< 
(sinO)/A _< 0,562 A-~; 0 _< h _< 8, 0 _< k _< 19, - 2 0  < l 
_< 19. R6flexions de contr61e de l'intensit& 0,10,0, 
244 et 181. Diminution de I au cours des mesures: 
2,6%. Correction de d6croissance. 3493 r6flexions 
ind6pendantes mesur6es, 772 inobserv6es [ I <  30-(/)]. 
Programme MULTANl l /82  (Main, Fiske, Hull, 
Lessinger, Germain, Declercq & Woolfson, 1982). 
Affinement bas6 sur les F. Facteurs de diffusion des 
International Tables for X-ray Crystallography (1974, 
Tome IV, pp. 99, 149). Param&res affin6s: x, y, z de 
tousles  atomes et r 0  de C, N et O. B de chaque H 
pris 6gal fi B6q de l 'atome li6 fi H augment6 de 1 A 2. 
R = 0,042, wR= 0,057, w =  1/0.2(F), S =  2,19, 
(A/0-)max = 0,14, Apmax = 0,20 (4), Apmin -- 
- 0 , 1 4  (4) e A -3, g (coefficient d'extinction secon- 
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daire)= 1 ,2(1)x  10 -6. Programmes de calcul du 
systrme SDP (B. A. Frenz & Associates, Inc., 1982). 
Fig. 1 et 2: ORTEPII (Johnson, 1976). 

° 

Les coordonnres atomiques relatives et les facteurs 
de temprrature isotropes 6quivalents sont rapportrs 
dans le Tableau 1,* les longueurs et les angles des 
liaisons dans le Tableau 2. La Fig. 1 reprrsente la 
molrcule vue en perspective et la Fig. 2 la projection 
de la structure sur la face (100). Les numrros attri- 
burs aux atomes sont indiqurs sur la Fig. 1. 

Litt6rature associ6e. Synth6se et effets dopaminer- 
giques centraux des N-(dim&hyl-4,6 pyridyl-2) ben- 
zamides (Bouhayat, Piessard, Le Baut, Sparfel, Petit, 
Piriou & Welin, 1985). Structure cristalline du 
N-(dim&hyl-4,6 pyridyl-2) benzamide (Rodier, 
Piessard, Le Baut & Michelet, 1986). Etude spectrale 
de quelques N-(pyridyl-2) benzamides et structure 
cristalline du N-&hyl N-(dim&hyl-4,6 pyridyl-2) ben- 
zamide (Rodier, Piessard, Le Baut & Brion, 1987). 
Compos6s anti-inflammatoires non acides: activit6 
des N-(dim6thyl-4,6 pyridyl-2) benzamides et de 
compos6s d6riv6s (Robert-Piessard, Le Baut, 
Courant, Brion, Sparfel, Bouhayat, Petit, Sanchez, 
Juge, Grimaud & Welin, 1990). Structure du N- 
(dim&hyl-4,6 pyridyl-2) ph6nyl-3 prop6namide E 

* Les listes des facteurs de structure observ& et calcul&, des 
coefficients d'agitation thermique anisotrope, des param&res des 
atomes d'hydrogrne, des distances C--H et O--H, des angles de 
torsion, des distances des atomes aux plans moyens et des dis- 
tances intermolrculaires ont &6 drposres aux archives de la British 
Library Document Supply Centre (Supplementary Publication 
No. SUP 54351:26 pp.). On peut en obtenir des copies en 
s'addressant fi: The Technical Editor, International Union of 
Crystallography, 5 Abbey Square, Chester CH1 2HU, Angleterre. 
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Tableau 1. Coordonndes  atomiques relatives, facteurs 
de tempdrature isotropes e~juivalents et dcarts-type 

Beq = (4/3)[a2fl,, + b2f122 + c2fl33 + (abcosy)fl,2 + (accosfl)fl,3 
+ (bccosa)f123]. 

X y Z Bi:q (A 2) 
N(I) 0,7572 (2) 1,17986 (9) 0,49346 (9) 4,07 (4) 
C(2) 0,7019 (2) 1,1114 (1) 0,4618 (I) 3,58 (4) 
C(3) 0,5930 (3) 1,1035 (I) 0,3913 (I) 3,93 (4) 
C(4) 0,5357 (2) 1,1710 (I) 0,3509 (1) 4,07 (4) 
C(5) 0,5945 (3) 1.2423 (1) 0,3829 (1) 4,57 (5) 
C(6) 0,7038 (3) 1,2453 (1) 0,4529 (1) 4,36 (5) 
N(7) 0,7647 (2) 1,04614 (8) 0,50836 (8) 3,60 (3) 
C(8) 0,7484 (3) 0,9682 (I) 0,4890 (1) 3,67 (4) 
C(9) 0,8343 (2) 0,9219 (I) 0,5554 (1) 3,33 (4) 
C(10) 0,9128 (3) 0,9771 (1) 0,6179 (1) 4,09 (4) 
C(I I) 0,8574 (3) 1,0588 (1) 0,5873 (I) 4,65 (5) 
C(12) 0,8294 (3) 0,8435 (1) 0,5519 (I) 3,68 (4) 
C(13) 0,8921 (2) 0,7842 (I) 0,60997 (9) 3,20 (4) 
C(14) 0,8408 (2) 0,7066 (1) 0,5943 (1) 3,55 (4) 
C(15) 0,8813 (2) 0,6464 (1) 0,6468 (1) 3,46 (4) 
C(16) 0,9757 (2) 0,6665 (I) 0,7196 (I) 3,39 (4) 
C(17) 1,0331 (2) 0,7437 (I) 0,7383 (1) 3,21 (4) 
C(18) 0,9910 (2) 0,8002 (1) 0,6816 (1) 3,29 (4) 
C(19) 0,7724 (3) 1,3212 (1) 0,4899 (2) 5,97 (6) 
C(20) 0,4116 (3) 1,1660 (1) 0,2757 (I) 5,27 (5) 
O(21) 0,6749 (2) 0,94278 (8) 0,42691 (8) 5,64 (4) 
C(22) 0,8226 (3) 0,5616 (1) 0,6257 (1) 4,43 (5) 
C(23) 0,7280 (3) 0,5557 (I) 0,5422 (1) 6,77 (7) 
C(24) 0,9806 (3) 0,5075 (I) 0,6346 (I) 5,86 (6) 
C(25) 0,7006 (3) 0,5334 (1) 0,6769 (2) 6,38 (6) 
0(26) 1,0067 (2) 0,60580 (8) 0,77125 (7) 5,01 (3) 
C(27) 1,1320 (2) 0,7662 (1) 0,8184 (I) 3,75 (4) 
C(28) 1,1807 (3) 0,8539 (I) 0,8226 (1) 5,35 (5) 
C(29) 1,3007 (3) 0,7200 (1) 0,8396 (1) 4,79 (5) 
C(30) 1,0159 (3) 0,7521 (1) 0,8767 (I) 5,10 (5) 

Tableau 2. Longeurs (A), et angles des liaisons (°) et 
dcarts-type 

N(I)--C(2) 1,332 (2) C(12)---C(13) 1,460 (2) 
N(1)--C(6) 1,350 (2) C(13)~C(14) 1,396 (2) 
C(2)---C(3) 1,382 (2) C(I 3)--C(18) 1,386 (2) 
C(2)---N(7) 1,417 (2) C(14)--C(15) 1,382 (2) 
C(3)--C(4) 1,385 (3) C(15)--C(16) 1,406 (2) 
C(4)--C(5) 1,383 (3) C(15)--C(22) 1,541 (3) 
C(4)--C(20) 1,499 (3) C(16)~C(17) 1,410 (2) 
C(5)--C(6) 1,372 (3) C(16)~O(26) 1,374 (2) 
C(6)--C(19) 1,503 (3) C(17)~C(18) 1,387 (2) 
N(7)--C(8) 1,371 (2) C(17)~C(27) 1,533 (2) 
N(7)~C(I I) 1,467 (2) C(22)~C(23) 1,532 (3) 
C(8)~C(9) 1,47t (2) C(22)~C(24) 1,539 (3) 
C(8)---O(21) 1,223 (2) C(22)~C(25) 1,536 (4) 
C(9)~C(10) 1,495 (2) C(27)--C(28) 1,541 (3) 
C(9)--C(12) 1.338 (3) C(27)---C(29) 1,533 (3) 
C(10)--C(I 1) 1,527 (3) C(27}--C(30) 1,542 (3) 

C(2)--N(1)--C(6) 117,1 (2) C(12)~C(13)--C(18) 
N(I )--C(2)~C(3) 124,3 (2) C( 14)~C( 13)~C(18) 
N( I )---C(2)~C(7) 113,0 (1) C(13)~C( 14)--C(15) 
C(3)---C(2)--N(7) 122,6 (2) C(14)~C(15)--C(I 6) 
C(2)---C(3)~C(4) I 18,2 (2) C(14)~C(15)---C(22) 
C(3)~C(4)--C(5) 117,9 (2) C(16)---C(15)--C(22) 
C(3)---C(4)~C(20) 120,4 (2) C( 15)~C(I 6)--C(17) 
C(5)--C(4)~C(20) 121,7 (2) C( 15)~C(16)-----0(26) 
C(4)---C(5)~C(6) 120,5 (2) C(17)----C(16)--O(26) 
N(I )--C(6)~C(5) 122,0 (2) C( 16)--C(17)--C(18) 
N(I )--C(6)---C(19) 115,4 (2) C(16)---C(17)---C(27) 
C(5)---C(6)--C(19) 122,6 (2) C( 18)~C(17)--C(27) 
C(2)--N(7)--C(8) 127,4 ( I ) C( 13)--C( 18)---C(17) 
C(2)~N(7)--C(11) 119,8 (I) C(15)~C(22)--C(23) 
C(8)~N(7)~C( I I ) I 12,8 (I) C(I 5)~C(22)~C(24) 
N(7)--C(8)~C(9) 108,1 (1) C(I 5)~C(22)~C(25) 
N(7)---C(8)~O(21) 125,1 (2) C(23)--C(22)~C(24) 
C(9)---C(8)---O(21) 126,8 (2) C(23)---C(22)--C(25) 
C(8)--C(9)~C( I 0) 108,6 ( I ) C(24)--C(22)~C(25 ) 
C(8)---C(9)---C(I 2) 119,6 (2) C(17)--C(27)~C(28) 
C( I 0)--C(9)---C(12) 131,8 (2) C(17)--C(27)--C(29) 
C(9)--C(10)~C(I 1) 105,0 (1) C(17)--C(27)~C(30) 
N(7)--C(I I)---C(10) 105,2 (1) C(28)--C(27)~C(29) 
C(9)--C(I 2)---C(13) 131,0 (2) C(28)--C(27)---C(30) 
C(12)--C(13)--C(14) 118,0 (1) C(29)---C(27)~C(30) 

124,6 (2) 
117,3 (2) 
123,2 (2) 
117,0 (2) 
120,8 (2) 
122,1 (2) 
122,2 (2) 
115,3 (2) 
122,5 (1) 
117,1 (1) 
122,3 (2) 
120,6 (2) 
123,0 (2) 
111,3 (2) 
109,6 (2) 
110,1 (2) 
106,9 (2) 
108,3 (2) 
110,5 (2) 
I I 1,4 (2) 
i]1,1 (2) 
I09,0 (2) 
i06.7 (2) 
107,2 (2) 
111,4 (2) 

•C••C4 
20 C23c3~ 
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Fig. 1. Vue en perspective de la mol6cule et num6ros attribu6s fi 
ses atomes. 

Fig. 2. Vue de la structure selon [100]. Pour ne pas sucharger le 
dessin, une seule des deux mol6cules pr6sentes au voisinage des 
faces (010) et (001) a 6t6 repr6sent6e. 

hydrate (2/1) (Rodier, Robert-Piessard, Le Baut, 
1990). Synth6se et activit6 cardiotonique des indolin- 
2-ones (Andr6ani, Rambaldi, Locatelli, Bossa, 
Galatulas & Ninci, 1990). R6action d'h&6ro-Diels- 
Alder intramol6culaire des alkylid6nes et benzy- 
lid6nepyrazolones et benzylid6neisoxazolones; 
recherches sur la conformation de l'6tat de transition 
(Tietze, Brumby, Pretor & Remberg, 1988). Utili- 
sation des constantes de couplage des spins des 
atomes C et H voisins dans la d6termination de la 
st~r~ochimie des c&ones a substitutes et aft-non- 
satur6es (Lechter & Kai-Wing Ng, 1989). 
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Abstract. C23H30N203, M r = 382"5, monoclinic, 
P2~/c, a = 8.374 (2), b = 14.057 (2), c = 17.902 (2) A, 
/3=101.08(1) °, V=2068(1) A 3, Z = 4 ,  Dx= 
1.228 Mg m -a, A(Cu K~) = 1.5418 A, /x = 
0.61 mm- 1, F(000) = 824, T = 295 (1) K, R = 0.059 
for 1963 independent observed reflections. The 
aminoethyl group occupies, in statistical disorder, 
two positions with an occupancy factor of 50%. In 
the chroman group, the aromatic ring is approxi- 
mately planar, whilst the pyran ring exhibits the 
half-chair form. The least-squares planes of the two 
aromatic rings make an angle of 15.6 (5) °. The mol- 
cules are linked together by the hydrogen bond 
O(21)---H(21)-'-O(24 i) (i: x, ~- - y, ~ + z) [2.824 (4) A, 
149(5)°]. This compound proved to have high 
lipoperoxidation inhibitory activity. It has been stu- 
died to determine its molecular geometry and exact 
the crucial values of steric parameters which allow 
antioxidant activity. 

Pattie ex#rimentale. Cristal approximativement 
parallrlrpiprdique: 0,10 × 0,25 x 0,28 mm. Diffrac- 
tomrtre Enraf-Nonius CAD-4. Dimensions de la 
maille drterminres avec 25 rrflexions pour lesquelles 
11,26 < O _< 38,61 °. 0,023 _< (sin0)/A _< 0,562 A-  I. 

CHa 
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Balayage 0/20 d'amplitude s(°) = 0,90 + 0,14 tg0. 0 
_<h_<8, 0_<k_<14, -18_<l_<17. Rrflexions de 
contr61e de l'intensitr: 1i5, 137 et 343. Variations 
non significatives des intensitrs au cours des mesures. 
2316 rrflexions indrpendantes mesurres, 353 inobser- 
vres [I<3tr(/)].  Mrthodes directes, programme 
MULTAN11/82 (Main, Fiske, Hull, Lessinger, Ger- 
main, Declercq & Woolfson, 1982). Deux positions, 
a e t  b, ont 6t6 mises en 6vidence pour chacun des 
atomes C(25) et C(26) du groupement aminorthyle. 
Leurs taux d'occupation sont de 50% aux incerti- 
tudes pr~s. Les longueurs inhabituelles calculres pour 
les distances N(12)--C(25a) et N(12)--C(25b), la 
forme trrs allongre de l'ellipsoide d'agitation thermi- 
que de N(12) et la position de cet atome entre les 
plans C(11)C(13)C(25a) et C(11)C(13)C(25b) ont 
conduit ~ admettre aussi sa prrsence sur deux posi- 
tions. Atomes d'hydrogrne lirs ~ C(3), C(4), C(16), 
C(18), C(25a) et C(25b): positions calculres. Autres 
H: srrie de Fourier des AF. Les atomes d'hydrogrne 
firs ~ C(26b) n'ont pas 6t6 localisrs avec certitude. 
Affinement bast sur les F, programme ~ matrice 
complrte. Facteurs de diffusion des International 
Tables for X-ray Crystallography (1974, Tome IV, 
pp. 99, 149). Paramrtres affinrs: coordonnres de tous 
les atomes fi l'exception de celles des H lirs h C(25a), 
C(25b) et C(26a) et flu de C, N e t  O. B(H) = B~q de 
l'atome lit ~ H +  1 •2. Les deux positions des 
atomes N(12), C(25) et C(26) ne se sont jamais 
stabilisres complrtement au cours des affinements. R 
= 0,059, wR = 0,055, w = 1 pour toutes les rrflex- 
ions, S = 1,20, (A/or)max=0,55, Apmax=0,25(5), 
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