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Abstract. C23H30N203,
P2,/c, a=8374 (2), b=

=382-5, monoclinic,
14 057 2), c=17-902 (2) A
B=101-08 (1)°, ¥ =2068 (1) Z=4, Dx—
1:228 Mgm ™3, A(Cu Ka) = 15418 A, B=
0-61 mm ', 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
OQ1)—H(21)--0(24) (i: x, 1 — y, 3+ z) [2:824 (4) A,
149 (5)°]. This compound proved to have thh
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.

Partie expérimentale. Cristal approximativement
parallélépipédique: 0,10 x 0,25 x 0,28 mm. Diffrac-
tometre Enraf-Nonius CAD-4. Dimensions de la
maille déterminées avec 25 réflexions pour lesquelles
11,26 < #<38,61°. 0,023 < (sinf)/A < 0,562 A~ 1.

HO

CH,
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Balayage 6/26 d’amplitude s(°) = 0,90 + 0,14 tgf. 0
<h=8, 0<k=<14, —18=</=<17. Réflexions de
contrble de lintensité: 115, 157 et 343. Variations
non significatives des intensités au cours des mesures.
2316 réflexions indépendantes mesurées, 353 inobser-
vées [I<3c(l)]. Méthodes directes, programme
MULTAN11/82 (Main, Fiske, Hull, Lessinger, Ger-
main, Declercq & Woolfson, 1982). Deux positions,
a et b, ont été mises en évidence pour chacun des
atomes C(25) et C(26) du groupement aminoéthyle.
Leurs taux d’occupation sont de 50% aux incerti-
tudes pres. Les longueurs inhabituelles calculées pour
les distances N(12)—C(25a) et N(12)—C(25b), la
forme trés allongée de 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 a admettre aussi sa présence sur deux posi-
tions. Atomes d’hydrogéne liés & C(3), C(4), C(16),
C(18), C(25a) et C(25b): positions calculées. Autres
H: série de Fourier des AF. Les atomes d’hydrogéne
lies 4 C(26b) n’ont pas été localisés avec certitude.
Affinement basé sur les F, programme a matrice
compléte. Facteurs de diffusion des International
Tables for X-ray Crystallography (1974, Tome IV,
pp. 99, 149). Paramétres affinés: coordonnées de tous
les atomes a I’exception de celles des H liés & C(25a),
C(25b) et C(26a) et B; de C, N et O. B(H) = B;, de
latome lié & H+ 1A% Les deux positions des
atomes N(12), C(25) et C(26) ne se sont jamais
stabilisées complétement au cours des affinements. R
=0,059, wR=0,055, w=1 pour toutes les réflex-
ions, §=120, (4/0)max=0,55, Apmax=10,25(5),

© 1991 International Union of Crystallography
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Tableau 1. Coordonnées atomiques relatives, facteurs Apmin = —0,27(5)e A3, g (coefficient d’extinction

de température isotropes équivalents et écarts-type  secondaire isotrope) = 7,2 (2) X 1077, Programmes

_ ) ) ) de calcul du systéme SDP (B. A. Frenz & Associates,

B =@3a B + 0B zitbcccliss;‘gﬂ(::l]@sv)ﬁ ntlaccosf)Bu e 1982). Fig. 1 et 2: programme ORTEPII (John-
son, 1976).

x y z B, (AY) , . .
o) 0,8906 (3) 04903 (2) 07501 (1) 370 (6) Les coordonnées atomiques relatives sont rappor-
@) 09219 (5) 0,4280 (3) 0,6915 (2) 4129 tées dans le Tableau 1,* les longueurs et les angles
i) 1,0375 (5) 0,3489 (3) 0,7266 (3) 47(1) .. - ,
) 09605 (5) 02908 (3) 07827 2) 43 (1) des liaisons dans le Tableau 2. La Fig. 1 représente la
c(5) 0,8941 (4) 0,3554 (3) 08372 (2) 341 (9)
c(6) 0,8618 (5) 0,3225 (3) 09067 (2) 3,70 (9
gg; 8’3‘},‘7}; g; 8‘3222 8; g’giﬁ % ggf 8% * Les listes des facteurs de structure, des facteurs d’agitation
C(9) 0,8317 (5) 0,5171 3) 08718 (2) 3,49 (9) thermique anisotrope, des paramétres des atomes d’hydrogéne, des
g}m gvgzé‘; Eg; g";g;‘; 8; gﬁi‘;g 8; 2,26( ](;5) distances C—H et O—H, des angles de torsion, des distances des
N(124) 0,6050 (8) 0,4097 (5) 0,6566 (4) 4502) at’ome's aux plans moyens et des dlls_tance.s intermoleculaires ont été
N(126) 0,6235 (8) 0,4295 (5) 0,6314 (4) 48 (2) déposées aux archives de la British Library Document Supply
c(13) 0,5781 (5) 0,5062 (3) 0,6758 (3) 52 (1) Centre (Supplementary Publication No. SUP 54353: 19 pp.). On
N(14) 0,6054 (4) 0,5851 (3) 0,6387 (2) 523 (9) ; . . . . .
cus) 0.5502 (5) 06676 (3) 06621 () A7) peut en pblemr d.es copies en s’adressant a: The Technical Editor,
c(16) 0,4635 (5) 0,6698 (3) 0.7216 (3) 48 (1) International Union of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester
(17 0,4380 (5) 0,5872 (3) 0,7589 (3) 50(1) CHI1 2HU, Angleterre.
C(18) 0,4961 (5) 0,5031 (3) 0,7357 (3) 48 (1)
C(19) 0,9974 (6) 0,4914 (3) 0,6384 (3) 58 (1)
C(20) 0,8868 (6) 02189 (3) 09285 (3) 51(1)
0(21) 0,7697 (4) 0,3595 (2) 1,0236 (2) 5,39 (8)
C(22) 0,7505 (6) 0,5508 (3) 09983 (2) 50 (1)
C(23) 0,8329 (6) 0,6219 (3) 038533 (2) 46 (1)
0(24) 0,7861 (4) 03139 (2) 0,6043 (2) 631 (8)
C(250) 0,464 (1) 0,3499 (7) 0,6204 (6) 57Q)
C(256) 0,500 (1) 0,3922 (8) 0,5670 (5) 64 (3)
C(26a) 0,361 (1) 0,4021 (8) 0,5512 (6) 6.8 (3)
C(26b) 0,370 (2) 0,335 (1) 0,5891 (8) 10,4 (4)
c@27) 0,5802 (6) 0,7568 (4) 0,6216 (3) 65 (1)
C(28) 0,3493 (6) 0,5863 (4) 0,8250 (3) 7,1(1)

Tableau 2. Longueurs des liaisons (A), angles
valenciels (°) et écarts-type

o(1)—C(2) 1,429 (5) C(11)—N(12a) 1,462 (8)

O(1)—C(10) 1,402 (5) C(11)—N(12b) 1,340 (8)

C(2—C(3) 1,528 (6) C(11)—0(24) 1,238 (5)

Cc2—c(l) 1,543 (6) N(12a)—C(13) 1,428 (8)

C(2—C(19) 1,526 (7) N(12a)—C(250) 1,49 (1)

C(3)—C(4) 1,529 (6) N(12b)—C(13) 1,434 (9)

C4)—C(5) 1,515 (6) N(12by—C(25b) 1,49 (1)

C(5—C(6) 1,403 (6) C(13—N(14) 1,334 (6)

C(5)—C(10) 1,389 (5) C(13)—C(18) 1,380 (7)

c6)—C(N 1,378 (6) N(14)—C(15) 1,344 (6)

C(6)—C(20) 1,511 (6) C(15—C(16) 1,400 () . . X . ,
C(7—C(8) 1,400 (6) C(15—C(27) 1,494 (7) Fig. 1. Dessin de la molécule vue en perspective et numeros
C(7)):C0(2l) 1,383 (5) C(16)—C(17) 1‘37; (ZI) attribués a ses atomes. Les positions b des atomes N(12), C(25)
C(8)—C(9) 1,387 (6) C(17y—C(18) 1,372 (7) 4 :
aB—c22) 1509 (6) CaT—C8) 1512 () et C(26) ne sont pas representees.
C(9—C(10) 1,393 (5) C(25ay—C(26a) 1,55 (1)

C(9—C(23) 1,510 (5) C(25by—C(26b) 1,46 (2)

C(2—0(1)—C(10) 119,0 (3) CRy—C(11)—N(124) 121,3 (4)

o(1—C(2—C(3) 109,6 (3) Cy—C(11)—N(12b) 122,0 (4)

O(1)—C(2—C(11) 1135 3) CQy—C(11y—0(24) 116,5 (4)

O(1)—C(2)—C(19) 104,9 (3) N(12a)—C(11)—0(24) 1210 (4)

cEy—cR—C 109,6 (3) N(12b—C(11)—0(24) 1199 (4)

C3—C2—C(19) 112,1 4) C(11)—N(12a)—C(13) 1179 (5)

C(11)—C(—C(19) 107,2 (3) C(11)—N(12a)—C(25a) 118,1 (6)

C(2—C3—C(@) 110,2 (4) C(13y—N(12a)—C(25a) 119.4 (6)

C(3y—C(@)—C(5) 110,8 (3) C(11)—N(12b)—C(13) 126,4 (5)

C(4y—C(5—C(6) 122, (3) C(11)—N(126)—C(25b) 115,1 (7)

C(4y—C(5)—C(10) 119,5 (4) C(13)—N(12b)—C(25b) 118,4 (6)

C(6)—C(5—C(10) 118,4 (4) N(12a)—C(13)—N(14) 128,3 (5)

C(5—C(6)—C(7) 118,8 (4) N(12a)—C(13)—C(18) 106,4 (5)

C(5)—C(6)—C(20) 120,4 (4) N(12b)—C(13)—N(14) 105,1 (5)

C(7—C(6)—C(20) 120,8 (4) N(12b)—C(13)—C(18) 129,1 (5)

C(6—C(7—C@®) 122,6 (4) N(14y—C(13)—C(18) 1248 (4)

C(6)—C(7—0(21) 122,5 (4) C(13)—N(14—C(15) 1174 (4)

C(8—C(7—0(21) 1149 @) N(14y—C(15)—C(16) 121,0 (4)

C(T—C@—C(9) 118,6 (4) N(14)—C(15)—C(27) 118,3 (4)

C(7)—C(8)—C(22) 119,5 (4) C(16y—C(15y—C(27) 120,7 (4)

C(9—C@8)—C(22) 121,9 (4) C(15—C(16}—C(17) 120,1 (4)

C(8)—C(9)—C(10) 118,8 (3) C16)—C(17)—C(18) 118,8 (4)

C(8y—C(9—C(23) 1219 (4) C(16y—C(17)—C(28) 122,1 (4)

C(10y—C(9)—C(23) 119,2 (4) C(18)—C(17)—C(28) 119,1 (4) —
O(1)y—C(10)—C(5) 1228 3) C(13)—C(18—C(17) 117,8 (4) b
0O(1)—C(10)—C(9) 114,7 (4) N(12a)—C(25a)—C(26a) 110,6 (8)

C(5—C(10—C(9) 122,5 (4) N(12b)—C(256)—C(26b) 1151 (8) Fig. 2. Dessin de la maille et de son contenu.
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molécule et la Fig. 2 la structure. Les numéros
attribués aux atomes sont indiqués sur la Fig. 1.

Littérature associée. Structure du N-(4,6-diméthyl-
pyridin-2-yl)-3-(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxybenzyli-
dényl)pyrrolidin-2-one (Rodier, Robert, Robert-
Piessard & Le Baut, 1991). Structure du N-
(4,6-diméthylpyridin-2-yl)-3-phényl-propénamide  E
hydrate (2/1) (Rodier, Robert-Piessard & Le Baut,
1990). Composés anti-inflammatoires non acides:
activité des N-(4,6-diméthylpyridin-2-yl)benzamides
et de composés dérivés (Robert-Piessard, Le Baut,
Courant, Brion, Sparfel, Bouhayat, Petit, Sanchez,
Juge, Grimaud & Welin, 1990). Nouveaux dérivés du
benzopyrane, leur procédé de préparation et les com-
positions pharmaceutiques qui les contiennent (Le
Baut, Babingui, Robert, Renard & Renaud de la
Faverie, 1991).
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Abstract. C;H],N,O,, M,=2162, monoclinic,
P2,/n, a=1196 (1), b= 10-439 (1), c = 14791 (1) A,
B=9797(1)°, V=11004 @A}, Z=4, D,=
1:305 Mg m 3, A(Cu Ka) = 1-5418 A, w=
0-70 mm !, F(000) =456, T=293 (1)K, R=0-036
for 1433 independent observed reflections. Both rings
are planar and the whole molecule approximately
planar. The least-squares planes of the two rings
make an angle of 6:6 (3)°. In the amide group, there
is a delocalized orbital which partly interacts with
the 7 electrons of the two rings. The intramolecular
N(7—H(7)--0(10) [2:668 (2) A, 108 (2)°] and C(3)—
H(3)-~0(14) [2927 (2) A, 120 (2)°] hydrogen bonds

0108-2701/91/122688-03$03.00

form two pseudo rings and contribute to the
planarity of the molecule. The molecules are
associated in pairs. In each pair, they are related by a
centre of symmetry and linked together by two weak
C(13)—H(13)--0(14) @@ 1-x, 1-y, 1-2
hydrogen bonds [3-316 (2) A, 149 (2)°].

Partie expérimentale. Produit recristallisé dans I'éther
isopropylique. Cristal prismatique: 0,13 x 0,16
0,34 mm. Dimensions de la maille déterminées avec
25 réflexions pour lesquelles 13,14 < 6 < 26,85°.
Diffractométre Enraf-Nonius CAD-4. 0,023 <
(sin)/A=<0,573A"1. 0<h=<8,0=<k=<1l, —16=!
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