
2688 C23H30N203 

moltcule et la Fig. 2 la structure. Les numtros 
attributs aux atomes sont indiquts sur la Fig. 1. 

Litttrature associte. Structure du N-(4,6-dim&hyl- 
pyridin-2-yl)-3-(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxybenzyli- 
dtnyl)pyrrolidin-2-one (Rodier, Robert, Robert- 
Piessard & Le Baut, 1991). Structure du N- 
(4,6-dim&hylpyridin-2-yl)-3-phtnyl-proptnamide E 
hydrate (2/1) (Rodier, Robert-Piessard & Le Baut, 
1990). Composts anti-inflammatoires non acides: 
activit6 des N-(4,6-dim&hylpyridin-2-yl)benzamides 
et de composts d~riv~s (Robert-Piessard, Le Baut, 
Courant, Brion, Sparfel, Bouhayat, Petit, Sanchez, 
Juge, Grimaud & Welin, 1990). Nouveaux d&ivts du 
benzopyrane, leur proctd6 de prtparation et les com- 
positions pharmaceutiques qui les contiennent (Le 
Baut, Babingui, Robert, Renard & Renaud de la 
Faverie, 1991). 
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Abstract. C,2H12NaO2, Mr = 216"2, monoclinic, 
P2Jn, a = 7.196 (1), b = 10.439 (1), c =  14.791 (1)A, 
#=97-97(1)  ° , V= l100 .4 (4 )A  3, Z = 4 ,  Ox = 
1.305 Mg m -3, A(Cu K~) = 1.5418/~, /z = 
0.70 mm-1, 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 7r electrons of the two rings. The intramolecular 
N(7)--H(7)-..O(10) [2.668 (2) A, 108 (2) °] and C(3)-- 
H(3)...O(14) [2.927 (2)A, 120 (2) °] hydrogen bonds 

form two pseudo rings and contribute to t h e  
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)...O(14 i) (i: 1 - x, 1 - y, 1 - z) 
hydrogen bonds [3.316 (2) A, 149 (2)°]. 

Partie exptrimentale. Produit recristallis6 dans l'&her 
isopropylique. Cristal prismatique: 0,13 x 0,16 x 
0,34 mm. Dimensions de la maiUe d&ermin6es avec 
25 r6flexions pour lesquelles 13,14 < 0 _< 26,85 °. 
Diffractom&re Enraf-Nonius CAD-4. 0,023 _< 
(sin0)/A _< 0,573 ]k -1. 0_<h___8, 0_<k_< 11, - 1 6 < l  
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_ 16. R6flexions de contr61e de l'intensit& 202, 330 
et 303. Variations non significatives de I au cours des 
mesures. 1726 r6flexions ind6pendantes mesur6es, 
293 inobserv6es [I ___ 3o,(1)]. M&hodes directes, pro- 
gramme MULTAN11/82 (Main, Fiske, Hull, Less- 
inger, Germain, Declercq & Woolfson, 1982). H des N(I) 
CH3: s6rie de Fourier des AF. Autres H: positions cl2) 

C(3) 
calcul6es. Affinement bas6 sur les F, programme 5. c(4) 
matrice compldte. Facteurs de diffusion des lnterna- c(5) 

c(6) 
tional Tables for X-ray Crystallography (1974, Tome N(7) 

c(8) IV, pp. 99, 149). Parametres affin6s: x, y, z de tous c~9) 
les atomes et flij de C, N et O. R = 0 , 0 3 6 ,  w R =  o(1o) 
0,049, S = 1,75, w = 1/[o-2(F)+ 0 , 0 2 F +  1,0], c(1~) C02) 
( A / O ' ) m a x  = 0 , 0 5 ,  Apmax = 0,21 (3), A p m i n  = C(13) 

O(14) 
- - 0 , 1 1  ( 2 )  e / ~  - 3 .  P r o g r a m m e  de  ca lcu l  d u  s y s t e m e  c05) 

S D P  ( B .  A .  F r e n z  & A s s o c i a t e s ,  I n c . ,  1 9 8 2 ) .  F i g .  1" c(161 

p r o g r a m m e  O R T E P I I  ( J o h n s o n ,  1 9 7 6 )  et Fig .  2:  

p r o g r a m m e  M O L D R A  W ( C e n s e ,  1 9 8 9 ) .  

H 
~O~C .N~ N-~/CH3 

OH3 

Afin de v6rifier l'existence des liaisons C--H. . .O 
mentionn6es ci-dessus, les charges port6es par les 
atomes de la mol6cule ont 6t6 calcul6es par la 
m&hode AM1 (Dewar, Zoebisch, Healy & Stewart, 
1985) 5. l'aide du programme M O P A C  (Stewart, 
1983). Ce calcul montre la pr6sence sur H(3) et sur 
H(13) de charges positives 6gales l'une et l'autre 5. 
0,181 et de charges n6gatives sur C(3) et sur C(13) 
valant respectivement - 0,204 et - 0,100, l'unit+ 
6tant la valeur absolue de la charge 616mentaire. 

Les trois atomes d'hydrog6ne li6s 5. C(15) occupent 
chacun deux positions approximativement sym- 
6triques l'une de l'autre par rapport 5. la liaison 
C(4)--C(15). Les taux d'occupation des deux 
positions sont 6gaux aux incertitudes pr6s. 

Les coordonn6es atomiques relatives et les facteurs 
de temperature isotropes 6quivalents sont rapport6s 
dans le Tableau 1,* les principales distances inter- 
atomiques et les angles des liaisons dans le Tableau 
2. La Fig. 1 repr6sente la mol6cule vue en perspective 
et la Fig. 2 une vue st6r6oscopique de la structure. 
Les num6ros attribu6s aux atomes sont indiqu6s sur 
la Fig. 1. 

* Les listes des facteurs de structure observ6s et calcul6s, des 
coefficients d'agitation thermique des atomes 'lourds', des coor -  
donn6es  des atomes d'hydrogdne, des distances C--H et N - - H ,  
des distances des atomes aux plans moyens et des distances 
interatomiques intermol+culaires ont 6t6 d6pos6es aux archives de 
la Bri t ish Library Document Supply Centre (Supplementary Pub-  
l icat ion No .  S U P  5 4 3 5 4 : 1 3  pp.).  On  peut en obtenir des copies en 
s'adressant fi: T h e  Technical Editor, International Union o f  Crys-  
t a l log raphy ,  5 A b b e y  Square, Chester C H I  2 H U ,  Angleterre. 

Tableau 1. Coordonndes atomiques relatives, facteurs 
de tempdrature isotropes dquivalents et dcarts-type 

B+q = (4/3)[a2/31, + b2f122 + c2fl33 + ( a b c o s y ) f l , :  + (accosfl)fl,3 
+ (bccosa)f123]. 

x y z B~q(A ~) 
0,7892 (2) 1,0830 (I) 0,50803 (8) 3,91 (3) 
0,7245 (2) 0,9727 (2) 0,4705 (1) 3,64 (3) 
0,6744 (2) 0,9542 (2) 0,3774 (I) 3,94 (3) 
0,6912 (2) 1,0568 (2) 0,3199 (1) 4,05 (3) 
0,7608 (2) 1,1710 (2) 0,3583 (1) 4,37 (3) 
0,8075 (2) 1,1816 (2) 0,4521 (I) 4,03 (3) 
0,7121 (2) 0,8779 (I) 0,53668 (8) 4,11 (3) 
0,6505 (2) 0,7550 (2) 0,5266 (1) 3,88 (3) 
0,6549 (2) 0,6848 (2) 0,6126 (1) 3,96 (3) 
0,7264 (2) 0,7458 (1) 0,69191 (7) 4,90 (3) 
0,7028 (3) 0,6631 (2) 0,7616 (I) 5,53 (4) 
0,6216 (3) 0,5557 (2) 0,7280 (I) 5,55 (4) 
0,5913 (3) 0,5679 (2) 0,6315 (1) 4,80 (4) 
0,5948 (2) 0,7045 (1) 0,45351 (7) 5,14 (3) 
0,6329 (3) 1,0452 (2) 0,2185 (I) 5,51 (4) 
0,8775 (3) 1,3044 (2) 0,4964 (1) 5,32 (4) 

Tableau 2. Longueurs (~), angles des liaisons 
ecarts-type 

N(1 )----C(2) 1,334 (2) N(7)---C(8) 
N(I)---C(6) 1,338 (2) C(8)--C(9) 
C(2)---C(3) 1.388 (2) C(8)--O(14) 
C(2)---N(7) 1,403 (2) C(9)--O(10) 
C(3)--C(4) 1,384 (2) C(9)---C(I 3) 
C(4)--C(5) 1,384 (2) O(10)---C(l l) 
c(4)--c0 5) 1,505 (2) c0  D---c(12) 
c(5)--c(6) 1,385 (2) C(l 2)----c(13) 
c(6)--c(16) 1,496 (2) 

C(2)--N(I)--C(6) 117,7 (1) C(2)--N(7)---C(8) 
N(1 }---C(2)----C(3) 124,1 (1) N(7)--C(8)---C(9) 
N(I)---C(2)---N(7) 111,7 (1) N(7)---C(8)---O(14) 
C(3)--C(2)---N(7) 124,1 (I) C(9)---C(8)---O(14) 
C(2)---C(3)---C(4) 117,9 (1) C(8)--C(9)---O(10) 
C(3)---C(4)----C(5) 118,2 (1) C(8)~C(9)---C(13) 
C(3}---C(4)--C(15) 120,9 ( I ) O( 10)---C(9)--C(13) 
C(5)---C(4}--C(I 5) 120,9 (2) C(9)---O(10)---C(1 I) 
C(4)--C(5)---C(6) 120,2 (2) O( 10)---C( 11 )---C(12) 
N(I)--C(6)--C(5) 121,8 (1) C(I I)---C(12)--C(13) 
N(I)--C(6)--C(I 6) 116,4 (1) C(9)--C(13)---C(12) 
C(5)--C(6)---C(16) 121,8 (2) 

1,360 (2) 
1,465 (2) 
1,219 (2) 
1,371 (2) 
1,345 (2) 
1,373 (2) 
1,327 (3) 
1,420 (3) 

129,8 (I) 
114.2 (1) 
124,6 (1) 
121,3 (I) 
118,1 (1) 
131,8 (I) 
110,0 (1) 
106,2 (1) 
110,1 (2) 
107,4 (2) 
106,3 (2) 

(o) el 

o•15) \ c(4) / O - - ~ ~  oo 4) 

Fig. 1. Dessin de la mol6cule  et num6ros attribu6s fi ses atomes. 
Les traits les plus fins correspondent aux liaisons hydrog6ne .  

Fig. 2. Vue st6r6oscopique de la structure. Les traits en pointill6 
repr6sentent les liaisons hydrog6ne intermol6culaires. 
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Litt6rature associ6e. Structure du N-(4,6-dim6- 
thylpyridin-2-yl)benzamide (Rodier, Piessard, Le 
Baut & Michelet, 1986). Etude spectrale de quelques 
N-(pyridin-2-yl)benzamides et structure cristalline 
du N-6thyl-N-(4,6-dim6thylpyridin-2-yl)benzamide 
(Rodier, Piessard, Le Baut & Brion, 1987). 
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Abstract. (I) C18H19NsO, M, = 321.4, m.p. = 467 K, 
monoclinic, P21/n, a = 12.624 (4), b = 10.166 (5), c = 
12.915 (4) A, /3 = 99.78 (4) °, V= 1633.3 (1) A 3, Z =  
4, Dx=1"307gcm -3, A(CuK~)=1 .5418A,  / z =  
6.03 cm- l ,  F(000) = 680, T = 293 (1) K, R = 0.047 
for 1613 independent reflections. (II) C18H21Ns, Mr 
= 307"4, m.p. = 419 K, monoclinic, P2Jn, a = 
9.285(1), b =  11.250(1), c = 15.376 (3) A, /3 = 
91-24 (1) °, V =  1605.9 (1)/~3, Z =  4, Dx = 
1.271 g cm -3, A(Mo K~) = 0.7107 A,/z  = 0.45 cm-  1, 
F(000)=656,  T = 2 9 3 ( 1 )  K, R=0 .069  for 1525 
independent reflections. In both compounds, the di- 
azepine ring is in a boat conformation. The dihedral 
angles between the two aromatic rings are 115.1 (1) 
and 115-0 (1) ° respectively. The distances between 
the N (methylpiperazine) atom and the centres of the 
two aromatic rings are respectively 6.107 (4)(I), 
5.934 (4) (II) and 7.768 (4) (I), 7.726 (4) (II) A. There 
is no hydrogen bonding. 

Partie exp6rimentale. Cristal du compos6 (I) incolore 
0,11 x 0,22 × 0,38 mm obtenu par cristallisation 

dans un m61ange m6thanol (50% en volume)-- 
ac6tone. Param6tres de la maille d6termin6s ~ partir 
de 36 r6flexions telles que 5,5 _< 0 _< 31,1 °. Diffrac- 
tom6tre Siemens. Balayage co, 3,0 _< 20 < 110,0 °, 
- 1 3 < h < 1 3 ,  0_<k_<10, 0_<l___13. R6flexions de 
contr61e de l'intensit6:7682 _< Fo(136) _< 8052, 1828 _< 
Fo(701)_<1991. 2467 r6flexions mesur6es, 2045 
r6flexions uniques (Rin t=0 ,02) .  Corrections de 
Lorentz, de polarisation, de d6croissance et 
d'absorption [par m6thode semi-empirique, analogue 

celle de North, Phillips & Mathews (1968)]. Fac- 
teurs de transmission minimum et maximum: 0,88 et 
0,99. Structure d&ermin6e par m6thode directe avec 
SHELXS86 (Sheldrick, 1986). Affinement des 
param6tres de position et des facteurs de temp6rature 
anisotrope des atomes C, N e t  O bas6 sur F (matrice 
enti6re) avec SHELX76 (Sheldrick, 76). Facteurs de 
diffusion sont ceux de SHELX. Les H plac6s suivant 
une g6om6trie standard. Facteur de temp6rature B 
global affin6 pour les H = 4,9 (2)A 2, sauf ceux du 
m&hyl dont le B global affin6 = 6,5 (5)A 2. Facteur 
R final = 0.047 pour 1613 r6flexions observ6es [I > 
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