
1322 C9HloO4 

The synthesis produces a racemic mixture as does the 
similar synthesis of (_)-nor-sterepolide (Arai, 
Takeda, Masuda & Koizumi, 1985). 
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Structure du 6-(4-M6thylpip6razin- 1-yl)- 11H-pyrido[2,3-b][ 1,4]benzodiaz6pine 
1,5-Hydrate 
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Abstract. 6-(4-Methylpiperazin- 1-yl)- 11H-pyrido[2,3- 
b][1,4]benzodiazepine 1.5-hydrate, C17HlaNs. 1.5H20, 
M,=320 .4 ,  tdclinic, P1, a = 11.268(3), b =  
12.815 (3), c = 13.720 (4) A, ce = 107.37 (1), fl = 
98.15 (2), y =  110.42 (1) °, V= 1703.8 (1) A 3, Z =  4, 
D x = 1 . 2 4 9 M g m  -3, m.p. 414K, A(CuKa)=  
1.5418/~, /z =0.592mm -1, F(000)=684, T=  
293 (1)K, R=0.049 for 3510 independent reflec- 
tions. The diazepine ring is in a boat conformation. 
The dihedral angles between the two aromatic rings 
in the two independent molecules are 131.7 (1) and 
120.5 (1) °, respectively. The distances between the N 
(methylpiperazine) atom and the centres of the two 
aromatic nngs are respectively 6.119 (4) and 
7.707 (4)/~ in molecule A, and 6.074 (4) and 
7.746 (4)/~ in molecule B. All H atoms of water 
molecules participate in O...O and O...N hydrogen 
bonds [distance ranges 2.796(3)-2.887(3) and 
2.843 (3)-2.956 (3)/~, respectively]. Two inter- 
molecular N.-.N contacts of 2.970 (4) and 3.209 (4)/~ 
may also be considered as hydrogen bonds. 

Partie exp6rimentale. Cristal du compos6 (I) incolore 
0,13 x 0,22 x 0,54 mm obtenu par cristallisation 

0108-2701/92/071322-03506.00 

dans un m61ange m6thanol (50% en volume)- 
ac&one. 

,CH3 

S / 
N=C 

(I) 

Param6tres de la maille d6termin6s ~t partir de 37 
r6flexions teUes que 17,5 _< 0 _< 27,4 °. Balayage to, 7,0 
_<20_< 110,0 °, -11  _<h_< 11, -13_<k_< 13, 0_<l_< 
14. R6flexions de contr61e de l'intensit6: 947_< 
Fo(122) _< 986 et 2443 _< Fo(225) _< 2532. Diffracto- 
m6tre Siemens. 4 5 0 9  r6flexions mesur6es, 4274 
r6flexions uniques (Rint = 0,02). Corrections de Lor- 
entz, de polarisation, de d6croissance et d'absorption 
[par m&hode semi-empirique, analogue ~ celle de 
North, Phillips & Mathews (1968)]. Facteurs de 
transmission minimum et maximum: 0,94 et 1,00. 

© 1992 International Union of Crystallography 
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Tableau 1. Coordonnges atomiques relatives (x  104) 

et facteurs de tempdrature B6q avec les dcarts-type 
B~q = ( 8 ~ / 3 ) Y.,Y.jU ~ ,* a fl a,.aj. 

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

x y z B~(/~ 2) 
CI 5265 (3) 2532 (3) 12259 (2) 4,0 (!) oxyg6nes des mol6cules d 'eau. 
C2 4088 (3) 2416 (3) 12504 (2) 4,2 (1) 
C3 3049 (3) 2336 (3) 11774 (2) 3,7 (1) Mol6cule A 
C4 3156 (2) 2349 (2) 10786 (2) 2,9 (1) C2---C1 1,384 (4) 
N5 2056 (2) 2259 (2) 10066 (2) 3,1 (1) C15---C1 1,374 (4) 
C6 2226 (2) 3176 (2) 9667 (2) 2,8 (1) C3----C2 1,381 (4) 
N7 1333 (2) 3638 (2) 9743 (2) 3,3 (1) CA---C3 1,383 (4) 
C8 1399 (3) 4489 (3) 9342 (2) 3,7 (1) N5--C4 1,418 (3) 
C9 2363 (3) 4925 (3) 8889 (2) 3,9 (1) C14---C4 1,404 (4) 
CI0 3292 (3) 4444 (3) 8812 (2) 3,8 (1) C6--N5 1,404 (3) 
CI1 3231 (3) 3537 (2) 9183 (2) 3,1 (1) N7---C6 1,336 (3) 
NI2 4041 (2) 2944 (2) 8908 (2) 3,5 (1) C11----C6 1,402 (4) 

C8--N7 1,346 (4) 
C13 4514 (3) 2451 (2) 9467 (2) 3,1 (1) C9--C8 1,362 (4) 
C14 4329 (3) 2435 (2) 10509 (2) 3,0 (1) C10----C9 1,389 (4) 
C15 5374 (3) 2535 (3) 11275 (2) 3,6 (1) CI I---C10 1,387 (4) 
N16 5399 (2) 2012 (2) 9106 (2) 3,6 (1) N12---CI I 1,402 (3) 
C17 5887 (3) 2293 (3) 8240 (3) 4,4 (1) C13--N12 1,296 (3) 
C18 7213 (3) 2228 (3) 8302 (3) 4,5 (1) C14---C13 1,479 (4) 
NI9 7108 (2) 1039 (2) 8245 (2) 3,6 (1) N16---C13 1,386 (3) 
C20 6652 (3) 812 (3) 9137 (2) 3,7 (1) C15---C14 1,404 (4) 
C21 5312 (3) 838 (3) 9077 (2) 3,6 (1) Ci7--N16 1,465 (4) 
C22 8390 (3) 963 (3) 8266 (3) 5,1 (1) C21--N16 1,461 (4) 
C51 -3248 (3) 3428 (3) 5591 (3) 4,6 (1) C18---C17 1,517 (4) 
C52 -3607 (3) 3898 (3) 6490 (3) 4,6 (1) N19---C18 1,464 (4) 
C53 -2644 (3) 4781 (3) 7401 (2) 3,8 (1) C20---N19 1,459 (4) 
C54 - 1325 (3) 5171 (2) 7426 (2) 3,1 (1) C22--N19 1,479 (3) 
N55 -332 (2) 6081 (2) 8347 (2) 3,3 (1) C21---C20 1,513 (4) 
C56 353 (2) 7143 (2) 8183 (2) 3,0 (1) 
N57 257 (2) 8133 (2) 8776 (2) 3,6 (1) C15---C1---C2 119,3 
C58 924 (3) 9163 (3) 8664 (3) 4,2 (1) C3---C2---C1 120,0 

C4--C3---C2 121,0 
C59 1671 (3) 9240 (3) 7959 (3) 4,2 (1) N5----C4--C3 118,6 
C60 1783 (3) 8210 (3) 7357 (2) 3,8 (1) C14---C4---C3 120,0 
C61 1107 (2) 7124 (2) 7454 (2) 3,0 (1) C14---C4---N5 121,5 
N62 1353 (2) 6131 (2) 6945 (2) 3,4 (1) C6--N5---C4 118,2 
C63 471 (3) 5042 (3) 6576 (2) 3,3 (1) N7--C6--N5 115,2 
C64 -956 (3) 4666 (2) 6535 (2) 3,2 (1) El 1--C6---N5 122,0 
C65 - 1934 (3) 3810 (3) 5613 (2) 4,0 (I) Cl 1---C6---N7 122,8 
N66 817 (2) 4124 (2) 6094 (2) 3,7 (1) C8--N7---C6 118,8 
C67 2157 (3) 4424 (3) 5994 (3) 4,1 (1) C9---C8--N7 122,7 
C68 2157 (3) 3455 (3) 5035 (3) 4,4 (1) C10---C9---C8 118,4 
N69 1593 (2) 2265 (2) 5102 (2) 4,0 (1) CI 1--C10----C9 120,6 
C70 250 (3) 2000 (3) 5191 (2) 4,3 (I) C10----CI 1---C6 116,7 
C71 228 (3) 2932 (3) 6154 (2) 3,9 (1) N12----CI 1---C6 125,2 
C72 1601 (4) 1341 (3) 4168 (3) 5,7 (2) NI2---CII--C10 117,4 
Ol 4476 (2) 574 (2) 3885 (2) 6,1 (1) C13--N12---C11 125,3 
02 6805 (3) 370 (3) 4693 (2) 7,3 (1) C14---C13--N12 126,7 
03 7167 (4) - 1578 (3) 3399 (2) 9,3 (2) NI6---CI3--NI2 116,3 

N16--C13---C14 116,6 
CI 3--C14--C4 123,0 
CI 5---C 14--C4 117,7 

Structure d6termin6e par m6thodes directes avec c15--c14--c13 119,3 
M U L T A N 8 8  (Debaerdemaeker, Germain, Main, ci4--c15--c1 122,0 
Tate & Woolfson, 1988). Affinement des param&res C17--N16----C13 118,8 C21--N16--C13 121,0 
de position et des facteurs de temp6rature anisotrope C21--Nl6--C17 Ill,6 
des atomes C et N, bas6 sur les F (matrice enti6re) CI8---CI7--N16 109,1 

Nl9--Cl  8--C17 l l0,8 
avec S H E L X 7 6  (Sheldrick, 1976). Facteurs de diffu- C20--N19---C18 108,8 
sion sont ceux de S H E L X .  Les H plac6s suivant une C22--N19--C18 110,7 

C22--N 19---C20 110,6 
g6om6trie standard, except6 ceux de N5 et des mol- C21----C20--N19 109,9 
6cules d'eau obtenus par Fourier-diff6rence. Facteur C20--C21--N16 109,5 

de tem p6rature B global affin6 pour les H = Distances intermol6culaires 
5,2 (1) A 2, except6 ceux des m6thyls dont le B global o2...Ol 2,831 (3)* 03..-02 
affin6 = 7,4 (4)/~2. Pour les H obtenus par Fourier- N19""Oli 2,888 (3)* N12""O3 i 
diff6rence, on a fix6 B 6gal 5. B6q de l'atome qui le o2...o1' 2,887 (3)* N69...O3 i 

N57...N5 ii 3,209 (4)* N55..-NT ~ 
porte. Facteur R final = 0,049 pour 3510 r6flexions 
observ6es [ I>  tr(/)], w R = O , 0 6 1  06  w = 1/(tr2F+ Code de sym6trie: (i) 1 -x ,  -y, 1 
0,01956F2). d / t r  des param6tres finals _<0,07. 
Limites des zip dans la carte de Fourier-diff6rence 

La num6rota t ion  des a tomes de la mol6cule B est incr6ment6e de 
50 par  rappor t  fi celle de la mol6cule A. O1, 0 2  et 0 3  sont les 

Mol6cule B 
1,384 (5) 
1,380 (4) 
1,391 (4) 
1,385 (4) 
1,421 (3) 
1,394 (4) 
1,413 (3) 
1,338 (3) 
1,402 (4) 
1,339 (4) 
1,373 (5) 
1,390 (4) 
1,392 (4) 
1,397 (3) 
1,288 (4) 
i,496 (4) 
1,380 (4) 
1,397 (4) 
,460 (3) 
,472 (4) 
,516 (4) 
,470 (4) 
,462 (4) 
,467 (4) 
,504 (4) 

(3) 119,9 (3) 
(3) 119,8 (3) 
(3) 120,6 (3) 
(2) 121, I (2) 
(2) 119,8 (2) 
(2) 119,0 (2) 
(2) 112,9 (2) 
(2) 116,1 (2) 
(2) 120,1 (2) 
(2) ]23,8 (2) 
(2) 117,7 (2) 
(3) 123,2 (3) 
(3) 118,7 (3) 
(3) 119,7 (3) 
(2) 116,8 (2) 
(2) 123,5 (2) 
(2) 119,0 (2) 
(2) 123,2 (2) 
(2) 125,9 (2) 
(2) 118,6 (2) 
(2) 115,3 (2) 
(2) 120,0 (2) 
(2) I 19,1 (2) 
(2) 120,9 (2) 
(3) 120,8 (3) 
(2) 118,9 (2) 
(2) 122,0 (2) 
(2) I 12,2 (2) 
(2) i 09,5 (2) 
(2) i 11,4 (2) 
(2) 109,2 (2) 
(2) 110,5 (2) 
(2) 110,6 (2) 
(2) 111,2 (2) 
(2) 109,4 (2) 

2,796 (3)* 
2,956 (3)* 
2,843 (3)* 
2,970 (4)* 

- z ; ( i i )  - x ,  1 - y ,  2 - z .  

* Les distances susceptibles de correspondre  ~i des liaisons 
hydrog6ne. 



1324 CI7HI9Ns. 1.5H20 

N ?  

c I  

Fig. 2. Vue st6r6oscopique de la structure suivant 0x. 

Fig. 1. Vue en perspective de la molrcule A et num6rotation des 
atoms. 

finale: - 0 , 3 2  et 0,39 e A-3.  Les param&res atomi- 
ques 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 
de la molrcule A du compos6 avec la num6rotation 
atomique. Celle-ci est incrrment6e de 50 pour les 
atomes de la molrcule B dans le Tableau 1. La Fig. 2 
reprrsente la structure cristalline. 

Litt6rature associ6e. La structure du 6-(4-m&hyl- 
pip6razin- 1-yl)- 11 H-pyrido[2,3-b][ 1,4]benzodiaz6pine 
1,5-hydrate a 6t6 r6alis6e dans le cadre de notre &ude 
sur les r6cepteurs fi dopamine. Voir par exemple les 

* Les listes des facteurs de structure calculers et observrs, les 
facteurs d'agitation thermique anisotrope, les coordonnres des 
atomes H et des param&res des plans moyens ont &6 drposres au 
drp6t d'archives de la British Librar~ Document Supply Centre 
(Supplementary Publication No. SUP 54869:14 pp.). On peut en 
obtenir des copies en s'adressant fi: The Technical Editor, Interna- 
tional Union of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester CH1 
2HU, Angleterre. [R6frrence de CIF: PA0256] 

structures du 11-formyl-5-(4-m&hylpiprrazin-l-yl)- 
l lH-pyrido[2,3-b][1,5]benzodiazrpine et du 6-(4- 
mrthylpiprrazin- 1-yl)- 11-mrthyl- 11H-pyrido[2,3-b]- 
[1,4]benzodiazrpine (Dupont,  Englebert, Dideberg, 
Lirgeois & Delarge, 1991). Des analogues hrtrro- 
cycliques originaux sont en voie d'exprrimentation. 

Les auteurs remercient M. M. Vermeire pour 
l'assistance technique et le F N R S  pour le crrdit allou6 
au programme de recherche dont ce travail constitue 
une partie. 
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Structure of 2-Hydroxy-l-naphthaldehyde 
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Abstract. C11H802, Mr = 172.18, monoclinic~ P2Jn, 
a = 5.630 (1), b =  9.341 (2), c = 15.531 (3)A,  /3 = 
98.40 (1) °, V = 808.0 (3) A 3, Z = 4, Dm= 1.41 (flo- 
tation in CH3I/benzene), Dx = 1.415 Mg m -3, 

a ( C u K a ) =  1.54178/~, / z = 0 . 7 5 m m  -1, F (000)=  
360, room temperature, final R = 0 . 0 5 1  for 1074 
observed reflections (of 1492 unique data). An intra- 
molecular hydrogen bond is observed for the title 
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