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C(3)--C(4)--C(6) 115,3 (3) C(10)--C(11)--S(12) 116,3 (3) 
O(5)--C(4)--C(6) 110,3 (3) C(11)--S(12)--C(13) 103,2 (2) 
C(1)--O(5)--C(4) 109,6 (3) S(12)--C(13)--S(14) 122,7 (2) 
C(4)--C(6)--O(7) 112,4 (3) S(12)--C(13)--N(15) 113,5 (3) 
C(4)--C(6)--C(10) 114,1 (3) S(14)--C(13)--N(15) 123,8 (3) 
O(7)--C(6)--C(10) 104,4 (3) C(13)--N(15)--C(16) 120,8 (3) 
C(6)--O(7)--C(8) 109,2 (3) C(13)--N(15)--C(17) 123,8 (4) 
O(7)--C(8)--O(9) 105,4 (3) C(16)--N(15)--C(17) 115,4 (4) 

Les calculs ont 6t6 effectub, s avec les programmes du syst6me 
SDP 03. A. Frenz & Associates, Inc. 1982). Les facteurs 
de structure ont subi une correction de d6croissance lin6aire 
en fonction du temps. La rb, solution de la structure a 6t6 
r6alis6e avec le programme MULTANll/82 (Main, Fiske, Hull, 
Lessinger, Germain, Declercq & Woolfson, 1982), les correc- 
tions d'absorption avec le programme DIFABS (Walker & Stu- 
art, 1983) et le dessin de la mol6cule avec le programme OR- 
TEPII (Johnson, 1976). 

En remplaqant les coordonn6es x, y et z de chacun des atomes 
respectivement par 1 -x ,  1 - ye t  1 - z, on obtient pour les 
facteurs R et wR la valeur 0,042. La configuration repr6sent6e 
par la Fig. 1 peut donc 6tre consid6r6e comme la configuration 
absolue de la mol6cule. 

Les coordonn6es atomiques relatives et les facteurs de 
temp6rature isotrope 6quivalents sont rassembl6s dans le 
Tableau 1, les longueurs et les angles des liaisons dans le Tableau 
2. Les num6ros des atomes sont indiqu6s sur la Fig. 1. 

Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation thermique 
anisotrope, des coordonnb, es des atomes d'hydrog6ne, des distances C-- 
H, des angles de torsion, des distances interatomiques intermol6culaires 
et des distances des atomes aux plans moyens ont 6t6 d6pos6es aux 
archives de la British Library Document Supply Centre (Supplementary 
Publication No. SUP 55441:14 pp.). On peut en obtenir des copies en 
s'adressant/t: The Technical Editor, International Union of Crystallog- 
raphy, 5 Abbey Square, Chester CH1 2HU, Angleterre. [R6f6rence de 
CIF: PAl011] 
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Abstract 

The title compound  has ant i - inf lammatory  proper- 
ties. The three rings in the molecule are p lanar  with 
dihedral  angles between their least-squares planes of  
70.20 (8), 68.48 (9) and 9.5 (4) °. The structure can be 
regarded as being composed of  two layers of  mol- 
ecules which spread out along the (101) plane. Its 
cohesion is due to van der Waals  interactions. 

Commentaire 
Le produi t  6tudi~ appart ient  fi une famille de com- 
pos6s ant i- inflammatoires .  L'6tude structurale a 6t6 
entreprise dans le but  de pr6ciser la g6om&rie de sa 
mol6cule et, en particulier, les positions relatives des 
trois cycles A, B, C qu'elle contient (Fig. 1). 

~ O ~ - ~  N--/~-~ CH 2 -  CH 3 

H3C CH 3 

Les cycles A, B, C sont plans. Les distances des 
atomes qui les consti tuent fi leurs plans moyens 
respectifs P(A), P(B), P(C) sont du domaine  des 
incertitudes. Les angles diSdres que forment  entre 
eux les plans moyens  des cycles ont les valeurs 
suivantes: P(A)P(B) 70,20 (8), P(A)P(C) 68,48 (9) et 
P(B)P(C) 9,5 (4) °. Les distances de N(7) fi P(A), de 
C(2) et de C(12) fi P(B), et de C(8) fi P(C) sont 
comprises entre 0,010 (2) et 0,063 (2) A. I1 en rrsulte 
que les angles de torsion N(1 ) - -C(2 ) - -N(7 ) - -C(8 )  
[ - 6 8 , 4  (3) °] et N(7) - -C(12) - -C(8) - -C(16)  
[ - 8 , 1  (5) °] indiquent  approximat ivement  le premier  
les positions relatives des cycles A et B e t  le second 
celles des cycles B et C. 

0108-2701/93/010161-03506.00 © 1993 International Union of Crystallography 
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Fig. 1. Vue en perspective de la molecule, num6ros attribu6s fi ses 
atomes et lettres utilis6es pour d6signer les cycles. 

Dans le cycle pyridinique, les distances C--C entre 
deux atomes voisins appartiennent a l'intervalle 
1,366 (3)-1,387 (4)/~ [moyenne 1,379 (5)/~] tandis 
que les distances C- -N sont pratiquement 6gales ~t 
leurs homologues dans la pyridine (1,3402/~, Bak, 
Hansen-Nygaard & Rastrup-Andersen, 1958). Dans 
le cycle triazolique, C(8)--N(9) et N(10)--C(11) 
[1,314(3) et 1,297 (3) A respectivement] sont des 
doubles liaisons. I1 en est de m~me dans le cycle 
furanique pour C(12)--C(16) et C(14)--C(15) 
[1,346(4) et 1,312((4)A respectivement]. Les trois 
autres liaisons pr6sentes dans chacun des deux cycles 
B e t  C poss6dent un caract6re 7r partiel dfi ~ la 
conjugaison des 61ectrons ¢r entre eux ou avec le 
doublet de N(7) (cycle B) ou avec les doublets de 
O(13) (cycle C). Le fait que les plans de B e t  de C 
soient peu inclin6s l'un par rapport ~ l'autre permet 
aussi l'interaction entre leurs orbitales d61ocalis6es. 
Cette interaction explique le raccourcissement de 
C(8)---C(12) [1,437 (4) A]. 

La Fig. 2 montre que la structure peut ~tre con- 
sid6r6e comme form6e de deux couches de mol6cules 
qui se d6veloppent au voisinage du plan (101). I1 n'y 

Fig. 2. Projection de la structure sur la face (010). 

a pas de liaison hydrog6ne. La coh6sion de la struc- 
ture est due aux interactions de van der Waals. L'une 
d'entre elles, O(13)--O(13 i) [(i) 3 x, - 1 _ Y, 1 - z], 
s'6tablit entre deux atomes distants seulement de 
2,841 (3)/~. 

Partie exp6rimentale 
Donn~es cristallines 
C15H16N40 
Mr = 268,32 
Monoclinique 
C2/c 
a = 16,220 (4) A 
b = 9,7630 (7) A 
c = 18,325 (2) A 
3 = 99,81 (1) ° 
V = 2859 (1) ,A s 

Z = 8  . 

Dx = 1,246 Mg m -3 
Radiation: Cu /C6  

A = 1,5418 A 
Param&res de la maille ~i 

l 'aide de 25 r6flexions 
0--  15,36-39,56 ° 
/z = 0,624 mm -1 
T = 293 K 
Parall616pip&iique 
0,40 × 0,25 x 0,22 mm 
Incolore 
Source du cristal: 

6vapomtion d 'une solution 
dans l '6ther isopropylique 

Collection des donn~es 
Diffractom6tre: Enraf- 

Nonius CAD-4 
Balayage 0/20 
Pas de correction 

d'absorption 
2076 r6flexions mesur6es 
2076 r6flexions 

ind6pendantes 
1983 r6flexions observ6es 

[l>3cr(/)] 

0~x = 60 ° 
h = 0 ---~ 18 
k = 0 ---~ 10 
I -- - 2 0  ~ 20 
3 r6flexions de r6f6rence 

fr&luence: 120 rain 
variation d'intensit6: non 
significative 

A ffinement 
Affinement bas6 sur les F 
R = 0,052 
wR = 0,046 
S = 1,43 
1983 r6flexions 
20 param6tres 
Les coordonn6es des atomes 

d'hydrog6ne ont  seules 6t6 
affin6es 

w = exp(sin0/A) 2 
( /x/~)~ = 0,05 

Apm~x = 0,25 (4) e A -3 
Apmm = - 0 , 1 9  (4) e A -3 
Correction d'extinction: 

Stout & Jensen (1968) 
Coefficient d'extinction: g = 

2,09(6) x 10 -6 
Facteurs de diffusion de 

International Tables for 
X-ray Crystallography 
(1974, Tome IV) 

Tableau  1. Coordonn~es atomiques et facteurs d'  agitation 
thermique isotropes ~quivalentsdk 2) et ~carts-type 

B6q = (4/3)[~/1132 +/~22 b2 + ]333 c2 + ~12ab(cos'y) +/~13ac(cos/~) 
+/323bc(cos a)]. 

x y z B6q 
N(1) 0,6539 (1) 0,1348 (2) 0,7050 (1) 3,69 (4) 
C(2) 0,5924 (2) 0,1490 (2) 0,6469 (1) 3,29 (5) 
C(3) 0,5513 (2) 0,2678 (3) 0,6245 (2) 4,64 (6) 
C(4) 0,5743 (2) 0,3848 (3) 0,6659 (2) 4,37 (6) 
C(5) 0,6375 (2) 0,3729 (3) 0,7266 (2) 4,46 (6) 
C(6) 0,6761 (2) 0,2482 (3) 0,7441 (1) 3,96 (6) 
N(7) 0,5686 (1) 0,0244 (2) 0,6070 (1) 3,40 (4) 
C(8) 0,6135 (2) --0,0503 (2) 0,5651 (1) 3,36 (5) 
N(9) 0,5730 (1) -0,1619 (2) 0,5399 (1) 3,78 (4) 
N(10) 0,4973 (1) -0,1608 (2) 0,5677 (1) 4,22 (5) 
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C(ll) 0,4955 (2) -0,0506 (3) 0,6069 (1) 3,54 (I) 
c(12) 0,6937 (2) -0,0115 (2) 0,5486 (1) 3,45 (5) 
o(13) 0,7327 (1) -0,1109 (2) 0,5145 (1) 5,11 (4) 
c(14) 0,8085 (2) -0,0552 (3) 0,5037 (2) 5,45 (7) 
c(15) 0,8168 (2) 0,0703 (3) 0,5295 (2) 5,19 (7) 
c(16) 0,7432 (2) 0,1001 (3) 0,5586 (2) 4,59 (6) 
c(17) 0,7459 (2) 0,2340 (4) 0,8091 (2) 6,25 (8) 
c(18) 0,5315 (2) 0,5195 (3) 0,6448 (2) 7,10 (9) 
c(19) 0,4279 (2) -0,0050 (3) 0,6461 (2) 4,81 (6) 
c(20) 0,3713 (2) -0,1181 (4) 0,6596 (3) 10,0 (1) 

Tab leau  2. Longueurs 
dcarts-type 

(A), angles des liaisons (o) et 

N(1)--C(2) 1,335 (3) C(8)--N(9) 1,314 (3) 
N(I)--C(6) 1,334 (3) C(8)--C(12) 1,437 (4) 
C(2)--C(3) 1,366 (3) N(9)--N(10) 1,406 (3) 
C(2)--N(7) 1,438 (3) N(10)--C(11) 1,297 (3) 
C(3)--C(4) 1,387 (4) C(11)--C(19) 1,478 (4) 
C(4)--C(5) 1,383 (4) C(12)--O(13) 1,367 (3) 
C(4)--C(18) 1,506 (4) C(12)--C(16) 1,346 (4) 
C(5)--C(6) 1,381 (4) O(13)--C(14) 1,388 (4) 
C(6)--C(17) 1,503 (4) C(14)--C(15) 1,312 (4) 
N(7)--C(8) 1,357 (3) C(15)--C(16) 1,419 (4) 
N(7)--C(11) 1,393 (3) C(19)--C(20) 1,483 (5) 
C(2)--N(1)--C(6) 116,1 (2) N(7)--C(8)--C(12) 124,7 (2) 
N(1)--C(2)--C(3) 125,9 (2) N(9)--C(8)--C(12) 124,2 (2) 
N(1)--C(2)--N(7) 114,7 (2) C(8)--N(9)--N(10) 106,3 (2) 
C(3)--C(2)--N(7) 119,4 (2) N(9)--N(10)--C(ll) 108,1 (2) 
C(2)--C(3)--C(4) 117,6 (2) N(7)--C(11)--N(10) 109,7 (2) 
C(3)--C(4)--C(5) 117,6 (2) N(7)--C(11)--C(19) 123,0 (2) 
C(3)--C(4)--C(18) 120,6 (2) N(10)--C(11)--C(19) 127,4 (2) 
C(5)--C(4)--C(18) 121,8 (2) C(8)--C(12)--O(13) 114,5 (2) 
C(4)--C(5)--C(6) 120,4 (2) C(8)--C(12)--C(16) 136,4 (2) 
N(1)--C(6)--C(5) 122,4 (2) O(13)--C(12)--C(16) 109,0 (2) 
N(1)--C(6)--C(17) 116,6 (2) C(12)--O(13)--C(14) 106,0 (2) 
C(5)--C(6)--C(17) 121,1 (2) O(13)--C(14)--C(15) 110,7 (3) 
C(2)--N(7)--C(8) 128,3 (2) C(14)--C(15)--C(16) 106,6 (3) 
C(2)--N(7)--C(11) 126,8 (2) C(12)--C(16)--C(15) 107,6 (2) 
C(8)--N(7)--C(11) 104,8 (2) C(11)--C(19)--C(20) 112,9 (3) 
N(7)--C(8)--N(9) 111,1 (2) 

Le groupe spatial envisag6 initialement pour ce compos6 est le 
groupe C2/m. En effet, certaines r6flexions hOl pour lesquelles 
I -- 2n + 1 ont des intensit6s non nulles parfois sup6deures fi 
trois fois l '&art-type. L'hypoth~se propos6e pour expliquer ces 
faits est la suivante: le cristal utilis6 pourrait 6tre form6 de deux 
6chantillons de volumes tr6s diff6rents accol6s par la face (010). 
L 'axe a de l 'un serait superpos6 fi l 'axe c de l 'autre et les axes 
b auraient des sens opposes. On remarque, par exemple, que 
les valeurs de 0 pour les r6flexions h00 avec h = 2n sont rela- 
tivement voisines, lorsque 4 < h < 12, de celles que l 'on 
obtient pour les r6flexions 001 avec l -- h + 1 -- 2n + 1. Le rap- 
port des volumes des deux 6chantillons, d6duit de la compara- 
ison des intensit6s des r6flexions h00 et 001 (l -- h + 1), serait 
de l 'ordre de 3 fi 5%. Tousles  calculs ont 6t6 effectu6s avec les 
programmes du syst6me SDP 03. A. Frenz & Associates, Inc., 
1982). La structure a 6t6 r~solue avec le programme MULTAN 
(Main, Fiske, Hull, Lessinger, Germain, Declercq & Woolfson, 
1982) et les Fig. 1 et 2 r6alis6es avec le programme ORTEP 

Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation thermique 
anisotrope, des coordonn6es des atomes d'hydrog6ne, des distances C-- 
H, des distances des atomes aux plans moyens, des distances inter- 
atomiques intermol6culaires et des angles de torsion ont 6t6 d6pos6es 
aux archives de la British Library Document Supply Centre (Supplemen- 
tary Publication No. SUP 55448:16 pp.). On peut en obtenir des copies 
en s'adressant fi: The Technical Editor, International Union of Crystal- 
lography, 5 Abbey Square, Chester CHI 2HU, Angleterre. IR6f6rence 
de CIF: PAl016] 

(Johnson, 1976). Les coordonn6es atomiques relatives et les fac- 
teurs de temp6rature isotropes &luivalents sont rapport6s darts le 
Tableau 1, les longueurs et les angles des liaisons dans le Tableau 
2. La Fig. 1 repr6sente la mol6cule et indique les num6ros at- 
tribu6s fi ses atomes et les lettres utilis6es pour d6signer les cy- 
cles qu'elle contient. 
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Abstract 

T h e  m o l e c u l e  o f  t he  t i t le  c o m p o u n d  is m a d e  o f  t w o  
a s y m m e t r i c  un i t s  r e l a t e d  by  a cen t r e  o f  s y m m e t r y  
a n d  e x h i b i t s  a trans c o n f o r m a t i o n .  T h e  a r o m a t i c  r i ng  
is e l o n g a t e d  a l o n g  the  C ( 8 ) - - C ( 8  i) [(i) 1 - x,  1 - y ,  1 
- z] d i r e c t i o n  o w i n g  to  s ter ic  h i n d r a n c e  a n d  subs t i t -  
u e n t s  o n  t w o  c o n t i g u o u s  C a t o m s  are  p u s h e d  a p a r t  
f r o m  o n e  a n o t h e r .  T h e  d i s t a n c e  f r o m  a n  N a t o m  to  
the  a r o m a t i c  r ing  p l a n e  is 0 .105 ( 1 ) A  a n d  t h a t  
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