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Abstract 

The title compound, 2,3:4,5-di-O-methylene-l-p- 
toluenesulfonylxylitol, is an intermediary of syn- 
thesis. The crystal structure was solved in order to 
determine its molecular geometry and forecast the 
attacking atoms for nucleophilic substitutions. The 
heterocycles A and B have a chair conformation 
while the benzene ring C is planar. The A/B ring- 
junction configuration is cis. The cohesion of the 
structure is due to van der Waals interactions. 

Commentaire 

Le compos6 6tudi~ (I) est un interm6diaire de syn- 
th6se. I1 a 6t6 obtenu en est6rifiant le xylitol par 
l'acide p-tolu6nesulfonique apr6s blocage de quatre 
fonctions alcool par le formol en milieu acide. Son 
6tude structurale a 6t6 entreprise dans le but de 
pr6ciser les positions relatives des cycles et, ce fai- 
sant, de pr6voir les points de substitution de type 
nucl6ophile. 
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Les cycles A et B (Fig. 1) poss~dent la forme 
chaise. En effet, les angles de torsion endocycliques 
changent de signe lorsqu'on passe d'une liaison ~ la 
liaison voisine et leurs valeurs absolues sont com- 
prises entre 48,6 (4) et 63,8 (5) °. Si P(A) d6signe le 
plan moyen d6fini par C(3), C(5), 0(6) et O(8), et 
P(B) le plan moyen d6fini par C(2), C(4), 0(9) et 
O(11), C(4) et C(7) sont situ6s de part et d'autre de 
P(A), C(3) et C(10) de part et d'autre de P(B). Les 
distances des deux premiers ~t P(A) sont 
respectivement de 0,590 (4) et de 0,656 (5) A et celles 
des seconds fi P(B) de 0,602 (4) et de 0,643 (5)/~. La 
jonction des cycles A et Best  de type c/s. Le cycle C 
est plan. Le param&re X 2 relatif h son plan moyen 
est 6gal ~ 4. Les angles di6dres form6s par les plans 
moyens P(A), P(B) et P(C) ont les valeurs suivantes: 
P(A)P(B) 80,0(1), P(A)P(C) 83,4(1) et P(B)P(C) 
89,4 (1) °. L'angle de torsion C(2)--C(1)--O(12)--- 
S(13) [-170,2 (2) °] indique que les liaisons C(1)--- 
C(2) et O(12)--S(13) sont antip6riplanaires. 

Les longuers des liaisons C--O pr6sentes dans les 
cycles A et B appartiennent ~ l'intervalle 1,394 (4)- 
1,437 (5) A [moyenne: 1,418 (7)/~]. Dans le 
d6soxy-6-(N,N-dim&hylcarbamoyl-6)-di-O-isopropyl- 
id6ne-l,2:3,4-te-D-galactopyrannose (Rodier, Khod- 
adad, Postel, Villa, Ronco & Julien, 1991), la lon~- 
ueur moyenne des m~mes liaisons est de 1,423 (4) A. 
Les distances C(1)--O(12) [1,452(3)A], OQ2)--  
S(13) [1,571 (2)A] et S(13)--C(16) [1,751 (3)A], ne 
sont pas significativement diff6rentes des longueurs 
moyennes calcul6es par Allen, Kennard, Watson, 
Brammer, Orpen & Taylor (1987) pour leurs homo- 
logues. Celles-ci mesurent respectivement 1,465 (14), 
1,577 (15) et 1,752 (8)/k. 

c4 L T ) " ~  c3 oc~ 0~, ? P 

9 C2 C2i C20 

Fig. 1. Vue de la mol6cule en perspective et num6ros attribu6s ~i 
ses atomes. 
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Partie exp~rimentale 
Donndes cristallines 

C!4H1807S 
Mr -- 330,4 
Monoc l in ique  
C2/c 
a = 19,466 (5) ~, 
b = 9,554 (2) .~, 
c = 18,936 (4) .4, 
/3 = 117,50 (2) ° 
V 3124 (3) A 3 
Z = 8  
Dx = 1,405 Mg m -  3 
Cu K~  radiat ion 
A = 1,5418 ,/k 

Collection des donn@es 

Diff rac tom&re Enra f -Non ius  
CAD-4  

Balayage 0/20 
Pas de correct ion 

d ' absorp t ion  
2315 r6flexions mesur6es  
2315 r6flexions 

ind6pendantes  

Param6tres de la maille/l 
l'aide de 25 r6flexions 

0 = 16,77- 28,93 ° 
# = 2,09 m m -  1 
T = 295 K 
Plaquet te  hexagonale  
0,38 x 0,22 x 0,07 nun  
Incolore  
Source  du cristal: 

6vaporat ion d ' u n e  so- 
lution dans le dimbthyl  
su l foxyde  

1907 r6flexions observ+es 
[I _> 3o'(/)1 

0max = 60 ° 
h = 0---~ 21 
k = 0 ----~ 10 
l = - 2 1  ~ 18 
3 r6flexions de r+f&ence 

fr&tuence: 120 min  
variation d ' intensi t6:  - 9 %  

A ffinement 

Aff inement  bas6 sur les F 
R -- 0,043 
wR -- 0,042 
S = 1,94 
1907 r6flexions 
254 param6tres  
Aff inement  des a tomes  

d ' hyd rogbne  sur x, y, z 
seu lement  

w = 1 pour  toutes  les 
r6flexions 

(m/o.)max = 0,06 

Apmax = 0,36 (5) e A -3 
Apmin = --0,21 (5) e ~ - 3  
Correct ion d 'ext inct ion:  

Stout & Jensen (1968) 
Coeff icient  d 'ext inc t ion:  

5 ,9 (2)  x 10 -7 
Facteurs  de diffusion de 

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

Tableau 1. Coordonn@es atomiques relatives, facteurs de 
temp@rature isotropes @quivalents (~2) 

Beq = (4/3)[a2/~11 + b2/022 + c2/~33 + ab(cos"/)/~12 + ac(cos/3)/013 
+ bc(cos a)/3231. 

x y z Beq 
C(1) 0,3118 (2) 0,1340 (4) 0,4402 (2) 4,00 (8) 
C(2) 0,3092 (2) 0,1629 (4) 0,3620 (2) 3,85 (8) 
C(3) 0,2282 (2) 0,1702 (4) 0,2947 (2) 3,92 (8) 
C(4) 0,2275 (2) 0,1739 (4) 0,2148 (2) 4,76 (9) 
C(5) 0,1486 (2) 0,1534 (5) 0,1477 (2) 6,2 (1) 
0(6) 0,1124 (2) 0,0339 (4) 0,1621 (2) 6,75 (9) 
C(7) 0,1 I13 (2) 0,0477 (5) 0,2348 (2) 6,2 (1) 
0(8) 0,1865 (I) 0,0504 (3) 0,3000 (1) 4,70 (6) 
0(9) 0,2763 (1) 0,0654 (3) 0,2100 (1) 5,35 (7) 
C(10) 0,3508 (2) 0,0724 (5) 0,2737 (2) 5,5 (1) 
O(11) 0,3516 (1) 0,0535 (3) 0,3475 (1) 4,46 (6) 
O(12) 0,3910 (1) 0,1538 (2) 0,5017 (1) 3,73 (5) 
S(13) 0,41135 (5) 0,10562 (9) 0,58852 (5) 3,55 (2) 
O(14) 0,3523 (1) 0,1508 (3) 0,6074 (1) 4,92 (6) 
O(15) 0,4888 (1) 0,1520 (3) 0,6354 (2) 5,18 (7) 
C(16) 0,4092 (2) -0,0773 (3) 0,5821 (2) 3,20 (7) 
C(17) 0,4649 (2) -0,1448 (4) 0,5684 (2) 4,07 (8) 
C(18) 0,4628 (2) -0,2895 (4) 0,5632 (2) 4,51 (9) 
C(19) 0,4065 (2) -0,3659 (4) 0,5707 (2) 4,43 (9) 

c(20) 0,3516 (2) -0,2962 (4) 0,5844 (2) 5,0 (1) 
c(21) 0,3519 (2) -0,1509 (4) 0,5897 (2) 4,32 (8) 
c(22) 0,4037 (3) -0,5231 (4) 0,5615 (3) 7,0 (1) 

Tableau 2. Param@tres g~om@triques (A, o) 
C(1)--C(2) 1,484 (5) C(IO)--O(11) 1,403 (5) 
C(1)--0(12) 1,452 (3) 0(12)--S(13) 1,571 (2) 
C(2)--C(3) 1,504 (4) S(13)--O(14) 1,420 (3) 
C(2)--O(11) 1,435 (5) S(13)--O(15) 1,421 (2) 
C(3)--C(4) 1,507 (6) S(13)--C(16) 1,751 (3) 
C(3)--O(8) 1,433 (5) C(16)--C(17) 1,384 (5) 
C(4)--C(5) 1,486 (5) C(I 6)--C(21) 1,381 (5) 
C(4)--O(9) 1,437 (5) C(17)--C(18) 1,386 (5) 
C(5)--O(6) 1,431 (6) C(18)--C(19) 1,378 (6) 
O(6)--C(7) 1,395 (6) C(19)--C(20) 1,381 (6) 
C(7)--O(8) 1,414 (4) C(19)--C(22) 1,510 (5) 
O(9)--C(10) 1,394 (4) C(20)--C(21) 1,391 (5) 

C(2)--C(1)--O(12) 108,1 (3) C(1)--O(12)--S(13) 117,6 (2) 
C(1)--C(2)--C(3) 113,2 (3) O(12)--S(13)--O(14) 109,4 (1) 
C(1)--C(2)--O(11) 107,3 (3) O(12)--S(13)--O(15) 104,1 (2) 
C(3)--C(2)--O(11) 110,0 (3) O(12)--S(13)--C(16) 103,5 (1) 
C(2)--C(3)--C(4) 111,8 (3) O(14)--S(13)--O(15) 119,8 (2) 
C(2)--C(3)--O(8) 108,0 (3) O(14)--S(13)--C(16) 109,0 (2) 
C(4)--C(3)--O(8) 110,3 (3) O(15)--S(13)--C(16) 109,8 (1) 
C(3)--C(4)--C(5) 112,4 (4) S(13)--C(16)--C(17) 118,8 (3) 
C(3)--C(4)--O(9) 110,2 (3) S(13)--C(16)--C(21) 119,7 (3) 
C(5)--C(4)--O(9) 107,7 (3) C(17)--C(16)--C(21) 121,5 (3) 
C(4)--C(5)--O(6) 110,4 (3) C(16)--C(17)--C(18) 118,6 (4) 
C(5)--O(6)--C(7) 110,2 (3) C(17)--C(18)--C(19) 121,3 (4) 
O(6)--C(7)--O(8) 112,4 (4) C(18)--C(19)--C(20) 119,1 (3) 
C(3)--O(8)--C(7) 110,2 (3) C(I 8)--C(19)--C(22) 120,2 (4) 
C(4)--O(9)--C(10) 111,4 (3) C(20)--C(19)--C(22) 120,8 (4) 
O(9)--C(10)--O(1 I) 112,6 (3) C(19)--C(20)--C(21) 121,1 (4) 
C(2)--O(11)--C(10) 110,7 (3) C(16)--C(21)--C(20) 118,5 (4) 

Les facteurs  de s tructure ont  subi une  correct ion de  d6croissance.  
La s tructure a ~t+ r~solue fi l ' a ide  du p r o g r a m m e  MULTAN11/82 
(Main,  Fiske,  Hull ,  Lessinger ,  Germain ,  Declercq  & Woolf-  
son,  1982) et la Fig. 1 r6alis6e avec le p r o g r a m m e  ORTEPII 
(Johnson,  1976). T o u s l e s  p r o g r a m m e s  utilisbs appar t iennent  au 
sys t6me SDP (B. A. Frenz & Associa tes  Inc., 1982). 

Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation thermique 
anisotrope, des coordonn6es des atomes d'hydrog6ne, des distances C- -  
H, des distances interatomiques intermol6culaires, des distances des 
atomes aux plans moyens et des angles de torsion ont ~t6 d6pos~s au 
d6p6t d'archives de la British Library Document Supply Centre (Sup- 
plementary Publication No. SUP 71354:17 pp.). On peut en obtenir 
des copies en s'adressant fi: The Technical Editor, International Union 
of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 
[Ref6rence de CIF: PA 1045] 
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