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Abstract 
The molecule of the title compound, 2,6-dimethyl-N- 
(5-methyl-3-isoxazolyl)benzamide, consists of two 
parts which are approximately planar, an N-3- 
amido-5-methylisoxazole group and a 2,6-dimethyl- 
benzene group. The least-squares planes of the isoxa- 
zole and benzene tings make an angle of 83.54 (9) °. 
An intramolecular C--H.. .O hydrogen bond 
[2.877 (3) A, 110 (2) °] forms a pseudo six-membered 
ring and contributes to the planarity of the isoxazole 
group. A delocalized orbital spreads out from the 
isoxazole ring to the carbonyl group. The structure is 
made up of dimers; molecules belonging to the same 
dimer are related by a centre of symmetry and linked 
together by two N--H.. .N hydrogen bonds 
[2.983 (3) A, 163 (3)°]. 
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Commentaire 
Le 2,6-dimrthyl-N-(5-mrthyl-3-isoxazolyl)benzamide 
(I) poss~de des propri&rs anticonvulsivantes 
(Lepage, Tombret, Cuvier, Marivain & Gillardin, 
1992). Son &ude structurale a ~t~ entreprise dans le 
but de prrciser la grom&rie de sa molrcule. 

CH3 

O N H CH3 

(I) 

La molrcule est formre de deux parties approxi- 
mativement planes. La premirre comprend le 
groupement N-3-amido-5-m&hylisoxazole, la 
seconde le groupement 2,6-dimrthylbenzrne. Dans la 
premirre, le cycle isoxazole (cycle A) est plan (X 2= 
10). N(6) et C(16) sont trrs proches de son plan 
moyen P(A) dont C(7) et O(15) sont distants 
respectivement de 0,209 (3) et de 0,348 (2) A. Dans la 
seconde, les valeurs absolues des angles de torsion 
endocycliques autour des liaisons C(8)--C(9), C(9)-- 
C(10) et C(10)--C(11) vont de 2,6 (7) 5- 4,0 (5)°; elles 
indiquent une 16grre drformation du cycle B. Les 
distances de C(14) et de C(17) au plan moyen P(B) 
du cycle benzrnique sont de 0,037(4) et de 
0,050 (4) ,~ respectivement. 

La liaison hydrogrne intramolrculaire C(3)-- 
H(3)..-O(15) [2,877 (3) A, 110 (2) °] forme un pseudo- 
cycle hexagonal trrs proche de la planritr. En effet, 
les distances de C(2), C(3), N(6), C(7) et O(15) au 
plan moyen P(C) calcul6 avec les mrmes atomes sont 
comprises entre 0,012 (3) et 0,051 (3)A. H(3) est 5- 
0,18 (3)/~ de P(C). 

Les longueurs des liaisons C(2)--N(6) [1,388 (3) A] 
et N(6)--C(7) [1,383 (4) A] s'expliquent par 
l'existence d'une orbitale drlocalisre qui s'&end du 
cycle isoxazole 5, l'atome d'oxygrne du groupement 
carbonyle. La drformation du cycle B signalre 

g 15 ~) C~.4 

~ N1 i 

Fig. 1. Vue de la molecule en perspective et num6ros attribu~s g 
ses atomes. Ices traits les plus fins repr6sentent les liaisons 
hydrog~ne. 
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pr6c6demment se manifeste aussi par l'allongement 
de C(8)--C(9) [1,433 (7) A.]. Les cinq autres distances 
C ~ C  entre les atomes contigus du m~me cycle 
appartiennent ~ l'intervalle 1,359 (6)-1,396 (9) A. 

La Fig. 2 montre que la structure est form6e de 
dim6res. Les deux mol6cules appartenant au m~me 
dim6re se d6duisent l'une de l'autre par un centre de 
sym&rie et sont unies par les liaisons hydrog6ne 
N ( 6 ) - - H ( 6 ) . . . N ( 1  i) e t  N ( 6 ~ ) - - H ( 6 i ) . . . N ( 1 )  [(i) 2 - x ,  

- y ,  - z ;  2,983 (3) A, 163 (3)°]. 

Fig. 2. Projection de la structure sur la face (010). kes atomes 
d'hydrog6ne repr6sentes sont ceux qui participent aux liaisons 
hydrog~ne. 

Affinement 

Aff inement  bas+ sur les F 
R --- 0,043 
wR -- 0,051 
S = 1,34 
882 r+flexions 
161 p a m m & r e s  
Seules les c o o r d o n n ~  de 

H(3) et de H(6) ont &d 
affin+es 

w = I / ( { [F  2 + 2Fo'(F)]  1/2 

- F} 2 + (0,02F) 2 + 5) 

(A/~r)m~x = 0,03 
A p m ~  = 0,12 (3) e .~-3 
Apmm = - 0 , 1 2  (3) e A -3  
Correct ion d 'ext inct ion:  

Stout & Jensen (1968) 
Coeff icient  d 'ext inct ion:  

3,2 (3) × 10 -6  
Facteurs  de diffusion de 

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

Tableau 1. CoordonnOes atomiques et facteurs d'agitation 
thermique isotrope ~quivalents (~z) 

B~ = (4/3)[aZ¢311 + b21322 + c2/333 + ab(cos3')/3~2 + ac(cosj3)/313 
+ bc(cos a)/3231. 

x y z B~ 
N(1) 1,1419 (2) 0,0690 (3) 0,0727 (2) 4,91 (6) 
C(2) 1,0991 (2) 0,1562 (3) 0,1348 (2) 3,75 (6) 
C(3) 1,1865 (2) 0,2281 (4) 0,2233 (2) 4,26 (6) 
C(4) 1,2863 (2) 0,1805 (3) 0,2103 (2) 4,45 (6) 
O45) 1,2624 (25 0,0833 (35 0,1207 (2) 5,13 (5) 
N(6) 0,9789 (25 0,1625 (3) 0,1044 (2) 4,19 (5) 
C(7) 0,9200 (2) 0,2653 (5) 0,1501 (2) 3,70 (45 
C(8) 0,7903 (2) 0,2575 (9) 0,0996 (1) 3,55 (4) 
C(9) 0,7320 (2) 0,1280 (4) 0,1287 (2) 4,47 (6) 
C(10) 0,6121 (3) 0,1279 44) 0,0868 (3) 5,86 (8) 
C(ll) 0,5525 (2) 0,241 (1) 0,0151 (2) 6,48 (7) 
C(12) 0,6108 (3) 0,3647 (55 -0,0146 (3) 5,99 (8) 
C(13) 0,7309 (2) 0,3722 (4) 0,0292 (2) 4,56 (7) 
C(14) 0,7940 (3) 0,5072 (5) -0,0001 (3) 7,1 (1) 
0(15) 0,9689 (2) 0,3552 (2) 0,2241 (2) 5,84 (5) 
C(16) 1,4112 (2) 0,2128 (4) 0,2709 (3) 5,8 (1) 
C(17) 0,7961 (3) -0,0020 (5) 0,2042 (3) 7,1 (1) 

Partie exp~rimentale 
Donnkes cristallines 

CI3HI4N202 
Mr -- 230,27 
Monocl in ique  
e21/n 
a = 12,226 (2) A 
b = 8,565 (1) ,/~ 
c = 12,675 (1) A 
/3 -- 109,85 (1) ° 
V = 1248,3 (6) A 3 
Z = 4  
D~ = 1,225 Mg m -3 
Cu K& radiation 
A = 1,5418 A 

Collection des donnOes 

Diffractom&re Enra f -Non ius  
CAD-4  

Balayage 0/20 
Pas de correct ion 

d ' absorp t ion  
1109 r6flexions mesur6es  
1109 reflexions 

ind6pendantes  

Param+tres de ia mail le  
l 'a ide de 25 r6flexions 

0 = 12,09-38,75 ° 
# -- 0,65 m m -  
T--  294 K 
Piaquette 
0,30 x 0,21 × 0,07 m m  
Incolore 
Source  du cristal: cristal 

obtenu par evaporat ion 
d ' une  solut ion dans le 
tolu6ne 

882 reflexions observees  
[l > 2a(/)] 

0m~ -- 65 ° 
h = - 1 4 - - +  13 
k = 0 ---~ 10 
1 = 0 ---~ 14 
3 reflexions de ref6rence 

frequence:  120 min  
variation d ' intensi te :  5,0% 

Tableau 2. Longeurs (/~), angles de liaisons (°) et kcarts- 
type 

N41)--C(2) 1,316 44) C47)--O(15) 1,204 (4) 
N(1)--O(5) 1,395 (3) C(8)--C495 1,433 (7) 
C(2)--C(3) 1,402 (3) C(8)--C(13) 1,359 (6) 
C(2)--N(6) 1,388 (35 C(9)--C(10) 1,379 (4) 
C(35--C(45 1,350 (4) C(9)--C(17) 1,503 (5) 
C445--O(5) 1,357 (3) C(10)--C(ll) 1,360 (8) 
C(4)--C(165 1,484 (3) C(115--C(12) 1,396 (95 
N(6)--C(75 1,383 (45 C(125--C(135 1,383 (4) 
C(7)--C(8) 1,496 (3) C(135--C(145 1,505 (5) 

C(2)--N(1)--O(55 105,4 (2) C(7)--C(8)--C(9) 118,1 (4) 
N(1)--C(2)--C(3) 112,2 (2) C(7)--C(8)--C(13) 120,1 (5) 
N(15--C(25--N(65 117,0 (25 C(9)--C48)--C(13) 121,8 (2) 
C(35--C(2)--N(6) 130,7 (3) C48)--C49)--C(10) 117,2 (3) 
C(25--C(3)--C(45 104,1 (2) C(85--C(9)--C(17) 122,7 (3) 
C(35--C(4)--O(55 109,9 (25 C(10)--C(9)--C(17) 120,1 (3) 
C(3)--C(4)--C(16) 134,0 (3) C(9)--C(10)--C(11) 121,0 (4) 
O(5)--C(45--C(165 116,1 (3) C(10)--C(115--C(125 120,9 (2) 
N(15--O(5)--C(45 108,3 (2) C(115--C(12)--C(13) 119,8 (3) 
C(2)--N(65--C(7) 124,1 (2) C(8)--C(13)--C(12) 119,2 (35 
N(65--C(7)--C(8) 114,8 (35 C(8)--C(13)--C(14) 120,8 (3) 
N(6)--C(7)--O(15) 122,8 (2) C(12)--C(13)--C(14) 120,0 (3) 
C(8)--C(7)--O(15) 122,4 (3) 

Tous les p r o g r a m m e s  util ises appar t iennent  au sys tbme SDP 
(Frenz, 1982). La structure a ere resolue avec le p r o g r a m m e  
MULTANI1/82 (Main,  Fiske,  Hull,  Lessinger ,  Germain ,  De-  
clercq & Wooifson,  1982), les Fig. 1 et 2 r6alisbes avec le pro-  
g r a m m e  ORTEPII (Johnson,  1976) et l ' a f f inement  avec pro-  
g r a m m e  ~i matr ice  enti6re. En raison du n o m b r e  insuffisant  de  
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r~flexions observfes, les coordonnfes des atomes d'hydrogene 
n'ont pas 6t6 affinfes fi l'exception de celles des atomes H(3) et 
H(6) qui participent aux liaisons hydrogfne. 

Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation thermique 
anisotrope, des coordonnfes des atomes d'hydrogene, des distances C-- 
H et N--H, des distances interatomiques intermolfculaires, des dis- 
tances des atomes aux plans moyens et des angles de torsion ont ~t~ 
dfposfes au dfpft d'archives de la British Library Document Supply 
Centre (Supplementary Publication No. SUP 71335:11 pp.). On peut 
en obtenir des copies en s'adressant ~i: The Technical Editor, Interna- 
tional Union of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester CHI 2HU, 
Angleterre. [Rfffrence de CIF: PA 1049] 
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6-(2-Methyipropylthio)-2-pyridyl 
Methanesulfonate 

M. F. MACKAY* 

Comment 
The structure determination was carried out to define the 
conformation of the title compound (1) for use in theo- 
retical studies aiming to define the relationships between 
molecular structure and biological activity. As far as we 
are aware, this is the first reported X-ray structure of a 2- 
pyridyl sulfonate. Moreover, a search of the Cambridge 
Structural Database (Allen, Kennard & Taylor, 1983) did 
not reveal any structural moiety containing a pyridine ring 
substituted with O and S atoms at the 2 and 6 positions, 
respectively. 

H H 
O 

\ /  6 I~ )1 

H ~ C  / ~ S  
/ \  

CH3 CH 3 CH3 
(1) 

A perspective view of (1) is shown in Fig. 1. It is 
interesting to note a significant difference in the two 
C - - N  bond lengths, c f  N 1 - - C 2  -- 1.302 (6) and N 1 - -  
C6 = 1.349 (5)A, and in the two endocyclic bond an- 
gles, c f  N 1 - - C 2 - - C 3  -- 127.6 (3) and N 1 - - C 6 - - C 5  = 
122.2 (3) °. The endocyclic angle subtended at the N atom 
is 116.4 (3) °. The distortion of the tetrahedral array about 
the sulfonate S atom is reflected in the variation of the 
bond lengths and interbond a[)gles involving $2. The S - -  
C bond length is 1.754 (5)A and the S - - O  and S : O  
bonds are 1.598 (3) and 1.423 (2) A, (mean value), respec- 
tively. The O : S - - - O  angle, 120.1 (2) °, is much larger 
than the other angles subtended at $2, which range in 
value from 103.2 (3) ( O 2 I S 2 I O 3 )  to 110.7 (2) ° ( 0 4 - -  
$2--C7).  These dimensions agree with those reported 
for other methanesulfonate moieties. The C 6 - - $ 6  bond 
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Abstract 

The title compound, C10H15NO3S2, is an acetylcholin- 
esterase inhibitor when bioactivated to the sulfoxide or 
sulfone. The pyridine ring atoms are coplanar to within 
experimental error and the 2-methylpropylthio substituent 
is extended with atoms C6, $6, C8 and C9 lying close 
to the ring plane [torsion angle 177.0 (4)°]. The orienta- 
tion of the methanesulfonate moiety to the pyridine ring is 
given by the torsion angle C 2 - - O 2 - - $ 2 - - C 7  = 84.4 (4) °. 

(-" 

__ [ ~  ~ I 0 2 ~ S 2 

$ 6 ~  r N1 I 

s. , ~ 1 0  

Fig. 1. The molecular structure with thermal ellipsoids scaled to 50% 
probability. The C symbol is omitted and the H atoms are denoted by 
spheres of arbitrary radii. 
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