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The I atom was located from a Patterson map and the N and 
C atoms were found in a subsequent Fourier synthesis. All 
non-H atoms were refined anisotropically by full-matrix least- 
squares methods. H atoms were located from the difference 
Fourier map and were refined isotropically. 

Computer programs for structure analysis: SHELX76 
(Sheldrick, 1976) and SHELXS86 (Sheldrick, 1985). Molec- 
ular graphics: ORTEPII (Johnson, 1976). 

out of the plane of the imine double bond. There is a 
delocalized orbital over the amidine group. The 
structure comprises two chains of molecules which 
spread out along the two 2~ axes situated in the (101) 
plane. In each chain, the molecules are linked to one 
another by an N--H.. .N hydrogen bond 
[2.976 (2)/~, 160 (2)°]. 

Lists of structure factors, anisotropic displacement parameters, H-atom 
coordinates and complete geometry have been deposited with the IUCr 
(Reference: OH1039). Copies may be obtained through The Managing 
Editor, International Union of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester 
CH1 2HU, England. 

References 
Johnson, C. K. (1976). ORTEPII. Report ORNL-5138. Oak 

Ridge National Laboratory, Tennessee, USA. 
Matsuura, Y. (1985). J. Jpn. Assoc. Cryst. Growth, 12, 108-116. 
Salemme, F. R. (1972). Arch. Biochem. Biophys. 151, 533-539. 
Sheldrick, G. M. (1976). SHELX76. Program for Crystal Structure 

Determination. Univ. of Cambridge, England. 
Sheldrick, G. M. (1985). SHELXS86. Program for the Solution of 

Crystal Structures. Univ. of Grttingen, Germany. 
Wunderlich, B., Mfller, M., Grebowicz, J. & Baur, H. (1988). 

Advances in Polymer Science 87. Berlin: Spring-Verlag. 
Xenopoulos, A., Cheng, J., Yasuniwa, M. & Wunderlich, B. 

(1992). Mol. Cryst. Liq. Cryst. 214, 63-79. 

Commentaires 
Les drrivrs de la 2-amino-4,6-dim&hylpyridine sont 
des antiinflammatoires potentiels (Bouhayat, 
Piessard, Le Baut, Sparfel, Petit, Piriou, Welin, 1985; 
Robert-Piessard, Le Baut, Courant, Brion, Sparfel, 
Bouhayat, Petit, Sanchez, Juge, Grimaud & Welin, 
1990). Le N2-(4,6-dim&hylpyrid-2-yl)-Nl-mrthyl - 
pyrazine-2-carboxamidine, (I), est le chef de file 
d'une nouvelle srrie de drrivrs. Son &ude cristallo- 
graphique a 6t6 entreprise dans le cadre des relations 
entre la structure et l'activit6 pharmacologique. 
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Abstract 
The title molecule, C13H15N5, shows a cis configura- 
tion. It comprises three approximately planar 
moieties: an N2-(4,6-dimethylpyridine), an N l- 
methyl-carboxamidine group and a pyrazinyl ring. 
To avoid steric hindrance, the two rings are twisted 

Les cycles pyridinyle et pyrazinyle sont appelrs 
respectivement cycle A et cycle B et leurs plans 
moyens P(A) et P(B). Les cycles sont approxima- 
tivement plans. Les valeurs absolues des angles de 
torsion endocycliques vont de 0,1 (3) fi 2,6 (3) ° dans 
le premier et de 0,3 (4) fi 2,1 (4) ° dans le second. Les 
distances de N(7), C(15) et C(16) fi P(A) ne drpassent 
pas 0.108 °(2) A tandis que celle de C(8) ~ P(B) est de 
0,016 (2)A. C(2), N(7), C(8), C(9) et N(17) drfinis- 
sent le plan moyen P(C) dont ils sont 61oignrs au 
plus de 0,077 (2)A. La distance de C(18) ~ P(C) est 
de 0,064(3)A. Les angles dirdres P(A)P(B), 
P(A)P(C) et P(B)P(C) valent respectivement 
62,85 (8), 63,68 (8) et 36,05 (6) °. Les angles de tor- 
sion N(1)--C(2)--N(7)--C(8)[58,7(3)°], N(7)-- 
C(8)--C(9)--N(10) [32,3(3) °] et N(7)--C(8)-- 
N(17)---C(18) [2,8 (3) °] indiquent les positions rela- 
tives des diffrrentes parties de la molrcule. 

Dans les deux cycles, les distances N- -C  entre 
atomes contigus appartiennent fi l'intervalle 
1,335 (3)-1,347 (3)A et sont pratiquement ~gales ~t 
leurs homologues dans la pyridine (Bak, Hansen- 
Nygaard & Rastrup-Andersen, 1958). N(7)---C(8) 
[1,286 (2)A] est une double liaison. La longueur de 
C(8)--N(17) [1,346 (3) A] exprime la conjugaison des 
61ectrons 7r de N(7)--C(8) avec le doublet de N(17) 
tandis que celle de C(2)--N(7) [1,392 (3)A] indique 
une conjugaison trrs partielle entre les 61ectrons ~- du 
cycle A et le doublet de N(7). 
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Les va leurs  des angles valenciels endocycl iques  
r6v61ent un 16ger a l longement  du cycle A dans  la 
direct ion N ( 1 ) ~ C ( 4 )  et du  cycle B dans  la direct ion 
N ( 1 0 ) ~ N ( 1 3 ) .  Les deux cycles s '6car tent  l 'un de 
l ' au t re  en t ou rnan t ,  le p remie r  a u t o u r  de C(2)---N(7) ,  
le second a u t o u r  de C ( 8 ) - - C ( 9 ) .  La  dis tance  
N(1) . . .N(10)  [3,160 (3) ,~] ne diff6re gu6re de la 
s o m m e  des r ayons  de van  der  W a a l s  des deux a tomes  
d 'azo te ,  laquelle,  selon Bondi  (1964), est 6gale fi 
3,10 A. 

Les mol&ules  sont associ6es les unes aux autres 
pa r  la l iaison hydrog6ne  N(17)- - -H(17) . . .N(1  i) [(i) 3 _  

Fig. 1. Dessin de la molecule, num~ros des atomes et lettres 
utilis&s pour d&igner les cycles. 

Fig. 2. Vue de la structure selon [010]. Le seul atome d'H 
repr6sent8 est H(17). Les traits les plus fins correspondent aux 
liaisons hydrog6ne. 

x, - ~ + y,  3 _ z; 2,976 (2) A,  160 (2)°]. Les deux mo-  
16cules li6es se c o r r e s p o n d e n t  p a r  un axe 2~. I1 en 
r6sulte que  la s t ruc ture  peut  &re consid6r6e c o m m e  
f o r m &  de deux cha~nes de mo l&u le s  qui s '&enden t  
le long des axes 21 don t  les t races sur le p lan  (010) 
ont  p o u r  coordonn6es  (~, J) et (3, 3). 

P a r t i e  e x p ~ r i m e n t a l e  

Donn~es cristallines 
C13H15N5 
Mr = 241,3 
Monoclinique 
P2t/n 
a = 11,335 (2)/~, 
b = 7,418 (2)/~ 
c = 15,424 (3)/~ 
fl = 102,16 (2) ° 
V = 1267,8 (9)/~3 
Z = 4  
Dx = 1,264 M g  m - 3  

Mo Ko~ radiation 
), = 0,7107/~, 
Param&res de la maille 

l'aide de 25 r6flexions 
0 = 7,47-14,34 ° 
# = 0,076 m m -  
T = 273 K 
Prisme hexagone irr6gulier 
0,45 x 0,38 x 0,30 mm 
Jaune 
Source du cristal: 6vapo- 

ration d'une solution dans 
l'6ther isopropylique 

Collection des donn~es 
Diffractom&re Enraf-Nonius 

CAD-4 
Balayage 0/20 
Pas de correction 

d'absorption 
2473 r6flexions mesur6es 
2473 r6flexions 

ind6pendantes 
1678 r6flexions observ6es 

lI >_ 3¢r(/)1 

Affinement 
Affinement bas6 sur les F 
R = 0,041 
wR = 0,039 
S = 1,239 
1678 r6flexions 
200 param~tres 
Affinement des atomes 

d'hydrog~ne sur x, 
y, z seulement; les 
coordonn6es des H li6s 
d C(16) n'ont pas 6t~ 
affinn6es 

w = 1/({[tr2F + 2Fir(F)] 1/2 
-- F}  2 + 3) 

0max = 26 ° 
h = 0 ---~ 13 
k = 0 ---, 9 
l = - 1 9  ~ 18 
3 r6flexions de r6f6rence 

fr6quence: 120 min 
variation d'intensit6: 

n6gligeable 

(A/or)max = 0,04 
mpmax = 0,20 (3) e/~-3 
Apmin = -0 ,14  (3) e A -3 
Correction d'extinction" 

Stout & Jensen (1968) 
Coefficient d'extinction: 

g = 6,1 (4) x 10 - 7  

Facteurs de diffusion des 
International Tables for 
X-ray Crystallography 
(1974, Tome IV) 

Tableau 1. Coordonndes atomiques et facteurs d'agitation 
thermique isotrope Oquivalents (]k2) 

1 . . . .  (1"  * • • U 6 q  = -~ E t ~ _ a j U t j  i aj a,.aj. 

x y z l~  
N(I) 0,5356 (1) 0,4799 (3) 0,8197 (1) 0,0390 (5) 
C(2) 0,4919 (2) 0,3264 (3) 0,7794 (I) 0,0374 (5) 
C(3) 0,3791 (2) 0,2583 (3) 0,7853 (1) 0,0436 (6) 
C(4) 0,3108 (2) 0,3451 (3) 0,8363 (1) 0,0424 (6) 
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C(5) 0,3575 (2) 0,5023 (3) 0,8788 (1) 
C(6) 0,4683 (2) 0,5666 (3) 0,8689 (1) 
N(7) 0,5543 (1) 0,2432 (3) 0,7218 (1) 
C(8) 0,6645 (2) 0,1898 (3) 0,7447 (1) 
C(9) 0,7376 (2) 0,1755 (3) 0,8375 (1) 
N(10) 0,6797 (2) 0,1341 (3) 0,9019 (1) 
C(11) 0,7471 (2) 0,1227 (3) 0,9846 (1) 
C(12) 0,8684 (2) 0,1512 (4) 1,0021 (2) 
N(13) 0,9271 (2) 0,1903 (3) 0,9374 (1) 
C(14) 0,8599 (2) 0,2004 (3) 0,8554 (1) 
C(15) 0,1890 (2) 0,2740 (4) 0,8445 (2) 
C(16) 0,5179 (2) 0,7418 (4) 0,9105 (2) 
N(17) 0,7223 (2) 0,1336 (3) 0,6819 (1) 
C(18) 0,6635 (2) 0,1404 (4) 0,5889 (1) 

Tableau 2. Paramdtres g~omdtriques (/~, o 
N(1)--C(2) 1,341 (3) C(8)--C(9) 
N(1)--C(6) 1,347 (3) C(8)--N(17) 
C(2)--C(3) 1,395 (3) C(9)--N(10) 
C(2)--N(7) 1,392 (3) C(9)--C(14) 
C(3)--C(4) 1,375 (3) N(10)--C(11) 
C(4)---C(5) 1,387 (3) C(11)---C(12) 
C(4)---C(15) 1,508 (3) C(12)--N(13) 
C(5)--C(6) 1,381 (3) N(13)--C(14) 
C(6)---C(16) 1,505 (4) N(17)---C(18) 
N(7)--C(8) 1,286 (2) 
C(2)---N(1)---C(6) 118,0 (2) N(7)--C(8)---C(9) 
N(1)---C(2)---C(3) 122,1 (2) N(7)--C(8)--N(17) 
N(1)--C(2)--N(7) 119,0 (2) C(9)--C(8)--N(17) 
C(3)--C(2)--N(7) 118,5 (2) C(8)--C(9)---N(10) 
C(2)--C(3)--C(4) 120,1 (2) C(8)--C(9)----C(14) 
C(3)---C(4)----C(5) 117,3 (2) N(10)---C(9)---C(14) 
C(3)---C(4)--C(15) 121,3 (2) C(9)--N(10)---C(11) 
C(5)--C(4)--C(15) 121,3 (2) N(10)---C(1 l)--C(12) 
C(4)---C(5)---C(6) 120,3 (2) C(11)---C(12)---N(13) 
N(1)--C(6)---C(5) 122,2 (2) C(12)---N(13)--C(14) 
N(1)--C(6)--C(16) 116,6 (2) C(9)--C(14)--N(13) 
C(5)---C(6)--C(16) 121,2 (2) C(8)---N(17)---C(18) 
C(2)--N(7)---C(8) 123,8 (2) 

0,0462 (6) 
0,0434 (6) 
0,0426 (5) 
0,0369 (5) 
0,0369 (5) 
0,0488 (5) 
0,0493 (6) 
0,0522 (6) 
0,0600 (6) 
0,0457 (6) 
0,0647 (8) 
0,0688 (8) 
0,0439 (5) 
0,0527 (6) 

) 
1,499 (3) 
1,346 (3) 
1,337 (3) 
1,368 (3) 
1,345 (3) 
1,362 (3) 
1,343 (3) 
1,335 (3) 
1,449 (3) 

126,4 (2) 
119,3 (2) 
114,2 (2) 
117,8 (2) 
121,1 (2) 
121,1 (2) 
116,8 (2) 
121,7 (2) 
121,6 (2) 
116,3 (2) 
122,4 (2) 
120,6 (2) 

Les atomes d'hydrog6ne li6s/l C(16) sont pr6sents, en d6sordre 
statistique, sur deux positions. Les valeurs trouv6es pour 
les taux d'occupation des deux positions sont voisines et, 
compte tenu des incertitudes, ont 6t6 prises 6gales /l 50%. 
Le pic r6siduel le plus 61ev6 est proche de C(15) et pourrait 
correspondre /l une deuxi~me position pour l 'un des atomes 
H(15), H'(15) ou H"(15). Toutefois, les autres pics rencontr6s 
autour de C(15) ne sont pas compatibles entre eux et avec le 
pr6c6dent. 

Tousles programmes utilis6s appartiennent au syst~me SDP 
(B. A. Frenz & Associates, Inc., 1982). La structure a 6t6 
r6solue avec le programme MULTAN11/82 (Main, Fiske, Hull, 
Lessinger, Germain, Declercq & Woolfson, 1982) et affin6e ?~ 
l 'aide d 'un programme ?a matrice complete. Les figures ont 6t6 
r6alis6es avec le programme ORTEPII (Johnson, 1976). 

Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation thermique 
anisotrope, des coordonn6es des atomes d'hydrog~ne, des distances 
C--H et N--H, des angles de torsion, des distances des atomes aux 
plans moyens et des distances interatomiques intermol6culaires ont 6t6 
d6pos6es aux archives de I'UICr (R6f6rence: PAl090). On peut en 
obtenir des copies en s'adressant/i: The Managing Editor, International 
Union of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester CH1 2HU, An- 
gleterre. 
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Abstract 
The 3-methoxycarbonyl-5-ethoxycarbonylpyrazole 
group in the title molecule, 3-methyl 5-ethyl 1-[2,2,2- 
trichloro- 1-(ethoxycarbonylamino)ethyl]pyrazole- 
3,5-dicarboxylate, is almost planar. The least-squares 
plane of the pyrazole ring makes an angle of 
126.0 (2) ° with that of the aminocarboxylate group. 
Bond lengths and angles are very similar to those 
published previously for related compounds. The 
molecules form dimers, related to one another by a 
twofold axis and linked by two N--H.. .O hydrogen 
bonds [3.128 (4)/~, 158 (4)°]. 
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Commentaires 
La pr6paration du compos6 &udi6 a 6t6 r6alis6e 
comme l'indique le sch6ma ci-dessous. Le 2-diazo-3- 
6thoxycarbonylamino-4,4,4-trichlorobutyrate 

Acta Crystallographica Section C 
ISSN 0108-2701 ©1994 


