970

Cl12 0.5578 (4) 0.0110 (5) 0.3547 (10) 0.053 (11)
C13 0.5263 (5) 0.0741 (5) 0.3295(12) 0.074 (14)
Cl14 0.6067 (5) 0.0180 (6) 0.4705 (12) 0.076 (14)
Ci15 0.6085 (4) —0.0865 (4) 0.2326 (9) 0.039 (9)

C16 0.6326 (4) —0.1133 (4) 0.0899 (11) 0.041 (10)
C17 0.5966 (4) —0.1162 (5) —0.0351 (13) 0.052 (11)
C18 0.6184 (5) —0.1437 (6) —0.1611(12) 0.065 (13)
C19 0.6730 (6) —0.1688 (6) —0.1677 (14) 0.072 (15)
C20 0.7103 (6) —0.1684 (6) —0.0430(17) 0.084 (17)
C21 0.6886 (5) —0.1392 (6) 0.0854 (13) 0.070 (14)
C22 0.5692 (4) —0.1355 (4) 0.3091 (10) 0.042 (10)
Cc23 0.5914 (4) —0.1719 (5) 0.4199 (12) 0.054 (12)
C24 0.5560 (6) —-0.2188 (5) 0.4901 (11) 0.067 (14)
C25 0.4985 (6) —0.2286 (5) 0.4413(13) 0.067 (14)
C26 0.4760 (5) —0.1925 (5) 0.3327 (13) 0.064 (14)
C27 0.5105 (5) —0.1454 (4) 0.2656 (11) 0.054 (12)

Table 4. Geometric parameters (A, °) for compound (10)

C1—C2 1.512(14) C15—Cl16 1.524 (13)
C1—09 1.173 (13) C15—C22 1.519 (12)
C1—O010 1.350 (13) Ci16—C17 1.406 (14)
c2—C3 1.531(13) Cl16—C21 1.367 (13)
C3—C4 1.518 (16) C17—C18 1.380 (16)
C3—NS 1.475(12) C18—C19 1.332(17)
N5—C6 1.345(13) C19—C20 1.418 (19)
C6—07 1.207 (15) C20—C21 1.413 (18)
C6—C8 1.547 (14) C22—C23 1.362 (13)
010—C11 1.468 (10) C22—C27 1.391 (13)
C11—-C12 1.495(13) C23—C24 1.411 (15)
Cl11—C15 1.524 (12) C24—C25 1.380 (19)
C12—C13 1.506 (15) C25—C26 1.347 (16)
C12—Cl14 1.535 (15) C26—C27 1.391 (14)
C2—C1—09 123.9 (10) Cl1—C15—-C22 113.5(7)
C2—C1—010 110.2 (8) Cl16—C15—C22 1.1
09—C1—010 125.8 (10) C15—C16—C17 121.1(8)
C1—C2—C3 116.0 (9) C15—Ci16—C21 119.7 (8)
C2—C3—C4 111.7 (8) C17—C16—C21 119.0 (9)
C2—C3—NS5 108.8 (8) C16—C17—C18 120.1 (9)
C4—C3—N5 109.0 (8) C17—C18—C19 121.7 (11)
C3—NS—C6 119.9 (8) C18—C19—C20 120.2 (12)
N5—C6—07 127.3 (10) C19—C20—C21 118.4 (11)
N5—C6—C8 112.2 (9) C16—C21—C20 120.7 (10)
07—C6—C8 120.6 (9) C15—C22—C23 120.5 (8)
C1—010—C11 117.5(7) C15—-C22—C27 120.9 (8)
010—Cl11-C12 108.9 (7) C23—C22—C27 118.6 (9)
010—C11—-C15 107.7(7) C22—C23—C24 121.3(9)
C12—C11—CI5 117.2(7) C23—C24—C25 118.6 (10)
C1n—Ci2—Ci3 113.7 (8) C24—C25—C26 120.6 (11)
Cl1—C12—C14 113.0(8) C25—C26—C27 120.8 (10)
C13—C12—Cl4 111.0(8) C22—C27—C26 120.1 (9)
C11—C15—C16 113.9(7)

010—C1—C2—C3 5729 010—C11—C12—C13 61.3(8)
C1—C2—C3—C4 535(10)  O10—C11—CI2—C14 —-66.4(9)
C1—C2—C3—NS 1739 (11)  O10—CI11—CI15—C16 —53.6(7)
C2—C3—N5—C6 90.7(10) 010—C11—CI15—-C22  178.0(9)
C3—N5—C6—07 —-0.4(9) Cl1—C15—C16—C17 -51.7(8)
C3—N5—C6—C8 1786 (12) C11—C15—Cl16—C21 133.1(11)
C2—C1—010—C11 1741 (11)  C11—C15—C22—C23 -130.9(10)
C1—010—C11—C12  —106.7 (9) C11—C15—C22—-C27 50.6 (8)
C1—010—C11—CI5 1253 (9)

Data collection: Enraf-Nonius CAD-4 software. Data reduc-
tion: NONIUS (Riche, 1989). Program(s) used to solve structure:
SHELXS86 (Sheldrick, 1985). Program(s) used to refine struc-
ture: SHELX76 (Sheldrick, 1976). Molecular graphics: R3M
(Riche, 1983); ORTEP (Johnson, 1965). Software used to pre-
pare material for publication: ACTACIF (Riche, 1992).

Lists of structure factors, anisotropic displacement parameters, H-atom
coordinates and complete geometry have been deposited with the British
Library Document Supply Centre as Supplementary Publication No.
SUP 71497 (16 pp.). Copies may be obtained through The Technical
Editor, International Union of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester
CH1 2HU, England. [CIF reference: PA1050)

©1995 International Union of Crystallography
Printed in Great Britain - all rights reserved
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Abstract

Maprotiline (ludiomil) is a tetracyclic antidepressant
drug which crystallized in DMF as the salt {3-(9,10-
dihydro-9,10-ethano-9-anthracenyl)propylJmethylammo-
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nium N-[3-(9,10-dihydro-9,10-ethano-9-anthracenyl)-
propyl]-N-methylcarbamate hemihydrate. The asymmet-
ric unit contains a CooHp4N* cation and a C;;H»,NO5
anion. The dihedral angle between the planes of the ben-
zene rings is 117.8 (3)° in the cation and 121.5(3)° in
the anion. Conformational parameters were calculated
and compared to those of similar compounds and tri-
cyclic antidepressant drugs.

Commentaire

Dans le cadre d’un programme d’études cristallo-
graphiques menées sur des médicaments psychotropes
nous avons résolu la structure de différents tricycliques
et/ou de leur support (Reboul, Cristau, Estienne &
Astier, 1980; Reboul, Cristau, Soyfer & Estienne, 1980;
Reboul, Cristau & Pépe, 1981, 1982; Reboul, Soyfer,
Cristau, Caranoni & Pepe, 1982; Reboul, 1983; Reboul,
Soyfer, Cristau, Darbon, Oddon & Pépe, 1983; Reboul,
Oddon, Caranoni, Soyfer, Barbe & Pépe, 1987). A la
suite de la résolution structurale de la benzoctamine
(Brouant, Pierrot, Baldy, Soyfer & Barbe, 1984) nous
présentons ici celle de la maprotiline sous une forme
saline particuliére.

La maprotiline, découverte en 1970, est utilisée en
psychiatrie en tant qu’antidépresseur sédatif majeur. Elle
est a rapprocher des tricycliques imipraminiques aussi
bien par sa structure chimique que pour ses propriétés
thérapeutiques (et son incidence anticholinergique). Du
point de vue pharmacologique, son mécanisme d’action
est apparenté a celui des antidépresseurs, A savoir une
forte inhibition & la recapture de la noradrénaline. La
formule chimique de la forme saline étudiée est la

suivante:
ao 000
H -
Ty
CH; CHj

La Fig. 1 est une vue de la molécule avec la
numérotation atomique adoptée. Les atomes (C1-C6),
(C8-C14), (C7, Cl10, C15, C16), (C1'-C6'), (C8'-
C14') et (C7', C10', C15’, C16') ont permis de définer
respectivements les plans moyens A, B, C, A, B’, C'.

La valeur du déplacement maximum des atomes a
leur plan moyen [0,015(3)A] traduit la planéité des
cycles aromatiques et du pont éthane intervenant dans
les deux formes anionique et cationique. Les plans
moyens des cycles aromatiques A et B du noyau
dibenzobicyclo[2,2,2]octadiene (DBO) font un angle
a(A.B) = 117,8(3)° dans la forme cationique et un
angle a(A’,B') = 121,5(3)° dans la forme anionique.
On retrouve des valeurs analogues pour des molécules
renfermant le noyau DBO telles la benzoctamine [o
= 118,0(3)°] et son dérivé methylé [a = 119,4 (2)°]
(Brouant, Pierrot, Baldy, Soyfer & Barbe, 1984). Les
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Fig. 1. Géométrie moléculaire du sel de maprotiline (ORTEP; Johnson,
1965). Les ellipsoides de vibration des atomes non hydrogéne ont
une probabilité de 50%. Les atomes d’hydrogéne sont représentés
par des spheres de rayon arbitraire.

plans moyens C et C' se confondent & 2,6 (5)° prés
avec les plans bissecteurs respectifs du noyau DBO de
la forme cationique et anionique du sel de maprotiline.

La structure cristalline du DBO n’ayant pas été
résolue a ce jour, nous avons entrepris une minimisa-
tion énergétique de ce noyau a I'aide du programme
GENMOL (Pepe & Siri, 1990). Le minimum énergétique
obtenu correspond a une conformation dans laquelle «
est de 'ordre de 120°. Cette valeur est en fait une
moyenne des valeurs observées. On remarquera que
I’angle de pliage a du DBO est sensiblement propor-
tionnel a I’encombrement stérique du substituant porté
par I’atome C7.

D’autre part, si I’on compare I’angle de pliage o de
144,5 (2)° du dihydro 9,10-anthracéne (Reboul, Oddon,
Caranoni, Soyfer, Barbe & Pépe, 1987) a celui du DBO
ol « est voisin de 120°, on notera une nette fermeture de
cet angle pour le DBO. Ceci s’explique par la présence
du pont éthane sur le systéme tricyclique.

La symétrie de ces noyaux tétracycliques type DBO
peut étre appréhendée par I’angle de gauchissement
v des cycles aromatiques latéraux. Quand le noyau
est parfaitement symétrique, v = 0°. C’est le cas du
DBO calculé théoriquement. Pour la benzoctamine, v
= 1,5(2)° et pour la benzoctamine méthylée, v =
0,8 (2)°. Pour la partie cationique de la maprotiline, -y
=2,9(3)° et pour la partie anionique, vy = 3,4 (3)°. Plus
le substituant porté par 1’atome C7 devient stériquement
encombrant, plus la molécule se gauchit dans des limites
relativement étroites du fait de la structure en cage du
DBO.
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L’originalit¢ de la maprotiline, méme si elle se
présente ici sous une forme saline particuliére, est de
posséder:

- — d’une part un noyau relativement rigide DBO dont
’angle de pliage o (voisin de 120°) correspond & celui
observé chez I’ensemble des tricycliques antidépresseurs
non pontés. En effet I'important degré de liberté du
parametre «, mesuré par son écart type (8°) autour de sa
valeur moyenne (122°) sans qu’il y ait perte de 1’activité
pharmacologique spécifique, pour un ensemble de 14
antidépresseurs tricycliques (Reboul, 1983), situe cor-
rectement la maprotiline dans le groupe des molécules
a propriétés antidépréssives.

— et d’autre part, une chaine propylamine dont on
connait depuis longtemps la nécessité pour les activités
sur le systtme nerveux central (Bargava & Chandra,
1963; Friebel, Flick & Reichle, 1954; Sharma, Pan-
choli & Sharma, 1971). La paramétrisation de cette
chaine pour la partie cationique du sel de maproti-
line comparée a la paramétrisation de chaines d’un en-
semble de molécules tricycliques analogues et & pro-
priété antidépressive, ne donne pas de résultats con-
cluants. Cependant 1’étude du potentiel électrostatique
sur I’enveloppe de van der Waals de l’ensemble de
ces molécules situe la maprotiline au sein des an-
tidépresseurs tricycliques et fait également ressortir sa
composante sédative (Pepe, Reboul & Oddon, 1989; Re-
boul & Pépe, 1993).

Le sel de maprotiline observé dans le cristal, con-
stituant 1’unité asymétrique, se retrouve sous forme
dimérisée comme le montre la Fig. 2. L’existence de
cet ensemble centrosymétrique est assuré par des li-
aisons fortes du type O---HN [2,710(4) A] et O--N
(2,641 (4) Al.

Le facteur d’occupation déterminé pour 1’atome
d’oxygene de la molécule d’eau est de 0,5 ce qui ex-
plique la présence d’une demie-molécule d’eau par unité
asymétrique. Nous avons précisé sur la Fig. 2 la distance
de 2,282 (4) A entre les sites OW1 et OW2 occupés une
fois sur deux par 1’atome d’oxygéne de 1’eau.

D’autre part, 1’oxygene de 1’eau, joue un rble dans
la cohésion cristalline en intervenant dans les li-
aisons hydrogeénes [O---OW1 = 2,731(4), O-- -OW2 =
2,846 (4) A] qui relient les diméres entre eux.

CI¥ o

o c1
2648 Cis

ci8

c 024"

C19' 18

Fig. 2. Unité asymétrique dimérisée du sel de maprotiline et position
des sites occupés par I’atome d’oxygene de la molécule de I'eau.

C20H24N+ .C51H,NO; .0,5H,0

Partie expérimentale

Aprés de multiples essais de cristallisation du produit commer-
cial fourni par CIBA-GEIGY, nous avons utilisé un ‘solvant-
réactif’ tel que le DMF au risque d’une réaction de trans-
amidation (Kraus, 1973). Un sel de maprotiline a été obtenu
apres oxydation in situ suivi d’une évaporation lente a 273 K.
Il est & noter que la dissolution éventuelle de ce sel en milieu
aqueux libére a la fois du CO; et la molécule de maprotiline.

R—NH—CH; + OCH-N—CH; ———> R—Y‘II—CHO + Hl]l—CH;
CH, CH; CH,

—N—CHO Lo, R—N—CO,H RNHCH; R—N—CO, +  H,N-R
CH3 I é”:

avec

Neoech

Données cristallines

C20H24N*.C21H22NO7 .- Mo Ka radiation

0,5H,0 A=107019 A
M, = 607,84 Parametres de la maille a
Triclinique I’aide de 25 réflexions
Pl 6 = 2-56°
a=28955(5) A u = 0,080 mm™'
b=11,085 (3) A T=293K
c=17,450 (5 A Parallélepipede
o = 83,90 (2)° 0,02 x 0,02 x 0,03 mm
B =178,80 (1)° Jaune pile
~ = 85,30 (2)°
V = 1686,31 (1) A3
Z=2
D, =120 (1) Mgm™}
Dn=1,197 Mg m™3
Dp, measurée par flottaison
Collection des données
Diffractometre Enraf-Nonius  Rjy = 0,02
CAD+4 Omax = 56°
Balayage 6/20 h=0-—>12
Pas de correction k=-12 > 12
d’absorption Il =-16 - 16

3 réflexions de référence
fréquence: 83,3 min

4942 réflexions mesurées
4265 réflexions

indépendantes variation d’intensité: 2%
3614 réflexions observées

[ > 3,00(N]
Affinement
Affinement basé sur les F = 1/o%(F)
R= 0,04] (A/U)max 0 04
wR = 0,042 Apmax = 0,06 ¢ A3
5=101 Aprin = —0,15¢ A3

Facteurs de diffusion des
International Tables for
X-ray Crystallography
(1974, Tome 1V, Table
2.2B)

3614 réflexions

415 (non-H) parametres, 599
affinés dans le dernier tour
(C,H, N)

Affinement des atomes
d’hydrogéne sur x, y, z
seulement
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Tableau 1. Coordonnées atomiques et facteurs d’ agitation ~ C18—C19 1,519 (4) C18'—C19’ 1,517 (5)
thermi . sauival A2 C19—N20 1,488 (4) C19'—N20' 1,447 (4)
que isotrope équivalents (A%) N20—C21 14814  N20'—C21’ 1,440 (5)
N20'—C22’ 1,370 (5)
Bey = 87Y/)LiX;Uyaf a} ai.a;. 023'—C22’ 1,268 (4)
x y 4 B Cc22'—024' 1,261 (4)
Cl1 1,1820 3) 0,3134(2) 0,6803 (2) 3.lé(1) C2—C1—Cé6 119.4 (3) C2'—C1'—Cé6' 119,6 (4)
C2 1,3091 3) 0,3726 (2) 0,6879 (2) 3,7(1) C1—C2—C3 120,5 (3) Ccl'—c2'—c3' 120,8 (4)
C3 1,3811 (3) 0,3403 (3) 0,7509 (2) 38(D) C2—C3—C4 120,3 (3) Cc2'—C3'—c4’ 120,4 (4)
c4 1,3290 (3) 02476 (3) 0,8068 (2) 3.4(1) C3—C4—C5 119,6 (3) Cc3'—c4'—C5' 119,3 (4)
C5 1,2011 (3) 0,1898 (2) 0,8006 (2) 2,7(1) C4—C5—C6 120,4 (3) C4'—C5'—C6' 120,8 (3)
C6 1,1264 (3) 02229 (2) 0,7375 (1) 2,5(1) C4—C5—C10 125.8 (3) Cc4'—C5'—C10’ 125,5 (3)
Cc7 0,9854 (3) 0,1514 (2) 0,7401 (1) 2,5(1) C6—C5—C10 113.8(3) Cc6'—C5'—C10’ 113,7 (3)
C8 0,8878 (3) 0,1680 (2) 0,8209 (2) 2,6(1) C1—C6—C5 119,7 (3) c1'—ce'—Cs’ 119,0 (3)
C9 0,9638 (3) 0,1331(2) 0,8832 (2) 2,8(1) C1—C6—C7 126,5(2) Cl'—ce'—C7' 127,1 (3)
Cl0 1,1288 (3) 0,0895 (2) 0,8576 (2) 29(2) C5—C6—C7 113,8(2) cs'—ce'—C7’ 113,8 (3)
Cc1 0,8908 (3) 0,1425 3) 0,9601 (2) 3,6(1) C6—C7—C8 104,5 (2) c6'—C7'—C8’ 105.3 (3)
Cl2 0,7403 (3) 0,1891 (3) 09753 (2) 42(1) C6—C7—C16 105,0 (2) Cce'—C7'—C16’ 105.5 (2)
C13 0,6660 (3) 0,2275 (3) 09139 (2) 4,1(1) C6—C7—C17 113,1(2) ce'—C7'—C17’ 1153 (3)
Cl4 0,7382 (3) 0,2169 (2) 08365 (2) 33(1) C8—C7—Cl6 1063 (2) c8'—C7'—C16' 104.9 (2)
Cl5 1,1305 (3) -0,0216 (2) 0,8108 (2) 3,3() C8—C7—C17 1154 (2) c8'—Cc7'—C17’ 1132 (3)
C16 1,0462 (3) 0,0147 (2) 0,7420 (2) 3,0() C16—C7—C17 111.7(2) cle’'—C7'—C17’ 111.8 (3)
C17 09057 (3) 0,1884 (2) 0,6708 (2) 30 C7—C8—C9 114,1(3) Cc7'—C8'—C9’ 113.8(3)
C18 0,7825 (3) 0,1053 (2) 0,6619 (2) 3.1(1) C7—C8—Cl4 126.6 (3) Cc7’'—c8'—C14’ 126.4 (3)
C19 0,6945 (3) 0,1619 (2) 05995 (2) 3.2(1) C9—C8—Cl4 119,2(3) Cc9'—C8'—C14’' 119.8 (3)
N20 0,5929 (2) 0,0770 (2) 05775 (1) 3,1(1) C8—C9—C10 113,7(3) C8'—C9’'—C10’ 114,0 (3)
c21 0,4693 (3) 0,0356 (3) 0,6420 (2) 4,3(1) C8—C9—Cll1 1210 (3) c8'—C9'—Cl11’ 120.2 (3)
Cl 1,2005 (4) —0,2976 (3) 0,7058 (2) 42(1) C10—C9—Cil 125.2(3) C10'—C9'—C11’ 1259 (3)
c2’ 1,3482 (4) —0,2975 (3) 0,7200 (3) 53(2) C5—C10—CY 1060 (3) C5'—C10'—CY’ 107.8 (3)
c3’ 1,3801 (4) —0,3345 (3) 0,7929 (3) 58(2) C5—C10—C15 107.0(3) C5'—Cl1o'—C15’ 1066 (3)
c4’ 1,2653 (4) —0,3707 (3) 0,8540 (2) 49(1) CY—C10—CI15 107.3(3) cy —C10'—C15’ 106,6 (3)
CS: 1,1170 (3) —0,3692 (2) 0,8409 (2) 3,7(1) C9—C11—C12 119.4 (3) cy’'—C11’'—cC12’ 119,7 (4)
C6 1,0840 (3) —0,3359 (2) 0,7663 (2) 3.2(h Cl11—C12—C13 1199 (3) cl’'—c12'—c13’ 120,3 (4)
(or) 0,9156 (3) —0,3447 (2) 0,7617 (2) 3,0 C12—C13—Cl4 121,0 (3) c12'—Ci3'—C14’ 120,1 (3)
CS: 0,8252 (3) —0,2668 (2) 0,8247 (2) 30D C8—Cl14—C13 1194 (3) cs'—C14’'—C13’ 119.9 (3)
Cc9 0,8601 (3) —0,2978 (3) 0,8990 (2) 35D C10—C15—C16 109.3 (3) Cl0'—C15'—C16é’ 1089 (3)
c1o’ 09792 (4) —0,4010 (3) 09021 (2) 4,0(1) C7—C16—CI5 11,6 (2) Cc7’—Cl6'—C15' 111,6 (3)
cil’ 0,7866 (4) —0,2355 (3) 0,9618 (2) 4,5(1) C7—C17—C18 1155 (3) c7’'—C17'—C18’ 116,3 (3)
cr’ 0,6797 (4) —0,1409 (3) 0,9502 (2) 49 (1) C17—C18—C19 110,5 (3) C17'—C18'—C19’ 111,6 (3)
c13 0,6449 (3) —0,1099 (3) 0.8767 (2) 45(1) C18—C19—N20 113.3(2) C18'—C19’—N20’ 113.6 (3)
ci4’ 0,7164 (3) —0,1736 (3) 0.8139(2) 3.6(1) C19—N20—C21 1146 (2) Cl19'—N20'—C21’ 117.8 (3)
c1s’ 0,9149 (4) —0.5123 (3) 0,8758 (2) 4,5(1) C19'—N20' —C22' 121,8 (3)
cle’ 0.8782 (3) —0,4790 (2) 0,7930 (2) 3.6(1) C21'—N2Y —C22’ 120,3(3)
C17: 0.8761 (3) —0,3105 (2) 0.6816 (2) 3.5(1) N20'—C22'—023’ 118.0(3)
c18 0,9404 (4) —0,3974 (3) 06188 (2) 40(1) N2/ —C22'—024’ 117.6 (3)
clo 09123 (3) —0,3454 (3) 0.5385 (2) 3.8(1) 023’ —C22' —024’ 1243 (3)
N20 0,7523 (3) —0,3255 (2) 0,5341 (1) 39(1)
ca’ 0.6650 (5) —0,4307 (3) 0,5402 (2) 59(2) C1—C2—C3—C4 0.8(5)
c22’ 0,6823 (4) —0.2111 (3) 0,5291 (2) 3,7(1) C1—C6—C7—C8 —126,0 (2)
023’ 0,7635 (2) —0,1213(2) 0,5248 (1) 5.1(1) C1—C6—C7—Cl16 1223 (2)
024 0,5405 (2) —0.2023 (2) 0.5307 (1) 52(1) C1—C6—C7—Cl17 0.3(2)
ow 1,0567 (6) —0.0622 (5) 05439 (3) 7.0(3) ggig% 17;(9) (;)
-2,0Q2)
. o . . C3—C2—C1—C6 1,2(2)
Tableau 2. Distances (A), angles interatomiques (°) et C3—C4—C5—C10 —178,6 (3)
angles de torsion (°) gHG C75:CC8]HC915 "§§'§ g;
C1—C2 1,394 (4) cr—c2’ 1,392 (6) C6—C7—C8—Cl4 122,3(2)
C1—C6 1,389 (4) Cl'—ce’ 1,390 (5) C6—C7—C17—CI18 169,3 (3)
C2—C3 1,381 (5 c2'—c3’ 1,371 (6) C7—C8—C9—Cl1 —1799 (3)
C3—C4 1,384 (5) c3'—c4’ 1,381 (6) C7—C17—C18—C19 170,9 (3)
C4—C5 1,385 (5) c4'—C5' 1,389 (5) C8—C9—C11—CI12 -1,0Q2)
C5—C6 1,398 (4) C5'—C6’ 1,396 (4) C9—C11—C12—C13 -12(2)
C5—C10 1,510 (4) cs'—ci1o’ 1,506 (5) C17—C18—C19—N20 169,5 (3)
C6—C7 1,536 (3) c6'—C7’' 1,537 (4) C18—C19—N20—C21 63,1(2)
C7—C8 1,528 (4) c7'—8’ 1,533 (4) Ccl'—C2'—C3'—c4’ —1,1(2)
Cc71—Cl16 1,567 (4) Cc7'—Cl16’ 1,570 (4) c1'—ce'—C7'—C8’ —123,8(3)
c7—C17 1,524 (4) c7’—17’ 1,510 (4) Cc1'—C6'—C7'—C16’ 125,5 (3)
C8—C9 1,397 (4) C8'—C9’ 1,394 (5) c1’'—ce'—C7' —C17’ 1,7(2)
C8—Cl4 1,390 (4) c8’'—C14' 1,385 (5) c2'—C1'—ce' —C5’ 24(2)
Cc9—C10 1,513 (4) C9’'—C10’ 1,503 (5) c2'—c1’'—ce'—C7’ —178,8 (4)
c9—Cl1 1,384 (5) c9’—cC1r’ 1,384 (5) C2'—C3'—c4'—C5’ 0,0(2)
C10—C15 1,545 (4) c10'—cC1s’ 1,550 (5) C3'—C2'—C1'—C6’ —0.1(2)
Cl1—C12 1,389 (5) ci’'—c12’ 1,387 (5) C3'—C4'—C5'—C10’ —177,4 (4)
C12—C13 1,381 (5) c12’—c13’ 1,380 (5) C4’'—C5'—C10'—C15’ —118,4 (3)
C13—Cl4 1,392 (5) c13'—C14’ 1,388 (5) Cc6’'—C7'—C8'—C9’ -535(2)
C15—C16 1,541 (4) C15'—C16’ 1,544 (5) Cc6'—C7'—C8’'—C14’ 127,0(3)
C17—C18 1,534 (4) c17’'—Cig’ 1,532 (5) ce'—C7'—C17'—C18’ 68,9 (2)



974
c7'—C8'—c9'—cC11’ —179,7 (3)
c7' —C17’—C18'—C19’ —172,1 (3)
c8’'—C9'—C11’'—C12’ -1,0(2)
c9’'—C11’'—c12’'—C13’ 09 (2)
C17’—C18'—C19'—N20' -62,3(2)
C18'—C19'—N20'—C21’ —68,2 (3)
C18'—C19'—N20'—C22' 107,9 (3)
C19'—N20'—C22'—023’ 3,1(2)
C19'—N20'—C22'—024’ —175,4 (3)

La structure a été determinée par les méthodes directes (MUL-
TAN11/80; Main, Fiske, Hull, Lessinger, Germain, Declercq &
Woolfson, 1980). Les parameétres ont été affinés par la méthode
moidres carrés (SHELX76; Sheldrick, 1976). Les dessins ont
¢été obtenus a 1’aide de programme ORTEP (Johnson, 1965).
Tous les programmes utilisés ont été implantés sur un Mi-
croVAX 11

Les listes des facteurs de structure, des facteurs d"agitation thermique
anisotrope, des coordonnées des atomes d'hydrogeéne, des distances et
angles des atomes d’hydrogéne et des plans moyens ont été déposées
au dépot d'archives de I'UICT (Référence: PA1112). On peut en obtenir
des copies en s’adressant a: The Managing Editor, International Union
of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester CH1 2HU, Angleterre.
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Abstract

The atomic structure of N-[2-(hydroxymethyl)-1,3-di-
hydroxy-2-propyl]acrylamic acid, C;H;3NQ,, is de-
scribed. Three hydrogen bonds link the molecules to
form the crystal. Comparison with theoretical data sup-
ports the hypothesis that bitterness of the studied com-
pound is related to the length of the hydrophobic chain.

Commentaire

L’étude structurale du 2-acrylamido-2-hydroxyméthyl-
propane-1,3-diol (AHP) s’inscrit dans le cadre d’un
ensemble de recherches concernant la synthése chim-
ique de produits tensioactifs dérivés de ce composé
(Pucci, Maurizis & Pavia, 1991; Pavia, Pucci, Riess
& Zarif, 1991; Boyer, Lamaty, Moussamou-Missima,
Pavia, Pucci & Roque, 1992). Ce substrat est utilisé
en biologie et en médecine pour ses propriétés acido-
basiques (Nahas, 1962) et il peut étre transformé
en un dérivé polymérisable ou télomérisable. Les
télomeres obtenus par polymérisation des monomeéres
acrylamides en présence d’agents de transfert de chaine
de type alcanethiol ou perfluoroalcanethiol présentent
des propriétés tensioactives remarquables et peuvent &tre
utilisés comme agent solubilisant de protéines mem-
branaires ou comme émulsionnant de fluorocarbures
pour le transport d’oxygéne in vivo.
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