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The structure of the title compound, C12H16N2O3, has been

established by X-ray crystallographic study. The dioxazocine

ring has a chair conformation and a hydrogen bond links the O

and N atoms of two adjacent carbamoyl groups.

Commentaire

Les heÂ teÂrocycles satureÂs aÁ six chaõÃnons, posseÂdant trois

heÂ teÂ roatomes, telle que la 1,4,2-dioxazine, ont eÂ teÂ peu deÂcrits

dans la litteÂ rature (El Meslouhi & Petrus, 1982; Riddell et al.,

1978; El Meslouhi et al., 2000; Richard et al., 1973, 1974;

Fruchier et al., 1983). Leurs eÂ tudes structurales et conforma-

tionnelles suscitent un inteÂreÃ t certain aÁ cause de l'inversion de

l'azote et du cycle aÁ six eÂ leÂments. A®n de contribuer aÁ l'eÂ tude

structurale de ce type de composeÂs, nous avons reÂaliseÂ une

analyse cristallographique de la 2-carbamoyl-6-eÂ thyl-3-

pheÂnyl-2,3,5,6-teÂ trahydro-1,4,2-dioxazine, (I), obtenue par

action du benzaldeÂhyde sur le �-ureÂ idoxyalcool, en preÂsence

de l'acide para-tolueÁne sulfonique.

Le cycle dioxazine preÂsente une conformation chaise clas-

sique: les atomes O1/C3/O4/C6 formant un plan (deÂviation

r.c.m. 0,0156 AÊ ), N2 est situeÂ aÁ ÿ0,6292 (5) AÊ et C5 aÁ

0,6764 (6) AÊ de ce plan. Le cycle pheÂnyl C10±C15 est plan

(deÂviation r.c.m. 0,0028 AÊ ) et fait un angle de 62,6 (3)� avec le

plan du cycle dioxazine. Le groupement carbamoyl eÂ tablit une

liaison hydrogeÁne inter-moleÂculaire entre l'atome d'azote N9

et l'oxygeÁne O8: distance 2,9264 (7) AÊ .

Partie expeÂrimentale

A 0,005 M de �-ureÂ idoxyalcool dans 100 ml de benzeÁne anhydre, on

ajoute 0,005 M de benzaldeÂhyde en preÂsence d'acide para-tolueÁne

sulfonique. On chauffe aÁ re¯ux sous agitation, pendant 2 h. Le

meÂ lange reÂactionnel est laisseÂ aÁ tempeÂrature ambiante pendant une

nuit. Le preÂcipiteÂ formeÂ est ®ltreÂ et recristalliseÂ dans l'eÂ thanol

anhydre.
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DonneÂes cristallines

C12H16N2O3

Mr = 236,26
Triclinique, P1
a = 5,4856 (4) AÊ

b = 9,906 (1) AÊ

c = 12,227 (1) AÊ

� = 73,429 (4)�

� = 77,443 (7)�


 = 78,576 (7)�

V = 615,0 (1) AÊ 3

Z = 2
Dx = 1,265 Mg mÿ3

Mo K� radiation
ParameÁtres de la maille aÁ l'aide

de 4318 reÂ¯exions
� = 1,0±25,5�

� = 0,09 mmÿ1

T = 298 K
Aiguillle, incolore
0,35 � 0,15 � 0,10 mm

Collection des donneÂes

DiffractomeÁtre KappaCCD
Balayage '
4318 reÂ¯exions mesureÂes
2218 reÂ¯exions indeÂpendantes
1827 reÂ¯exions avec I > 3�(I)

Rint = 0,029
�max = 25,6�

h = 0! 6
k = ÿ11! 12
l = ÿ14! 15

Af®nement

Af®nement sur F2

R = 0,052
wR = 0,064
S = 1,06
1827 reÂ¯exions
154 parameÁtres

ParameÂters des atomes d'hydrogeÂne
contraints

w = 1/[�2(Fo
2) + 0,03Fo

2]
(�/�)max = 0,006
��max = 0,26 e AÊ ÿ3

��min = ÿ0,20 e AÊ ÿ3

Collection des donneÂes: KappaCCD Reference Manual (Nonius,

1998); reÂduction des donneÂes: DENZO and SCALEPACK (Otwi-

nowski & Minor, 1997); programme(s) pour la solution de la struc-

ture: SIR92 (Altomare et al., 1994); programme(s) pour l'af®nement

de la structure: maXus (Mackay et al., 1999); graphisme moleÂculaire:

ORTEPII (Johnson, 1976); logiciel utiliseÂ pour preÂparer le mateÂriel

pour publication: maXus (Mackay et al., 1999).
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Figure 1
Vue perspective de la moleÂcule avec numeÂrotation des atomes. Les
ellipsoõÈdes des deÂplacements thermiques sont traceÂ s au niveau de
probabiliteÂ de 50%.
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