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3-Méthyl-1-(pyridin-2-yl)-4-(1-pyridin-2-yl-3-méthyl-
1H-pyrazol-5-yl)-2H-3-pyrazolin-5(1H)-one

The structure of the title compound, C;gH;(N¢O, has been
established by X-ray crystallographic study. The structure
corresponds to the NH tautomer of the pyrazolinone moiety.

Commentaire

Les pyrazoles comptent parmi les composés hétérocycliques
ayant recu la plus grande attention du fait de leurs applica-
tions dans des domaines aussi variés que la pharmacologie
(Wakhsumov et al., 1986; Soliman et al., 2001; Baraldi et al.,
2001), I'industrie (Clark et al., 1985) ou I’agrochimie (Kato et
al., 1988). En outre, les hétérocycles a six chainons de type
pyridine sont connus pour ’étendue de leurs activités bio-
logiques, antimicrobiennes et antibiotiques (Sebat ez al., 2001),
ainsi que pour leurs propriétés complexantes avec les métaux
de transition, conduisant a des complexes stables a bas degré
d’oxydation (Elfring & Crosby, 1981; Smothers & Wrightong,
1983). De ce fait, I’association de ces deux types d’hétérocycles
permet d’élaborer de nouveaux composés hétérocycliques a
visée thérapeutique susceptibles de présenter également des
propriétés complexantes importantes. En effet, les ligands
polyazotés sont des systemes appropriés pour complexer les
cations a couche incomplete (El Azzaoui et al., 1999).
La 3-méthyl-1-(pyridin-2-yl)-4-(1-pyridin-2-yl-3-méthyl-1 H-
pyrazol-5-yl)-2H-3-pyrazolin-5(1 H)-one, (I), est obtenue par
action de l’acide déhydracétique sur le chlorhydrate de la
2-hydrazinopyridine au reflux de I’éthanol pendant deux nuits.
Sa structure a été établie sur la base des données spectrales
RMN 'H, C et masse, puis confirmée par une étude struc-
turale par diffraction des rayons X.

M

Les distances et angles trouvés dans cette molécule corre-
spondent bien a la forme tautomere NH du fragment pyra-
zolinone (Kumar et al, 1995). Les distances C5—06 =
1242 (2) A et C5—NI1 = 1,397 (2) A sont typiques de ce
tautomere. L’angle de torsion des cycles pyrazoles, défini par
les atomes C5—C4—C15—C14 est 119,1 (3)°. Les deux cycles
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Figure 1
Dessin ORTEPII (Johnson, 1976) de la molécule. Les ellipsoides de
vibration des atomes ont une probabilité de 50%.

N1/N2/C3/C4/C5 et N7/C16/C17/C18/C19/C20 sont copla-
naires [angle diedre: 1,2 (3)°] alors que les cycles N11/N12/
C13/C14/C15 et N8/C21/C22/C23/C24/C25 font un angle
diedre de 29,9 (3)°. empilement des molécules dans le cristal
est renforcé par la liaison hydrogéne N2—H2. - -O6 qui forme
une chaine infinie dans la direction de I’axe c.

Partie expérimentale

On chauffe a reflux pendant deux nuits dans 50 ml d’éthanol absolu
0,01 mol du chlorhydrate de la 2-hydrazinopyridine et 0,005 mol
d’acide déhydracétique. Aprés concentration, le résidu solide est
repris par I’eau, neutralisé par une solution de carbonate de sodium,
le produit qui précipite est essoré puis recristallisé dans I’éthanol.

Données cristallines

CisHNcO

M, = 332,37
Monoclinique, P2,/c
a=18297(2) A

D,=1335Mgm™>

Mo Ko radiation

Parametres de la maille a I’aide
de 10 014 réflexions

b=77645(9) A 6 =1-264°
c=11,9280 (8) A =009 mm™!
B =102,681 (7)° T =298 K

V =16532 (3) A®
Z=4

Prisme, incolore
0,30 x 0,15 x 0,10 mm

Collection des données

Diffractometre Nonius KappaCCD Rine = 0,041
Balayage ¢ Omax = 26,4°
10 014 réflexions mesurées h=0— 22
3198 réflexions indépendantes k=0—9
2463 réflexions avec I > 20(1) I=—-12 - 12

Affinement

Affinement 2 partir des F>
R[F? > 20(F?)] = 0,056
wR(F?) = 0,127

S=112

3198 réflexions

228 parametres

Affinement des atomes
d’hydrogeéne: combinaisons de
cycles avec ou sans contraintes

w = 1/[6*(F,%) + (0,0434P)* +
0,5981P] where P = (F,* + 2F.%)/3

(A/0) max = 0,006

Apmax = 024 ¢ A3

Appmin = —023 e A3

Tableau 1

Parametres géométriques (A, °).

D-H--A D—H H--A D---A D—H . -A
N2—H2---06' 0,86 1,94 2,722 (2) 150

Codes de symétrie: (i) x,3 — y+,14+ z+.

Collection des données: KappaCCD Reference Manual (Nonius,
1998); réduction des données: Denzo and Scalepack (Otwinowski &
Minor, 1997); programme(s) pour la solution de la structure: S/R92
(Altomare et al., 1994); programme(s) pour I'affinement de la struc-
ture: SHELXL97 (Sheldrick, 1997); graphisme moléculaire:
ORTEPII (Johnson, 1976); logiciel utilisé pour préparer le matériel
pour publication: maXus (Mackay et al., 1999).
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