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The title compound, C16H19BrN2O2S, is an intermediate in the

set of reactions leading to 2-bromoethylnitrososulfamides, a

new family of promising therapeutic compounds. The

molecules are linked by an NÐH� � �O hydrogen-bond

interaction.

Commentaire

Le N-(2-bromoeÂthyl)-N0,N0-dibenzylsulfamide (Dewynter &

Montero, 1992; Abdaoui, Dewynter, Aouf, Favre et al., 1996;

Abdaoui, Dewynter, Aouf & Montero, 1996; Abdaoui,

Dewynter & Montero, 1996; Dewynter et al., 1996; Abdaoui et

al., 2000) est un homologue du N-(2-chloroeÂ thyl)-N0,N0-
dibenzylsulfamide (Dokhane et al., 2002). C'est un produit

intermeÂdiaire et preÂcurseur du N-nitroso-N-(2-bromoeÂthyl)-

N0,N0-dibenzylsulfamide dont la preÂparation rentre dans le

cadre de la syntheÁse des 2-chloroeÂ thylnitrososulfamides. Des

tests preÂ liminaires montrent qu'on peut escompter un effet

anti-HIV. La syntheÁse du composeÂ N0,N0-dibenzyl-N-(2-

bromoeÂthyl)sulfamide, (I), objet de cette eÂ tude structurale,

s'articule autour de l'ameÂnagement polyfonctionnel de l'iso-

cyanate de chlorosulfonyle (ICS) et comporte trois eÂ tapes.

Les plans des cycles pheÂnyle font un angle dieÁdre de

16,35 (4)�. Les distances CÐC dans les cycles varient autour

des valeurs moyennes suivantes: 1,377 (2) et 1,376 (3) AÊ . Sur

le motif sulfamide N1ÐSÐN2, on observe la dissymeÂtrie des

liaisons SÐN, avec les valeurs respectives de 1,603 (2) et

1,638 (2) AÊ ; la liaison la plus courte est adjacente au groupe-

ment bromoeÂthyle. On note un changement des angles de

torsion BrÐC1ÐC2ÐN1 et C2ÐN1ÐSÐN2 [63,5 (2) et

72,7 (3)�] par rapport aÁ ceux du N-(2-chloroeÂ thyl)-N0,N0-
dibenzylsulfamide [72,3 (2) et 56,1 (2)�; Dokhane et al., 2002].

Les liaisons hydrogeÁnes N1ÐH5� � �O1 s'eÂ tablissent entre

deux moleÂcules relieÂes par un centre d'inversion, creÂant ainsi

des pseudo-dimeÁres qui s'empilent suivant la diagonale du

plan ac.

Partie expeÂrimentale

Le N-(2-bromoeÂ thyl)-N0,N0-dibenzylsulfamide est obtenu aÁ la ®n des

trois reÂactions en chaõÃne suivantes:
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(i) Carbamoylation±sulfamoylation aÁ partir de l'ICS: aÁ une

solution de 1,1 eÂquivalents de dibenzylamine dans 100 ml de

dichloromeÂthane est ajouteÂe une solution de N-chloro-

sulfonylcarbamate de tertiobutyle preÂpareÂe preÂalablement par

addition de tertiobutanol aÁ une solution de 1 eÂquivalent d'isocyanate

de chlorosulfonyle (ICS); la reÂaction s'effectue aÁ 273 K, et le produit

obtenu est le N-tertiobutyloxycarbonyl-N0,N0-dibenzylsulfamide.

(ii) BromoeÂ thylation selon Mitsunobu (Mitsunobu, 1981; Hughes,

1992): aÁ tempeÂrature ambiante et sous agitation magneÂ tique, une

solution de 1,1 eÂquivalents d'azodicarboxylate de dieÂ thyle est ajouteÂe

aÁ une solution de: 1,1 eÂquivalents de bromoeÂ thanol, 1,1 eÂquivalents

de tripheÂnylphosphine dissoute dans du teÂ trahydrofurane et 1

eÂquivalent de N-tertiobutyloxycarbonyl-N0,N0-dibenzylsulfamide. La

reÂaction donne le N-tertiobutyloxycarbonyl-N-(2-bromoeÂ thyl)-N0,N0-
dibenzylsulfamide, moins polaire que le preÂcuseur.

(iii) DeÂprotection (clivage du tertiobutyloxycarbonyle) (Dewynter

& Montero, 1992): le N-tert-butyloxycarbonyl-N-(2-bromoeÂ thyl)-

N0,N0-dibenzylsulfamide additionneÂ de dichloromeÂthane anhydre est

placeÂ sous agitation magneÂ tique aÁ 273 K. Une solution aÁ 50% d'acide

tri¯uoroaceÂtique dans du dichloromeÂthane anhydre est ajouteÂe

goutte aÁ goutte jusqu'aÁ disparition de l'ester carbamique et l'ap-

parition d'un composeÂ plus polaire. Le solvant est eÂvaporeÂ sous

pression reÂduite et le reÂ sidu est laveÂ plusieurs fois aÁ l'eÂ ther dieÂ thyl-

ique anhydre puis recristalliseÂ dans l'eÂ thanol.

DonneÂes cristallines

C16H19BrN2O2S
Mr = 383,30
Monoclinique, P21=n
a = 15,334 (3) AÊ

b = 5,606 (2) AÊ

c = 20,450 (2) AÊ

� = 107,20 (2)�

V = 1679,3 (6) AÊ 3

Z = 4

Dx = 1,516 Mg mÿ3

Mok� radiation
ParameÁtres de la maille aÁ l'aide

de 25 reÂ¯exions
� = 10±15�

� = 2,58 mmÿ1

T = 293 (2) K
Prisme, incolore
0,50 � 0,30 � 0,20 mm

Collection des donneÂes

DiffractomeÁtre Enraf±Nonius
CAD-4

Balayage �/2�
Correction d'absorption:  scan

(North et al., 1968)
Tmin = 0,411, Tmax = 0,597

4976 reÂ¯exions mesureÂes
4813 reÂ¯exions indeÂpendantes
2073 reÂ¯exions avec I > 2�(I)

Rint = 0,063
�max = 30,0�

h = 0! 21
k = ÿ7! 0
l = ÿ28! 27
3 reÂ¯exions de reÂ feÂrence

freÂquence: 120 min
variation d'intensiteÂ : 5%

Af®nement

Af®nement aÁ partir des F 2

R[F 2 > 2�(F 2)] = 0,039
wR(F 2) = 0,108
S = 0,91
4813 reÂ¯exions
236 parameÁtres
Af®nement des atomes d'hydro-

geÁne: combinaisons de cycles
avec ou sans contraintes

w = 1/[�2(Fo
2) + (0,0457P)2] ou

P = (Fo
2 + 2Fc

2)/3
(�/�)max = 0,001
��max = 0,30 e AÊ ÿ3

��min = ÿ0,29 e AÊ ÿ3

Correction d'extinction:
SHELXL97

Coef®cient d'extinction: 0,0123 (8)

Tableau 1
Distances et liaisons hydrogeÁne (AÊ , �).

DÐH� � �A DÐH H� � �A D� � �A DÐH� � �A

N1ÐH5� � �O1i 0,80 (3) 2,19 (3) 2,982 (5) 168,4 (5)

Code de symeÂtrie: (i) ÿx; 1ÿ y;ÿz.

Collection des donneÂes: CAD-4 EXPRESS (Enraf±Nonius, 1994);

af®nement des parameÁtres de la maille: CAD-4 EXPRESS; reÂduction

des donneÂes: XCAD4 (Harms & Wocadlo, 1995); programme(s) pour

la solution de la structure: SHELXS97 (Sheldrick, 1997);

programme(s) pour l'af®nement de la structure: SHELXL97 (Shel-

drick, 1997); graphisme moleÂculaire: ORTEP-3 for Windows

(Farrugia, 1997); logiciel utiliseÂ pour preÂparer le mateÂriel pour

publication: WinGX (Farrugia, 1999).
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Figure 2
Vue PLATON (Spek, 1990) montrant les liaisons hydrogeÁne NÐH� � �O
dans le pseudo-dimeÁre.

Figure 1
Dessin ORTEPIII (Burnett & Johnson, 1996) de la moleÂcule. Les
ellipsoides de vibration des atomes ont une probabiliteÂ de 50%.
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