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In the structure of the title compound, C27H27N3O2, the

methylamino±phenylisoxazole fragment and the N-ethyl-

benzylacetamide arm are attached to the phenyl ring and

are oriented in opposite directions.

Commentaire

Depuis l'introduction, aÁ partir des anneÂes 1940, des composeÂs

isoxazoliques en theÂrapeutique, leur usage reste consideÂrable,

malgreÂ l'aveÂnement de nouveaux antibiotiques. Ainsi, les

deÂriveÂs isoxazoliques accoleÂs aux sulfamides leur confeÁrent

une activiteÂ anti-infectieuse, notamment antifolinique

(Peesapati & Anuradha, 1996) et antimicrobienne (Zani et al.,

1996). Ainsi, nous a-t-il paru inteÂressant de poursuivre les

recherches dans ce domaine, en mettant au point la syntheÁ se

de nouvelles moleÂcules heÂ teÂrocycliques renfermant l'isoxazole

et un groupe amide, potentiellement doueÂes d'activiteÂ s

pharmacologiques. La meÂthode d'eÂ laboration adopteÂe met en

jeu l'action de la p-chlorobenzaldeÂhyde oxime en exceÁs sur

une o-pheÂnyleÁnediamine disubstitueÂe N-propargyleÂe, sous

agitation dans le dichoromeÂthane, en preÂsence d'eau de Javel

(Ahabchane et al., 1999). L'identi®cation du produit obtenu

s'est faite graÃce aux donneÂes spectrales RMN 1H, masse et par

diffraction X. La moleÂcule (Fig. 1) se compose d'un cycle

pheÂnyle sur lequel sont attacheÂs deux bras orienteÂs dans deux

directions opposeÂes. Ces bras comprennent: (i) l'un, les

groupements meÂthylamino et pheÂnylisoxazole; (ii) l'autre, le

N-eÂ thyl-benzylaceÂ tamide. Les cycles isoxazole (C22/O23/N24/

C25/C26) et pheÂnyle C27±C32 sont presque perpendiculaires

au cycle pheÂnyle C1±C6 [angles dieÁdres: 87,27 (3) et 86,97 (3)�,
respectivement]. D'autre part, le fragment N7/C8/C10/O11/

C12/C13 est plan (deÂviation standard: 0,03 AÊ ) et fait un angle

dieÁdre de 100,09 (3)� avec le pheÂnyle C1±C6 et de 81,99 (3)�

avec le cycle pheÂnyle C14±C19. Les moleÂcules se regroupent

sous forme de dimeÁre lieÂ par liaisons hydrogeÁne s'eÂ tablissant

entre le groupement NH et l'oxygeÁne O11 (Tableau 1 et

Fig. 2).

Partie expeÂrimentale

Dans un reÂacteur muni d'une ampoule aÁ brome, on dissout 0,05 mol

de (I) dans 40 ml de dichloromeÂthane et 0,1 mol de benzaldeÂhyde
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oxime. Puis, on ajoute, goutte aÁ goutte, aÁ la tempeÂrature de 273 K

(dans un bain de glace), 20 ml d'eau de Javel sous agitation magneÂ -

tique; cette dernieÁ re est maintenue pendant une nuit (environ 12 h).

La phase organique extraite est seÂcheÂe sur le sulfate de sodium, puis

concentreÂe sous pression reÂduite. Le reÂsidu est chromatographieÂ sur

une colonne de silice avec, comme eÂ luant, un meÂ lange d'hexane et de

dichloromeÂthane dans les proportions 9/1. Rdt: 30%; F: 408±409 K.

DonneÂes cristallines

C27H27N3O2

Mr = 425,52
Triclinique, P1
a = 9,825 (1) AÊ

b = 10,999 (1) AÊ

c = 12,095 (1) AÊ

� = 91,56 (1)�

� = 109,22 (1)�


 = 109,37 (1)�

V = 1150,6 (2) AÊ 3

Z = 2
Dx = 1,231 Mg mÿ3

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

de 7208 reÂ¯exions
� = 2,9±25,3�

� = 0,08 mmÿ1

T = 293 (2) K
Cube, incolore
0,40 � 0,35 � 0,35 mm

Collection des donneÂes

DiffractomeÁtre Nonius KappaCCD
Balayage '
Pas de correction d'absorption
7208 reÂ¯exions mesureÂes
4048 reÂ¯exions indeÂpendantes
3234 reÂ¯exions avec I > 2�(I)

Rint = 0,037
�max = 25,3�

h = 0! 11
k = ÿ13! 13
l = ÿ14! 14

Af®nement

Af®nement aÁ partir des F 2

R[F 2 > 2�(F 2)] = 0,072
wR(F 2) = 0,185
S = 1,07
4048 reÂ¯exions
289 parameÁ tres

Af®nement des atomes
d'hydrogeÁnes avec contraintes

w = 1/[�2(Fo
2) + (0,0673P)2 +

0,3922P] where P = (Fo
2 + 2Fc

2)/3
(�/�)max < 0,001
��max = 0,45 e AÊ ÿ3

��min = ÿ0,26 e AÊ ÿ3

Tableau 1
Hydrogen-bonding geometry (AÊ , �).

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

N20ÐH20� � �O11i 1.00 2,06 2,951 (3) 148

Code de symeÂtrie: (i) ÿ1 ÿ x;ÿy;ÿz.

Collection des donneÂes: KappaCCD Reference Manual (Nonius,

1998); af®nement des parameÁres de la maille: DENZO-SMN

(Otwinowski & Minor, 1997); reÂduction des donneÂes: DENZO-SMN

et maXus (Mackay et al., 1999); programme(s) pour la solution de la

structure: SIR92 (Altomare et al., 1994); programme(s) pour l'af-

®nement de la structure: SHELXL97 (Sheldrick, 1997); graphisme

moleÂculaire: ORTEP-3 pour Windows (Farrugia, 1997); logiciel

utiliseÂ pour preÂparer le mateÂriel pour publication: SHELXL97.
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Figure 2
Vue CAMERON (Watkin et al., 1993) de l'association de deux moleÂcules
par liaisons hydrogeÁne.

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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