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The title compound, C19H18ClN3O, contains two molecules in

the asymmetric unit, each with a Z conformation.

Commentaire

Toutes les benzodiazeÂpines posseÁdent, aÁ des degreÂs divers, des

proprieÂ teÂ s pharmacologiques identiques: anxiolytiques, seÂda-

tives ou hypnotiques, anticonvulsantes et myorelaxantes

(Bailly & de Chouly de Lenclave, 1999). Au cours d'une large

eÂ tude de deÂriveÂs benzodiazeÂpiniques, il a eÂ teÂ montreÂ que

l'introduction d'un heÂ teÂrocycle aÁ cinq ou six chaõÃnons sur le

cycle diazeÂpinique accroõÃt notablement l'activiteÂ biologique de

la moleÂcule (Raban et al., 1977; Aiello et al., 1978). DeÂvelop-

pant nos travaux de recherche concernant la syntheÁse de

nouvelles 1,4-benzodiazeÂpines susceptibles de preÂsenter une

activiteÂ biologique (Benelbaghdadi et al., 1997, 1998, 2000;

Essaber et al., 1998; Baouid et al., 1994, 1996), nous deÂcrivons

ici le comportement du diazeÂpam (ValiumR) (Sternbach et al.,

1962) en preÂsence du N,N-dimeÂthyl-formamide dimeÂthyl

aceÂ tal. Cette reÂaction (Pinto & Fryer, 1993) conduit aÁ un

composeÂ de steÂreÂochimie Z ou E dont la structure n'est pas

deÂ termineÂe. L'analyse des spectres de RMN 1H et 13C

con®rme la preÂsence d'un seul isomeÁre geÂomeÂtrique, cepen-

dant elle ne permet pas de trancher entre les deux structures

isomeÁres. L'eÂ tude cristallographique par diffraction des rayons

X a permis de deÂ terminer la steÂreÂochimie exacte du produit

obtenu: la structure cristalline du composeÂ montre qu'il s'agit

de l'isomeÁre Z (Fig. 1).

Le composeÂ cristallise dans le systeÁme triclinique, avec deux

moleÂcules indeÂpendantes dans l'uniteÂ asymeÂtrique. Ces deux

moleÂcules sont parfaitement identiques, comme le montre le

tableau des distances et angles de liaison, Table 1 et leur

conformation est comparable. En effet, dans les deux cas, le

bicycle benzodiazeÂpine comporte deux fragments plans: (i) le

cycle benzo et les deux atomes voisins du cycle aÁ sept chaõÃn-

ons: N1,C5±C11 pour la premieÁre moleÂcule et N31,C35±C41

pour la deuxieÁme; (ii) le groupement N1,C2,N4,C5 pour la

premieÁre et N31,C32,C34,C35 pour la deuxieÁme moleÂcule. Ces

deux fragments font un angle dieÁdre de 40,4 (3) et 47,4 (3)�,
respectivement, pour chaque moleÂcule. L'atome C3 (ou C33),

porteur du groupement dimeÂ thylaminomeÂthyleÁne, est aÁ
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0,414 (3) AÊ du plan N1,C2,N4,C5 [C33 aÁ 0,397 (3) AÊ de

N31,C32,N34,C35]. Quelques interactions intermoleÂculaires

sont aÁ noter: (i) entre l'atome de chlore Cl1 et les atomes H18

[2,755 (2) AÊ ] et H16B [2,854 (2) AÊ ]; (ii) entre l'atome d'oxy-

geÁne O1 et les atomes H15C [2,537 (3) AÊ ] et H9 [2,598 (3) AÊ ];

(iii) en®n, entre l'atome d'oxygeÁne O2 et l'atome H21

[2,570 (3) AÊ ].

Partie expeÂrimentale

Le monocristal est obtenu par recristallization aÁ tempeÂrature

ambiante dans le meÂ lange dichloromeÂthane±eÂ thanol (1/1).

DonneÂes cristallines

C19H18ClN3O
Mr = 339,81
Triclinique, P1
a = 9,2793 (2) AÊ

b = 9,4256 (2) AÊ

c = 20,6390 (8) AÊ

� = 84,713 (1)�

� = 80,583 (1)�


 = 69,210 (1)�

V = 1663,73 (8) AÊ 3

Z = 4
Dx = 1,357 Mg mÿ3

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

de 22942 reÂ¯exions
� = 1±26,4�

� = 0,24 mmÿ1

T = 293 (2) K
Plaque, rouge
0,4 � 0,3 � 0,1 mm

Collection des donneÂes

Nonius KappaCCD diffractomeÁtre
Balayage '
Pas de correction d'absorption
22942 reÂ¯exions mesureÂes
6167 reÂ¯exions indeÂpendantes
5488 reÂ¯exions avec I > 2�(I)

Rint = 0,033
�max = 26,4�

h = 0! 11
k = ÿ9! 10
l = ÿ24! 25

Af®nement

Af®nement aÁ partir des F 2

R[F 2 > 2�(F 2)] = 0,046
wR(F 2) = 0,114
S = 1,05
6155 reÂ¯exions
439 parameÁtres

Af®nement des atomes
d'hydrogeÁne: avec constraintes

w = 1/[�2(Fo
2) + (0,0441P)2 +

0,9016P] ou P = (Fo
2 + 2Fc

2)/3
(�/�)max = 0,001
��max = 0,40 e AÊ ÿ3

��min = ÿ0,49 e AÊ ÿ3

Tableau 1
ParameÁtres geÂomeÂ triques (AÊ , �).

Cl1ÐC7 1,7446 (19)
Cl2ÐC37 1,7403 (18)
O1ÐC2 1,228 (2)
O2ÐC32 1,225 (2)
N1ÐC2 1,382 (2)
N1ÐC10 1,425 (2)
N1ÐC12 1,463 (2)
N4ÐC5 1,289 (2)
N4ÐC3 1,408 (2)
N14ÐC13 1,338 (2)
N14ÐC16 1,447 (3)
N14ÐC15 1,456 (3)
N31ÐC32 1,393 (2)
N31ÐC40 1,425 (2)

N31ÐC42 1,463 (2)
N34ÐC35 1,285 (2)
N34ÐC33 1,399 (2)
N44ÐC43 1,336 (2)
N44ÐC46 1,446 (3)
N44ÐC45 1,456 (2)
C2ÐC3 1,476 (2)
C3ÐC13 1,373 (2)
C5ÐC11 1,474 (2)
C10ÐC11 1,402 (2)
C32ÐC33 1,471 (3)
C33ÐC43 1,376 (2)
C35ÐC41 1,479 (2)
C40ÐC41 1,399 (2)

C2ÐN1ÐC10 122,23 (14)
C5ÐN4ÐC3 124,29 (15)
C16ÐN14ÐC15 115,09 (17)
C32ÐN31ÐC40 118,68 (14)
C35ÐN34ÐC33 124,31 (15)
C46ÐN44ÐC45 115,34 (17)
N1ÐC2ÐC3 118,55 (15)
N4ÐC3ÐC2 122,08 (15)

N4ÐC5ÐC11 124,19 (14)
C9ÐC10ÐN1 120,01 (16)
C10ÐC11ÐC6 118,41 (16)
N31ÐC32ÐC33 117,73 (14)
N34ÐC33ÐC32 120,97 (15)
N34ÐC35ÐC41 123,41 (15)
C41ÐC40ÐN31 120,03 (15)
C40ÐC41ÐC35 121,20 (14)

Collection des donneÂes: KappaCCD Reference Manual (Nonius,

1998); reÂduction des donneÂes: DENZO et SCALEPACK (Otwin-

owski & Minor, 1997); 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 for Windows (Farrugia, 1997); logiciel utiliseÂ pour preÂparer

le mateÂriel pour publication: SHELXL97.
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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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