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Fig. 3. (a) Projection de la structure selon l'axe c. (b) Projection de 
la structure selon l'axe b. 

Discussion. La Fig. l(a), (b) et (c) regroupe les valeurs 
num~riques caract6risant la g6om6trie mol6culaire. La 

distance C(1)-C(2) tr6s courte (1,438/i,) est la cons6- 
quence du ph6nom6ne de 'flip-flap' indiqu6. Le groupe 
17/5 OH est en orientation OH2 (Mornon, Delettr6, 
Lepicard, Bally, Surcouf & Bondot, 1977): l'angle de 
torsion C(16)-C(17) 'O(17)--H(O17) vaut 77 °. Le 
groupe 11/5 m&hoxy est en position d6cal6e [C(12)- 
C(11)-O(11)-M(O 11) 73 o]. 

La Fig. 2(a) et (b) illustre la conformation 
mol6culaire g~n6rale. La Fig. 3(a) et (b) montre 
l'organisation cristalline. Le Tableau 1 donne les 
param&res atomiques. 

La stabilit6 cristalline est assur6e par un r6seau de 
liaisons hydrog6ne: O(17)(x,y,z)-H(O 17)..  • O(3)(x - 
~, ~ -  y, 2 - z) avec O ( 1 7 ) . . . 0 ( 3 )  2,78, H(O17) . . .  
0(3) 1,96 ,/~, O(17 -H(O17) - . .O(3 )  166°; et 
CET(2)--H(CET2)(x,y,z)-.. O(17)(x,y,1 + z) avec 
CET(2) . . -O(17)  3,34, H(CET2) . . .O(17)  2,71 A, 
CET(2)--H(CET2). . .  O(17) 171 ° 
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Complexe (1,1) Dihydroxy- 11,~,17/~ M6thyl- 18 Nor- 19 Pregnadi6ne-4,9 Yne-20 
One-3-Ethanol 
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Abstract. C21H2503.C2HsOH, orthorhombic, space 
group P21212 !, a =  19 490 (6), b = 12.608 (4), c -- 
8.5 04 (3))~, Z = 4. The structure was solved by direct 
methods. Full-matrix least-squares refinement with 
identical weights converged at R -- 0.052 and Rw = 
0.054 for all the 2135 observed reflexions. The mole- 

cules are linked by hydrogen boads. The ethanol mole- 
cule possesses a higher thermal vibration than the 
steroid molecule. 

Introduction. L'&ude du st6ro'ide (RU2732), d6crite 
dans cet article, fait suite/t celle concernant le compos6 
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RU2657 (Mornon, Lepicard & Delettr~, 1974). Elle Les mesures d'intensit~ ont 6t~ effeetutes sur 
s'inserit done dans le cadre g~n+ral de l'&ude de diffraetom&re Philips PW 1100 en utilisant la radia- 
st+ro'/des progestomim&iques que nous a propos+e la tion Cu Ka. Seules les intensit~s des r+flexions ont &+ 
Soci&b Roussel Uclaf. Le present article traite de la mesur~es; le fond eontinu r+sultant d'une strie unique 
premiere forme cristalline de RU2732, la deuxi~me de mesures effectu~es en fonction de l'angle 0. La 
forme ainsi qu'une eomparaison &ant pr+sent+es par structure de ee complexe a &6 d&ermin+e sans dif- 
aiUeurs(Momon, Lepicard& Bally, 1977). ficult~ ~i l'aide du programme MULTAN. L'affine- 

Tableau 1. Param~tres atom iques (x 10 4) avec ddviations standard 

La num+rotation des atomes est conforme • la num+rotation standard aux particularit+s suivantes pr+s: l'atome de carbone terminal du 
groupe &hyl-13 est not~ MC(18), les deux atomes de carbone du groupe &hynyl sont not+s C ET(1) et C ET(2), l'atome d'hydrog+ne de ce 
groupe &ant not+ H(CET2). Par ailleurs, la notation a ou b pour les atoms d'hydrog+ne se r~f+re/l leur position a ou/3, exception faite des 
atomes d'hydrog+ne port+s par MC(I 8) pour lesquels la notation a, b, cest sans signification particuli+re. H(18C) et H(18D) sont les deux 
atomes d'hydrog+ne port,s par C(18) et placts respectivement au-dessus des cycles C et D. 

x y z /3,, /322 /333 /3,2 /3,3 /323 B~q 

C(1) 989(2) 4112(3) 7695 (6) 25 (1) 39(2) 250(9) -6 (1 )  -11 (3) 18(4) 4,5 
C(2) 1051 (2) 3184 (3) 8886 (7) 29 (1) 51 (3) 262 (1 I) - 8  (2) 6 (3) 28 (5) 5,1 
C(3) 1724 (3) 2627 (3) 8710 (6) 38 (2) 43 (3) 218 (9) 0 (2) 0 (3) 21 (4) 5,0 
C(4) 2315 (2) 3259 (3) 8270 (5) 29 (1) 45 (2) 181 (8) 9 (1) 5 (3) 4 (4) 4,2 
C(5) 2270 (2) 4296 (3) 7898 (5) 24 (1) 43 (2) 112 (6) 2 (1) 5 (2) -10  (3) 3,2 
C(6) 2897 (2) 4921 (3) 7524 (5) 21 (1) 50 (2) 163 (7) 5 (1) 13 (2) -1  (4) 3,7 
C(7) 2855 (2) 6009 (3) 8304 (5) 18 (1) 47 (2) 145 (6) - 2  (1) 3 (2) - 5  (4) 3,3 
C(8) 2209 (2) 6610 (3) 7790 (4) 17 (1) 37 (2) 98 (5) - 2  (1) 6 (2) 1 (3) 2,6 
C(9) 1574 (2) 5911 (3) 7696 (4) 19 (1) 36 (2) 76 (5) -3  (1) 2 (2) - 2  (3) 2,5 
C(10) 1608 (2) 4843 (3) 7801 (4) 21 (1) 39 (2) 103 (5) - 2  (1) -1  (2) 0 (3) 2,9 
C(11) 902 (2) 6500 (3) 7404 (4) 19 (1) 37 (2) 102 (5) - 5  (1) - 5  (2) 2 (3) 2,8 
C(12) 809 (2) 7481 (3) 8463 (4) 17 (1) 38 (2) 94 (5) 1 (1) 1 (2) 6 (3) 2,6 
C(13) 1437 (2) 8202 (3) 8537 (4) 19 (1) 31 (2) 88 (5) - 2  (1) 0 (2) 6 (3) 2,5 
C(14) 2061 (2) 7508 (3) 8963 (4) 18 (1) 33 (2) 94 (5) --4 (1) 0 (2) -1  (3) 2,5 
C(15) 2637 (2) 8308 (3) 9336 (5) 19 (1) 47 (2) 161 (7) -5  (1) - 7  (1) - 4  (4) 3,5 
C(16) 2253 (2) 9234 (3) 10112 (5) 28 (1) 42 (2) 160 (7) - 9  (1) - 9  (3) -14  (4) 3,9 
C(17) 1465 (2) 8989 (3) 9958 (4) 25 (1) 33 (2) 109 (5) 1 (1) - 2  (2) - 4  (3) 3,0 
C(18) 1229 (2) 8499 (3) 11421 (5) 29 (1) 43 (2) 110 (6) 5 (1) - 3  (2) -16  (3) 3,4 
ME(18) 1053 (2) 8135 (4) 12621 (5) 43 (2) 65 (3) 96 (6) 7 (2) 4 (3) 4 (4) 4,5 
CET(1) 1556 (2) 8828 (3) 6983 (4) 24 (1) 45 (2) 116 (6) - 4  (1) 2 (2) 23 (3) 3,3 
CET(2) 944 (2) 9408 (3) 6282 (5) 40 (1) 59 (3) 113 (6) 10 (2) - 5  (3) 29 (4) 4,4 
0(3) 1784 (2) 1688 (2) 9014 (7) 47 (I) 46 (2) 619 (16) 3 (1) 20 (4) 91 (5) 9,3 
O(17) 1051 (1) 9918 (2) 9755 (3) 34 (1) 32 (1) 160 (5) 3 (1) 11 (2) 3 (2) 4,0 
O(11) 876 (1) 6816 (2) 5786 (3) 34 (1) 56 (2) 98 (4) - 4  (1) -21 (2) 5 (2) 3,9 
OE(1) 224 (2) 5327 (3) 3924 (4) 35 (1) 117 (3) 170 (5) -19  (2) - I 0  (2) -16  (4) 5,9 
CE(1) 113 (3) 5584 (5) 2286 (7) 36 (2) 122 (5) 183 (9) -18  (2) - 5  (3) -12  (6) 6,2 
CE(2) -418 (3) 6351 (6) 2018 (8) 40 (2) 164 (7) 296 (14) - 1 0  (3) -14  (5) 33 (9) 8,3 

x y z B x y z B 

H(1)a 2852 (30) 2963 (50) 8486 (80) 1,8 (1,4) H(16)a 419 (30) 7863 (49) 8136 (76) 1,5 (0,0) 
H(1)b 3332 (29) 4589 (49) 7753 (76) 2,2 (1,4) H(16)b 719 (30) 7319 (48) 9532 (77) 1,5 (0,0) 
H(Z)a 2992 (29) 5022 (49) 6416 (74) 2,4 (1,4) H(18C) 490 (0) 6030 (0) 7660 (0) 1,5 (0,0) 
H(2)b 3265 (30) 6413 (47) 8044 (78) 1,5 (0,0) H(18D) 550 (0) 4460 (0) 7970 (0) 3,5 (0,0) 
H(4) 2881 (30) 5835 (46) 9484 (77) 1,8 (1,4) HMC(18)a 934 (29) 7932 (47) 13551 (75) 2,9 (1,4) 
H(6)a 2340 (30) 6947 (50) 6618 (76) 2,7 (1,4) HMC(18)b 1220 (0) 10390 (0) 9450 (0) 2, I (1,4) 
H(6)b 1950 (0) 7110 (0) 10000 (0) 1,5 (0,0) HMC(18)c 957 (30) 3751 (49) 6563 (76) 5,7 (0,0) 
H(7)a 3002(30) 7971 (46) 9841 (81) 1,7(1,4) H(CET2) 980(0) 3530(0) 10000 (0) 2,8(1,4) 
H(7)b 2870 (0) 8480 (0) 8280 (0) 1,5 (0,0) H(OI7) 610 (0) 2790 (0) 8980 (0) 5,3 (1,4) 
H(8) 2380 (0) 9220 (0) 11170 (0) 2,5 (0,0) H(O11) 610 (0) 6520 (0) 5470 (0) 5,0 (0,0) 
H(11) 2380 (0) 9850 (0) 9690 (0) 1,5 (0,0) HOE(l) 4 (30) 4956 (49) 4632 (72) 3,6 (1,4) 
H(12)a 1952 (29) 9296 (49) 6870 (76) 1,5 (0,0) HCE(I)a 0 (0) 4850 (0) 1720 (0) 5,2 (1,4) 
H(12)b 1710 (30) 8372 (48) 5994 (75) 4,3 (1,4) HCE(1)b 550 (0) 5980 (0) 1720 (0) 5,5 (0,0) 
H(14) 1100 (0) 9660 (0) 5390 (0) 1,5 (0,0) HCE(2)a -370 (0) 6910 (0) 2730 (0) 4,1 (1,4) 
H(I 5)a 677 (29) 9960 (49) 6992 (75) 6,8 (1,4) HCE(2)b -850  (0) 6270 (0) 2500 (0) 5,0 (0,0) 
H(15)b 516 (31) 8919 (48) 5807 (76) 3,5 (1,4) HCE(2)c -550 (0) 6760 (0) 1090 (0) 5,0 (0,0) 
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ment, par moindres carr6s, des param&res de position 
et d'agitation thermique des atomes s'est effectu6e 
normalement. Les 31 atomes d'hydrog6ne ont &6 
positionn6s sur s6rie diff6rence et partiellement affin6s. 
Un facteur thermique isotrope 16g6rement inf6rieur /t 
celui de leur atome porteur leur ayant &6 initialement 
attribu6. 

La Fig. l(a), (b) et (c) regroupe les valeurs num6ri- 
ques caract6dsant la g6om&rie mol6culaire. Ces va- 
leurs ne traduisent pas de particularit6s inattendues. 
Le groupe 17fl OH est en orientation OH3 (Mornon, 
Delettr6, Lepicard, Bally, Surcouf & Bondot, 1977), 

OH MC(18) 
1.44./  OE(I) 1,52,~¢ 

,,43 / c ( 1 8 ) /  
C ' C 0/11 ~ [ O(17) 

C E(2) CE(1) H O  ' C(l 2) t 52 [ 1 ,55 ,  , 4 3 - - O H  
.-~..c(,,),/.. " ~ ' 1  1.56 1.43,V ,,54 . . . .  ~ .... ~ / "  

I . . . .  ~'""1 c ( ' ~ ) l - " - ! :  6' 
I 1'~l' (" 1"5421 O [ 1'57' " ' ~  I'170 

¢(I)  __ IC(9) _. I C(16)J C E T ( ~  
'~ - / ~ ' L~ "  ' ,  .o . ~ ~ , 1 % .  C~T(~) 

c, V- ' 

c(3)1 c(~21 ._ J c(7) 

0(37 
(a) 

OH 

,,,/ J 
c c HO io~ 1° 1 1 3 ~  

1 2 ~ ~ 1 8  ' ~  Cfl2~C(13)-C(17) 116 ° 
~ , , , , ~ ~ I 0 /  C~)-C(13)-C(14) 112 

O ~  , - '  ~ v C(16)-C(17~O(17) 114 
(b) C(13)-C(17~CET(1) 112 

(b) 

\ 

\ 

Fig. 2. (a) Projection de la mol6cule parall61ement ~. l'axe Ox du 
rep6re D ainsi d6fini: origine du rep6re au centre de gravit6 du 
cycle /9;, axe x paratl~le /t la projection de |C( t3) ,  milieu de 
C(I 5)-C(16)] sur le plan moyen du cycle D et orient6 positive- 
ment vers C(15)-C(16);  axe y perpendiculaire/l  x dans le plan 
moyen du cycle D et orient6 positivement vers C(14)-C(17);  axe 
z perpendiculaire au plan xOy de mani6re /~ d6finir un triedre 
direct. (b) Projection parall61ement /t raxe Oz de rep6re D. Les 
dessins ont 6t6 obtenus ~t l'aide du programme ORTEP, les 611ip- 
soi'des d'agitation thermique &ant/ l  50% de probabilit& 

l'angle de torsion C(16)-C(17)-O(17)-H(O17) vaut 
338 °. Le groupe 11/5 OH est en position d6cal6e quasi 
id6ale; C(12)-C(11)-O(11)--H(O 11) vaut 58 °. 

La Fig. 2(a) et (b) illustre la conformation g6n6rale 
de la mol6cule de stero'ide. La Fig. 3(a) et (b) montre 
l'organisation cristalline. Le Tableau 1 donne les para- 
m&res atomiques.* 

52 -~4 

16 

o / ' / ~ "  (c) 
Fig. 1. (a) Longueurs de liaisons (A), o = 0,006 A. (b) Angles de 

valence (o), t~ = 0,7 ° . (c) Angles de torsion (o). 

Discussion. La mol6cule if&hanoi poss6de une g6o- 
m&rie assez voisine de celles existant dans les autres 
structures cristaUines off elle est pr6sente: C - C  1,43, 
C - O  1,45 A, C - C - O ,  114 ° pour ce travail; 1,44, 
1,44 ,~, 110 ° pour le complexe acide cholique-ethanol 
(Johnson & Schaefer, 1972); 1,51, 1,43 A, 109 o pour le 

* La liste des facteurs de structure a &6 d6pos6e au d6p6t 
d'archives de la British Library Lending Division (Supplementary 
Publication No. SUP 32165:11 pp.). On peut en obtenir des copies 
en s 'adressant/l :  The Executive Secretary, International Union of  
Crystallography, 13 White Friars, Chester CH 1 1NZ, Angleterre. 
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(a) 

(b) 
Fig. 3. (a) Projection de la structure selon l'axe c. (b) Projection de 

la structure selon l'axe b. 

complexe lumisterol-&hanol ~ - 1 7 0 ° C  (de Kok & 
Romers, 1974); 1,49, 1,43 ,~, 113 ° pour le complexe 
hydrazine-bis(&hanol)(Liminga, 1967); 1,50, 1,43 A, 
109 ° et 1,51, 1,42 A, 112 ° pourles deux mol6cules ind,- 

pendantes de la structure cristalline de l'&hanol h 87 K 
(J6nsson, 1976). Le raccourcissement apparent de la 
liaison C - C  constat6 dans ce travail et pour le com- 
plexe de l'acide cholique r6sulte pour une part de l'im- 
portante agitation thermique affectant particuli6re- 
ment le carbone terminal de l'&hanol. 

Le groupe OH de l'&hanol est en position d6cal6e 
gauche par rapport aux substituants de son atome por- 
teur, la valeur absolue de l'angle de torsion CE(2)-  
CE(1)-OE(I)--HOE(1) &ant de 74 °. 

La stabilit+ cristalline est assur6e en particulier par 
un r6seau de liaisons hydrog6ne: O(17)(x,y,z)- 
H(O17). . .O(3)(xd, + 1, z): O(17)--O(3) 2,72 A, 
O(17)---H(O 17)--0(3) 169 o; O( 11)(xd,,z)---n(o 11) . . .  
OE(1)(x0,,z): O(ll)--OE(1) 2,76 ,~, O ( l l ) - H ( O l l ) -  
OE(1) 152°; OE(1)(xd,~z)-HOE(1).. .O(17)(-x, --~ 
+ y , - z  + ~): OE(1)--O(17) 2,77 ,~, OE(1)-HOE(1)-- 
O(17) 131°; et CET(2)(x,y~)-H(CE2)... O(ll)(x~v,z 
+ 1): CET(2)--O(ll) 3,18 ,/~, CET(2) -H(CE2) . . .  
O(11) 158 ° 

L'une de ces liaisons poss6de un angle relativement 
faible (131°). Par ailleurs, il faut noter un contact, 
directionnel C - H . . . & h y n y l  particuli6rement court: 
C(4) (x , y , z ) -H(4 ) . . .CET(2 ) ( - x  + ½ , - y  + 1, --~ + 
z): H(4)-CET(2) 2,65 A, C(4)-H(4)-CET(2) 151 o 
et CET(1)--CET(2)--H(4) 102 o 

Notons que les cristaux laiss6s h l'air pendant 
plusieurs mois perdent leurs mol6cules d'&hanol et se 
transforment en microcristaux de la seconde forme. 

Les auteurs remercient la Soci&6 Roussel Uclaf et 
particulidrement M R. Bucourt et Mme G. Azadian- 
Boulanger de leur avoir procur6 un 6chantillon de ce 
st~rdide. 
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