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Abstract. C26H29NOs, monoclinic, C2/c, a = 
23.71 (2), b = 10.827 (5), c = 19.29(1) A, fl = 
103.0 (1) °, Z = 8, D e = 1.41 Mg m -3. The structure 
was solved by direct methods and refined to an R of 
0.045 for 4440 unique diffraction data. Puckering and 
junction angles of rings B and C are quite different 
from those of the natural colchicine. 

Introduetlon. La colchicine (1) est un d6riv6 extrait de 
crocus (Coichicum automnale) qui pr6sente une grande 
vari6t6 d'activit6s biologiques. On peut consid6rer que 
la plus int6ressante est son activit6 antimitotique par 
inhibition de la formation de microtubules. Ceci 
explique aussi son activit6 anti-inflammatoire (Fitz- 
gerald, 1974). 

Plusieurs d6riv6s ont 6t6 synth6tis6s (Blade-Font, 
1977a,b) pour essayer d'am61iorer les qualit6s biologi- 
ques. Pour 6tablir avec certitude la structure des 
mol6cules synth&is6es et la g6om6trie du syst6me 
heptafulv6nique une analyse radiocristallographique de 
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rO, N-diac6tate de l'6nol de colchicine (2) s'est av6r6e 
n6cessaire (Fig. 1). 

Les cristaux jaunes sont obtenus par 6vaporation 
d'une solution darts l'ac&ate d'6thyle. Les donn6es ont 
6t6 collect6es avec un cristal (0,2 x 0,2 x 0,1 ram) sur 
un diffractom&re utilisant la raie K~ du cuivre (2 = 
1,54178 /k). Sur 4440 r6flexions mesur6es, 3923 sont 
consid6r6es comme observ6es [I > 2a(/)].  

La structure a 6t6 d6termin6e par m6thodes directes 
l'aide du programme SIR (Giacovazzo, 1977; 

Busetta, 1978). La carte de densit6 61ectronique 
calcul6e avec les phases de 318 r6flexions (E > 1,80) de 
la meilleure solution a permis de localiser t ous l e s  
atomes autres que les atomes d'hydrog6ne. L'affine- 
ment par moindres carr6s des positions et des facteurs 
thermiques a utilis6 l'approximation des blocs diagon- 
aux. Les atomes d'hydrog6ne ont 6t6 localis6s sur des 
s6ries de Fourier 'diff6rences'. L'aftinement final des 
positions atomiques, des facteurs thermiques aniso- 
tropes pour les atomes C, N, O et isotropes pour les 
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Tab leau  1. Coordonndes atomiques et dcarts-type 
(x  104), et facteurs de tempdrature isotrope pour les 
atomes d'hydrog~ne, dquivalents pour les autres 

atomes (A2) 
x y z B 

C(1) 3102 (1) 0287 (2) 0933 (1) 2,5 
C(2) 3650 (1) 0814 (2) 1023 (1) 2,7 
C(3) 3718 (1) 2088 (2) 1141 (1) 2,4 
C(4) 3235 (1) 2824 (2) 1109 (1) 2,6 
C(5) 2160 (1) 3097 (2) 0942 (1) 3,2 
C(6) 1920 (1) 3043 (2) 1613 (1) 3,1 
C(7) 1746 (1) 1788 (2) 1817 (1) 2,5 
C(8) 1535 (1) -0425 (2) 1770 (1) 2,6 
C(9) 1151 (1) -1210 (2) 1393 (1) 2,6 
C(10) 0899 (1) -1143 (2) 0630 (1) 2,3 
C(ll)  1181 (I) -0697 (2) 0154 (1) 2,5 
C(12) 1754 (1) -0154 (2) 0298 (1) 2,8 
C(13) 2616 (1) 1019 (2) 0929 (1) 2,4 
C(14) 2687 (1) 2301 (2) 0997 (1) 2,7 
C(15) 1756 (1) 0704 (2) 1489 (1) 2,2 
C(16) 2026 (1) 0488 (2) 0872 (1) 2,6 
O(19) 0930 (1) -2109 (1) 1782 (l) 2,5 
C(29) 0938 (1) -3319 (2) 1574 (1) 2,3 
0(39) 1156 (1) -3649 (2) 1109 (1) 3,9 
C(49) 0645 (1) -4102 (2) 2018 (1) 3,9 
0(20) 0357 (1) -1642 (2) 0469 (1) 2,5 
C(30) 0066 (1) -1722 (2) -0266 (1) 2,7 
O(21) 3038 (1) -0976 (1) 0886 (1) 3,0 
C(31) 3159 (1) -1514 (2) 0257 (1) 3,2 
0(22) 4125 (l) 0065 (1) 1064 (1) 3,3 
C(32) 4435 (1) 0261 (3) 0509 (2) 3,9 
0(23) 4277 (1) 2494 (l) 1286 (l) 2,6 
C(33) 4386 (1) 3719 (2) 1543 (1) 2,7 
N(27) 1528 (1) 1801 (2) 2464 (1) 2,3 
C(37) 0953 (1) 2184 (2) 2394 (1) 2,9 
0(47) 0661 (1) 2373 (2) 1801 (1) 5,7 
C(57) 0739 (1) 2415 (3) 5055 (1) 4,5 
C(67) 1895 (1) 1406 (2) 3103 (1) 2,6 
0(77) 1708 (1) 1025 (2) 3597 (1) 4,2 
C(87) 2526 (1) 1482 (3) 3143 (1) 4,0 
H(C4) 3276 (10) 3733 (21) 1167 (12) 4,2 
H(C8) 1680 (9) -0610 (21) 2285 (12) 3,5 
H(C 11) 0967 (9) -0764 (21) -0350 (12) 3,9 
H'(C11) 1963 (9) -0269 (21) -0093 (12) 3,8 
H(C5) 2267 (9) 3970 (21) 0866 (12) 4,0 
H'(C5) 1848 (10) 2818 (21) 0534 (12) 3,8 
H(C6) 2216 (10) 3379 (21) 2027 (12) 4,0 
H'(C6) 1572 (10) 3592 (21) 1542 (11) 4,0 
H(C31) 3036 (10) -2420 (23) 0219 (13) 6,6 
H'(C31) 3575 (10) -1402 (23) 0254 (13) 6,4 
H"(C31) 2893 (10) -1220 (23) -0145 (13) 6,3 
H(C32) 4645 (10) 1062 (23) 0599 (13) 5,9 
H'(C32) 4167 (10) 0139 (23) 0012 (13) 6,8 
H"(C32) 4712 (10) -0433 (23) 0544 (13) 6,5 
H(C33) 4797 (10) 3944 (23) 1566 (13) 5,9 
H'(C33) 4210 (10) 4300 (24) 1196 (13) 6,1 
H"(C33) 4227 (10) 3859 (23) 1993 (13) 5,6 
H(C30) 0007 (10) --0908 (24) -0508 (13) 5,4 
H'(C30) 0285 (11) --2309 (23) --0523 (13) 5,2 
H"(C30) -0300 (10) -2137 (23) -0205 (13) 5,6 
H(C49) 0237 (10) -3887 (24) 1984 (13) 6,9 
H'(C49) 0638 (10) -4967 (24) 1886 (13) 6,1 
H"(C49) 0783 (10) -4049 (23) 2546 (13) 7,0 
H(C57) 0440 (10) 1838 (23) 3109 (13) 7,1 
H'(C57) 0421 (10) 2956 (23) 2923 (13) 5,8 
H"(C57) 1047 (10) 2781 (23) 3394 (13) 6,4 
H(C87) 2653 (10) 2296 (23) 3340 (13) 7,1 
H'(C87) 2736 (10) 1071 (23) 3507 (13) 6,2 
H"(C87) 2663 (10) 1539 (23) 2711 (13) 6,4 

u,o M,0 / ~  NHC0U, M ' 0 ~ ~ - - C 0 M ,  

1 "° I ocoM,  

OMe OMe 

(1) (2) 

Fig. I. Formules chimiques: (l) colchicine, (2) O,N-diac&ate de 
l'6nol de colchicine. 
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Fig. 2. (a) Distances (A) et (b) angles (o) interatomiques et (c) 
angles di6dres (o). Les ~carts types moyens sont de 0,003 A pour 
les liaisons C-C, C-N, C-O, de 0,2 ° sur les angles correspon- 
dants, de 0,5 o sur les angles di~dres. 
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Fig. 3. Vue en perspective de la mol6cule. 

atomes d'hydrog6ne a conduit h u n  facteur r6siduel de 
R = 0,045. Les facteurs de diffusion atomiques sont 
ceux des International Tables for  X-ray Crystallog- 
raphy (1974) pour les atomes de C, N et O et ceux de 
Stewart, Davidson & Simpson (1965)pour les atomes 
d'hydrog~ne. Le sch6ma de pond~ration utilis6 lors de 
l'affinement est le suivant: w v2 = 1 si IFol < p e t  w v2 = 

2 p / F  o si IFol > p avecp = (Fomax/lO) v2. 
Le Tableau 1 fournit les coordonn6es atomiques et 

les 6carts-type correspondants.* Les longueurs de 
liaison, les angles de valence et les angles di/~dres sont 
donn6s sur la Fig. 2. 

Discussion. La mol6cule synth6tis6e correspond h la 
formule (2). Le cycle B hept6nique ~ la forme 'twist- 
boat' (Bucourt, 1974). Le cycle C heptatri6nique est 
fortement pliss6. Cette d6formation est susceptible 

* Les listes des facteurs de structure et des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope ont 6t6 d6pos6es au d6p6t d'archives de la 
British Library Lending Division (Supplementary Publication No. 
SUP 34312:29 pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant ~i: 
The Executive Secretary, International Union of Crystallography, 5 
Abbey Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 

d'entrainer des perturbations dans les propri&~s colori- 
m6triques du syst~me heptafulv~nique d~fini par le 
cycle C et la liaison C(15)-C(7) .  

Les autres perturbations conformationnelles concer- 
nent la jonction des cycles B e t  C qui est h peu pros 
plane pour la colchicine naturelle et qui ici se coude 
nettement (environ 50°). La Fig. 3 est une vue en 
perspective de la mol6cule. 

Par contre les angles existant entre le cycle aromati- 
que A et les trois groupements methoxy restent 
sensiblement les m~mes. Ils valent respectivement 67, 
56 et 13 ° pour les m&hoxy fix/~s sur C(I), C(2) et C(3). 
Les autres angles des groupements avec les cycles 
hept6niques sont: 79 ° entre le cycle B e t  le plan [C(7) -  
N(27) -C(37) -C(67) ] ;  47 ° entre le cycle C et le plan 
[C(9)-O(19)-C(29)] ;  19 ° entre le cycle C et le plan 
[C(10)-O(20)-C(30)]. 

La coh6sion cristalline est assur6e par un ensemble 
de contacts de van der Waals. 
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AbstraeL ClIHllN30 9, M r = 329.2, monoclinic, P2Jn,  
a = 13.466(3), b = 13.609(3), c = 7.745 (3) A, 
fl = 94.13 (2) °, U =  1415.7 ,/ka; systematic extinctions: 
hOl, h + l = 2 n  + 1;0k0, k = 2 n  + 1 ;D  c =  1 .54Mg 
m -a, Z = 4; Mo Ka radiation, 2 = 0.71069/~,/~ = 0.13 
mm -~. The propionate group has a staggered confor- 
mation about C, , -C/ r  In the p-nitrobenzene moiety the 
NO 2 group is twisted out of the plane of the benzene 
ring by 15.11 o. 
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Introduction. Transparent cubic crystals of the title 
compound were supplied by Dr P. G. Taylor. The 
crystals were moisture sensitive and were mounted 
under dry nitrogen in glass capillaries. After survey 
photography, the selected crystal was mounted on a 
Nonius CAD-4-F, PDP8-controlled kappa geometry 
diffractometer; cell dimensions and the orientation 
matrix were obtained by a least-squares method from 
the setting angles of 25 reflexions. 
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