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Table 5. Hydrogen bonds (distances in A, angles in 
degrees) 

N(3A)...O(1B) 3.066 (16) N(3A)--H(N3A)...O(1B) 155.5 (3) 
N(4A)...O(IB 1) 2.920 (l 1) N(4A)-H(N4A)...O(1B ~) 143.6 (3) 
N(3B)..-O(IA") 2.850 (17) N(3B)-H(N3B)...O(IA") 145.0 (3) 

H(N3A)...O(IB) 2.155 (12) 
H(N4A)..-O(IB ~) 2.014 (6) 
H(NaB)...O(1A") 1.944 (15) 

Symmetry code 
None x, y, z 
(i) l - x ,  I - y ,  l - z  
(ii) 1 + x, y, z 

phenyl group of the azo chain is rather coplanar. This 
alternating position of the phenyl rings versus the N-- 
C O - N  groups gives the convenient packing within the 
cell. 

From this structure determination it is deduced that 
in the solid state DPCO exists only in the keto form, 
that the molecule is nonplanar and that no intra- 
molecular but only intermolecular N - H . . . O  bonds 
are present. 

The authors thank Dr H. Schenk, University of 
Amsterdam, for the collection of the diffraction data 
and Mr J. P. Van Cuyck for technical assistance. 
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Abstract 

N-Acetyl-DL-methionine-diethylamide (AMDE) and N- 
acetyl-DL-methionine-methylethylamide (AMME) dis- 
play very similar crystal parameters and both crystallize 

0567-7408/79/112634-05501.00 

in space group P2~/c. The crystal structure of AMDE 
was solved by M U L T A N  and refined by least-squares 
methods to R = 0.046 [C~IH22N202S; M r = 246; a = 
9.357 (2), b = 19.763 (2), c = 8.256(2)  A, fl = 
115.15 (3)°; dca~c = 1.18 Mg m-3; Z = 4]. Hetero- 
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chiral molecules are dimerized by two hydrogen bonds 
and the molecular packing is quite different from that 
previously found in N-acetyl-DL-methionine-dimethyl- 
amide (AMDM) in which L and D enantiomers are 
spontaneously resolved upon crystallization. 

Introduction 

La r6solution de la structure cristalline de la N-ac6tyl- 
m&hionine-dim&hylamide (AMDM) a mis en 6vidence 
un ph6nom6ne de d6doublement spontan6 des anti- 
podes optiques lors de la cristallisation (Aubry, 
Marraud, Protas & Neel, 1971; Aubry, 1976). Afin de 
rechercher si la nature des chMnes aliphatiques ter- 
minales exerce une influence sur ce ph6nom6ne, nous 
avons entrepris l'&ude fi l'&at solide de la N-ac&yl-DL- 
m&hionine-m&hyl&hylamide (AMME) et de la N- 
ac6tyl-DL-m&hionine-di6thylamide (AMDE). Ces deux 
d6riv6s cristalUsent dans le m~me syst6me cristallin, 
groupe spatial P21/c et pr6sentent des constantes 
r&iculaires tr6s voisines (Tableau 1). I1 est probable 
qu'ils poss~dent des structures cristallines quasiment 
identiques. L'absence de d6doublement spontan6 laisse 
supposer l'existence d'un autre mode d'agr6gation 
mol6culaire et d'empilement cristallin et il nous a 
sembl6 n6cessaire de les comparer fi ceux de AMDM. 
Nous avons choisi d'&udier seulement la structure 
cristaUine du d6riv6 le mieux cristallis6 (AMDE) de 
formule: 

H3C(1) -C(2)O(1) -  
N( 1 ) H - C ( 3 ) H - C  (4)O(2)-N(2) . /C(5)H2-C(6)H3 

[ "C (7)H2-C(8)H3. 
C (9)H2--C ( 10 )H2-S-C  (11)H~ 

6t+ utilis6 pour enregistrer le r6seau r6ciproque. Les 
intensit6s diffract+es ont +t6 collect6es sur un 
diffractom6tre automatique CAD4F-Nonius,  muni 
d'un monochromateur au graphite, en utilisant le 
rayonnement Ka du cuivre. Sur les 2634 r6flexions 
enregistr6es dans le domaine de Bragg compris entre I 
et 70 o, 2015 r6flexions ind6pendantes, satisfaisant au 
crit+re statistique I > 3e(I),  ont 6t6 conserv+es pour 
r6soudre la structure. Le mode de balayage oy-20 a 6t6 
utilis6. Chaque r6flexion a 6t6 corrig6e des ph6nom6nes 
de Lorentz et de polarisation. L'absorption a +t6 
n~glig~e (#R = 0,51). 

La structure a +t~ d6termin6e h l'aide de la cha~ne de 
programmes MULTAN (Germain, Main & Woolfson, 
1970). L'affinement des param6tres atomiques sans 
schema de pond6ration, par une m&hode de moindres 
carr+s avec matrice compl6te des 6quations normales 
(Busing, Martin & Levy, 1962), conduit ~ R = 0,046.* 
Les param&res de position des atomes d'hydrog6ne ont 
+t+ affin+s apr6s avoir &+ d&ermin6s fi partir de 
synth6ses de Fourier 'difference'. Les atomes, autres 
que l'hydrog6ne, ont +t6 affect6s d'un tenseur 
d'agitation thermique anisotrope et les atomes d'hydro- 
g6ne d'un coefficient d'agitation thermique isotrope 6gal 
fi celui de l'atome auquel ils sont li6s. Le Tableau 2 
donne les coordonn6es fractionnaires de chaque atome, 
leurs ~carts-type et les facteurs d'agitation thermique 
6quivalents donn6s par la relation: 

B~q = 4/3(fli~ a 2 + fl22 b2 + fl33 c2 + 2fl~2 ab cos ~, 

+ 2fll3accosfl+ 2f123bccosa). 

Description de la structure 

D6termination de la structure 

Les cristaux ont 6t6 obtenus par lente +vaporation 
d'une solution dans l'ac&ate d'+thyle. Un monocristal 
parall61+pip~dique de dimensions inf+rieures ~ 0,3 mm a 

Tableau 1. Param~tres cristallins 

Syst6me cristallin 
Param6tres a (A) 

b (h) 
c (h) 
p(°) 

Groupe d'espace 

Densit6 calcul6e 
(Mg m -3) 

Nombre de mol6cules 
par maiile 

AMDE ~ AMME" AMDM b 
Monoclinique Monoclinique Orthorhombique 

9,357 (2) 9,191 (3) 24,73 (3) 
19,763 (2) 19,464 (5) 9,81 (2) 
8,256 (2) 8,313 (4) 4,88 (1) 

115,15 (3) 116,23 (3) - 

P2,/c P21/c P21212 t 

1,18 1,16 1,22 

4 4 4 

(a) Present travail. 
(b) Aubry, Protas, Marraud & Neel (1971). 

Les Tableaux 3 et 4 donnent respectivement les 
distances interatomiques et les angles valentiels ainsi 
que leurs ~carts-type. Ces valeurs n'appellent pas de 
remarque particuli~re ~t l'exception toutefois des angles 
valentiels autour de l'atome N(2). Ainsi, l'angle C(4 ) -  
N(2)-C(5)  qui d~finit la disposition cis par rapport fi la 
liaison C (4)=0  (2) est notablement in f6rieur 
[118,6 (3) °] ~ l'angle C(4 ) -N(2 ) -C(7 )  qui d~finit la 
disposition trans [ 125,2 (2) o ]. 

Les deux squelettes peptidiques sont plans (Tableau 
5) et les ~carts des atomes aux plans moyens, d~ter- 
min~s par une m&hode de moindres carr~s, montrent 
que les deux groupements m&hyle C(6)H 3 et C(8)H 3 
s'6cartent sym&riquement de la liaison peptidique C- 
terminale. Les angles utilis~s conventionnellement 

* Les listes des facteurs de structure et des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope ont ~t~ d~pos~es au d6p6t d'archives de la 
British Library Lending Division (Supplementary Publication No. 
SUP 34663: 21 pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant ~: 
The Executive Secretary, International Union of Crystallography, 5 
Abbey Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 
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Tableau 2. Coordonnges atomiques fractionnaires 
(× 103 pour les atomes d'hydrogdne et x 104 pour les 
autres atomes), dcarts-type et facteurs d'agitation 

thermique 6quivalents (A 2) 

x y z 

S 8281 (1) 7863 (0,4) 7629 (1) 
C(1) 7171 (5) 11537 (2) 5550(6) 
C(2) 7683 (3) 10903 (1) 4904 (4) 
C(3) 7462 (3) 9663 (1) 4713 (3) 
C(4) 6109 (3) 9459 (1) 2931 (3) 
C(5) 51 l0 (4) 9017 (2) -79  (4) 
C(6) 4664 (5) 8283 (2) -114 (6) 
C(7) 8030(3) 9111 (1) 1718 (6) 
C(8) 8614 (4) 9729 (2) 1085 (5) 
C(9) 7601 (4) 9155 (1) 6190 (4) 
C(10) 7988 (4) 8441 (1) 5806 (4) 
C( l l )  10171 (5) 8122(2) 9230(6) 
O(l) 8564 (3) 10927 (1) 4163 (3) 
0(2) 4740 (2) 9518 (l) 2761 (3) 
N(1) 7104 (3) 10326 (1) 5238 (3) 
N(2) 6433 (2) 9210 (1) 1618 (3) 

H(C l) 663 (4) 1145 (2) 640 (5) 
H'(C l) 622 (4) 1172 (2) 441 (5) 
H"(C 1) 795 (4) 1184 (2) 595 (5) 
H(C3) 863 (4) 971 (2) 473 (5) 
H(C5) 412 (4) 930 (2) -28  (5) 
H'(C5) 551 (4) 912 (2) -102 (5) 
H(C6) 367 (4) 819 (2) -127 (5) 
H'(C6) 560 (4) 800 (2) 7 (5) 
H"(C6) 446 (4) 815 (2) 91 (5) 
H(C7) 879 (4) 897 (2) 290 (5) 
H'(C7) 790 (4) 871 (2) 80 (5) 
H(C8) 969 (4) 961 (2) 114 (5) 
H'(C8) 876 (4) 1011 (2) 193 (5) 
H"(C8) 785 (4) 98.6 (2) -12  (5) 
H(C9) 647 (4) 915 (2) 622 (5) 
H'(C9) 844 (4) 932 (2) 728 (5) 
H(C 10) 911 (4) 843 (2) 560 (5) 
H'(C 10) 710 (4) 824 (2) 474 (5) 
H(Cl l )  1051 (4) 783 (2) 1021 (5) 
H'(C 11) 1020 (4) 857 (2) 968 (5) 
H"(C 11) 1096 (4) 807 (2) 880 (5) 
H(N1) 621 (4) 1035 (2) 555 (5) 

n~q 
5,26 
5,41 
3,66 
3,23 
3,12 
4,00 
6,29 
3,60 
4,45 
3,54 
4,26 
6,95 
4,93 
4,02 
3,53 
3,23 

Tableau 3. Distances interatomiques (A) et dcarts-type 

S - C ( l l )  1,775 (4) C(3)-C(4) 1,531 (3) 
S--C(10) 1,815 (3) C(4)-O(2) 1,233 (4) 
C(10)-C(9) 1,523 (4) C(4)-N(2) 1,338 (4) 
C(9)-C(3) 1,542 (4) N(2)--C(5) 1,472 (3) 
C(3)-N(1) 1,463 (4) C(5)-C(6) 1,507 (5) 
N(1)-C(2) 1,340 (4) N(2)-C(7) 1,474 (4) 
C(2)-O(1) 1,219 (5) C(7)-C(8) 1,518 (5) 
C(2)-C(1) 1,517 (5) 

C(1)--H(C 1) 1,04 (5) C(7)-H'(C7) 1,07 (4) 
C(1)--H'(C1) 1,05 (3) C(8)-H(C8) 1,01 (4) 
C(1)-H"(C 1) 0,90 (4) C(8)-H'(C8) 0,99 (4) 
N(1)-H(N1) 0,98 (4) , C(8)-H"(C8) 0,98 (3) 
C(3)-H(C3) 1,09 (4) C(9)-H(C9) 1,07 (4) 
C(5)-H(C5) 1,03 (4) C(9)-H'(C9) 0,96 (3) 
C(5)-H'(C5) 1,01 (5) C(10)-H(CI0) 1,13 (4) 
C(6)-H(C6) 1,03 (3) C(10)-H'(C 10) 1,00 (3) 
C(6)-H'(C6) 0,99 (4) C(I 1)-H(CI 1) 0,93 (4) 
C(6)-H"(C6) 0,98 (5) C ( 1 1 ) - n ' ( c  ! I) 0,95 (4) 
C(7)-H(C7) 0,97 (3) C(I 1)-H"(C 1 l) 0,95 (5) 

(IUPAC-IUB Commission on Biochemical 
Nomenclature, 1970) pour d6crire la conformation de 
la molecule sont mentionn~s dans le Tableau 6. 

L'examen des distances interatomiques inter- 
mol6culaires (Tableau 7) montre que les mol6cules 
s'associent sous forme de dim~res au moyen de deux 
liaisons hydrog6ne sym6triques N ( 1 ) - H ( N  1) . . .O(2) .  
Les caract6ristiques de cette liaison hydrog6ne sont 
port6es sur la Fig. 1. La Fig. 2 est une vue st6r6o- 
scopique de l'empilement cristallin (Johnson, 1965). 

Tableau 4. Angles valentiels (o) et dcarts-type 

C(1)-C(2)-O(1) 121.8 (3) O(2)-C(4)-N(2) 121,6 (2) 
C(I)-C(2)-N(I) 114,5 (3) C(4)-N(2)-C(5) 118,6 (3) 
O(1)-C(2)-N(I) 123.7 (3) C(4)-N(2)-C(7) 125,2 (2) 
C(2)-N(1)-C(3) 122,5 (3) C(5)-N(2)-C(7) 116,2 (3) 
N(1)-C(3)-C(9) 107.6 (3) N(2)-C(5)-C(6) 112,4 (3) 
N(1)-C(3)-C(4) 108,7 (2) N(2)-C(7)-C(8) 112,3 (2) 
C(9)-C(3)-C(4) 110,2 (2) C(3)-C(9)-C(10) 112,8 (3) 
C(3)-C(4)-O(2) 118,6 (3) C(9)-C(10)-S 112,1 (3) 
C(3)-C(4)-N(2) 119,7 (3) C(10)-S-C(I I) 100,9 (2) 

C(2)-C( 1)-H(C 1) 115 (2) C(8)-C(7)-H'(C7) 108 (2) 
C(2)-C(1)-H'(Ci) 104 (2) H(C7)-C(7)-H'(C7) 109 (3) 
C(2)-C(1)-H"(C1) 111 (3) C(7)-C(8)-H(C8) 107 (2) 
H(CI)-C(I)-H'(CI) 101 (3) C(7)-C(8)-H'(C8) 109 (3) 
H(C I)-C(1)-H"(C 1) 114(3) C(7)-C(8)-H"(C8) 110(2) 
H'(C1)-C(1)-H"(CI) 110 (3) H(C8)-C(8)-H'(C8) 108 (3) 
C(2)-N(I)-H(NI) 118 (2) H(C8)-C(8)-H"(C8) 113 (3) 
H(N I)-N(I)-C(3) 117 (2) H'(C8)-C(8)-H"(C8) 110 (3) 
H(C3)-C(3)-N(I) 106 (2) C(3)-C(9)-H(C9) 106 (2) 
H(C3)-C(3)-C(4) 117 (2) C(3)-C(9)-H'(C9) 106 (2) 
H(C3)-C(3)-C(9) 107 (2) C(10)-C(9)-H(C9) 109 (2) 
N(2)-C(5)-H(C5) 110 (2) C(10)-C(9)-H'(C9) 1 I0 (2) 
N(2)-C(5)-H'(C5) 104 (2) H(C9)-C(9)-H'(C9) 113 (3) 
C(6)-C(5)-H(C5) 107 (2) C(9)-C(10)-H(C 10) 112 (2) 
C(6)-C(5)-H'(C5) 112 (2) C(9)-C(10)-H'(C 10) 111 (2) 
1-I(C5)-C(5)-H'(C5) 111 (3) S-C(10)-It(C 10) 104 (2) 
C(5)-C(6)-H(C6) 109 (2) S-C(10)-H'(C 10) 107 (2) 
C(5)-C(6)-H'(C6) 108 (2) H(CI0)-C(10)-H'(CI0) 110 (3) 
C(5)-C(6)-H"(C6) 113 (2) S-C(11)-H(C 1 l) 109 (2) 
H(C6)-C(6)-H'(C6) ll6 (3) S-C(11)-H'(C 1 l) 114(2) 
H(C6)-C(6)-H"(C6) 109 (3) S-C(I 1)-H"(C l l) 112 (2) 
H'(C6)-C(6)-H"(C6) 101(3) H(Cl l ) -C( l l ) -n ' (Cl l )  107(3) 
N(2)-C(7)-H(C7) If3 (3) H(Cll)-C(ll)-H"(Cll)  103 (4) 
N(2)-C(7)-H'(C7) 105 (2) H'(Cll)-C(l l)-H"(Cll)  ll0 (4) 
C(8)-C(7)-H(C7) 111 (2) 

Tableau 5. Plans moyens de la moldcule 

Y II b, X _[_ b dans le plan (a, b), Z tel que le tri~dre soit direct. 

(I) Plan moyen d6fini par les atomes C(I), C(2), C(3), N(1) et O(1) 
0 ,9938X- 0,1709Y + 1,9092Z = 8,756 

Ecarts des atomes au plan moyen (A) 

C ( 1 ) -0,001; C (2) -0,004; C (3) -0,001 ; O (1) 0,002; N ( 1 ) 0,003; 
H(N 1)* -0,299; O(2) *l 0,184. 

(II) Plan moyen d~fini par les atomes C(3), C(4), 0(2) et N(2) 
0,2211X + 1,5356Y- 0,5830Z = 28,4539 

Ecarts des atomes au plan moyen (A) 

C(3) -0,002; C(4) 0,007; 0(2) -0,003; N(3) -0,002; C(5)* 0,006; 
C(6)* -1,383; C(7)* -0,014; C(8)* 1,387. 

Angle di6dre entre les plans = 71 o 

* Atome n'entrant pas dans le calcul du plan moyen; (i) - x , - y , - z .  
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Tableau 6. Angles conformationnels (o) 

AMDE 

{a = -96,9 (3) 
~, = 133,9 (3) 

co, = C(1)-C(2)-N(1)-C(3) 
co 2 = O(l)-C(2)-N(1)-C(3) 
co 3 = C(1)-C(2)--N(I)--H(N 1) 
co4 = O( I)--C(2)-N(1)-H(N 1) 

C (4)--N (2)-C (5)-C (6) 
C (6)-C (5)-N (2)-C (7) 

AMDM AMDE AMDM 

-126 X~ = -179,6 (2) -70  
162 Z2 = 176,0 (2) 173 

X3 = -74,5 (3) -177 

179,9 (2) co 5 = C(3)-C(4)-N(2)-C(5) 
-0,9 (4) 096 = O(2)-C(4)-N(2)-C(5) 
16 (2) o97 = C(3)-C(4)-N(2)--C(7) 

- 165 (2) co 8 = O(2)-C(4)-N(2)-C(7) 

-92,3 (4) C(4)--N(2)-C(7)-C(8) 
88,0 (4) C(5)-N(2)-C(7)-C(8)  

179,9 (2) 
1,4 (4) 

-0,4 (4) 
- 178,9 (4) 

-90,2 (3) 
89,5 (3) 

Tableau  7. Distances interatomiques intermol&ulaires 
(A) inf&ieures d 3,80 A 

S-C(10') 3,769 (4) C(5)-N(2 m) 3,797 (4) 
C(1)-O(2") 3,408 (6) C(6)-O(1 m) 3,678 (3) 
C(2)-O(2~ 3,642 (4) C(7)-O(1 ~v) 3,537 (3) 
C(2)-C(5 "~) 3,725 (4) C(8)-O(2 "l) 3,698 (4) 
C(2)-C(7 'v) 3,790 (4) C(9)-O(1'0 3,725 (5) 
C(3)-O(1~0 3,621 (4) C(9)-O(2") 3,747 (4) 
C(4)-C(5 m) 3,691 (4) C(10)-O(I~0 3,450 (5) 
C(5)-O(1 m) 3,654 (3) O(2)--N(l") 2,868 (4) 
C(5)-O(2 "~) 3,682 (4) 

(i) x, ½-Y, ½+z (iii) 1 - x ,  2 - y , - z  
(ii) 1 - x ,  2 - y , l - z  (iv) 2 - x ,  2 - y , l - z  

,.o 

9;z&,e°4 

Fig. 2. Vue st&6oscopique de l'encha~nement mol6culaire de 
I'AMDE. 

/ /~(,, ~ , ~ , . " ~  / 
/ coo) PTc(~) .,,9 ., \ . / 

/ ~ ~ ; , ~  , ~ ~  
/ o(, ;  -\ % ..,;~, v./ 

/ c<,,)___.>,. / / 
/ c~, / o(,, \ / 

/ ..~-----~N(2) \ / 
/ c(e) \ 

/<a c(s)~__c~.6 ) 
Fig. 1. Liaisons hydrogene dans AMDE. 

Comparaison avec la structure de la N-ac~tyI-L- 
m~thionine-dim~thylamide 

Les deux compos6s A M D M  et A M D E  ne diff&ent que 
par  la nature  des groupements  por t , s  par  la liaison 
amide tertiaire. La simple substitution des groupes 
6thyle aux groupes m&hyle inhibe le ph6nom6ne de 
d6doublement  spontan6 des antipodes optiques. Elle se 
traduit  en outre par :  

- - U n  changement  complet  du syst6me des liaisons 
hydrog6ne" dans  le d6riv6 dim6thyl6 les mol6cules sont 
associ6es en chaSne au moyen  de l ' interaction 
N ( 1 ) - H ( N 1 ) . . . O ( 1 )  (Fig. 3) tandis que dans  le d6riv6 
di&hyl6, elles sont associ6es en dim6res par  l'inter- 
m6diaire de l ' interaction N ( 1 ) - - H ( N  1 ) . . .  0 ( 2 )  (Fig. 1). 

0 ( 1 )  

C(9)  C(I) 

s J/  cc4  

c(8) . . . .   Oo(2) 

C(9) C(1) (~ 
\ 

0(2) 
Fig. 3. Liaisons hydrog~ne dans AMDM. 

- - U n  changement  conformat ionnel  du squelette 
peptidique qui se traduit  par  une variat ion de l 'ordre de 
30 ° sur les angles {0 et ~,. 
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- -Une  disposition diff6rente de la cha~ne lat6rale 
(Tableau 5) qui met en 6vidence sa grande flexibilit6. 
Seul l'angle Z2 correspondant dans les deux cas~ la dis- 
position anti des atomes C(3 ) -C(9 ) -C(10) -S  est con- 
serv6. 

Discussion 

Le ph6nom6ne de d6doublement spontan6 des 6nantio- 
m6res des N-ac&yl-DL-m&hionine-dialcoylamides sem- 
ble d6pendre &roitement de la pr6sence des deux 
groupements m6thyle port6s par la liaison amide 
tertiaire. La substitution.d'un seul ou de ces deux 
groupements par un radical &hyle entraine en effet la 
cristallisation du rac6mique. Celle-ci s'accompagne 
d'une variation de la conformation mol6culaire et d'un 
changement du mode d'empilement cristallin. 

Puisque les possibilit6s conformationnelles des 
mol6cules de cette s6rie, consid6r6es fi l'6tat isol6, sont 
tr6s probablement identiques, on peut logiquement 
penser que les forces d'empilement cristallin sont le 
principal facteur responsable de la r6solution spontan6e 
des ~nantiom6res du d6riv6 dim&hyl6. 

Les compos6s peptidiques sont connus pour leur 
tendance ft. donner des agr6gations en solution (Cung, 
Marraud, Neel & Aubry, 1978) dont la formation 
pr6c6de la cristallisation proprement dite. On doit 
s'attendre dans l'hypoth6se pr6c~dente fi ce que la 
constante de formation des agr6gats mol6culaires en 
solution ne d6pende pas de la chiralit~ des mol6cules en 

interaction. Des mesures sont en cours pour comparer 
le comportement en solution concentr6e de l'6nantio- 
m6re pur et du m61ange rac6mique du compos6 
AMDM. 

I1 est d'autre part possible que l'atome de soufre du 
substituant lat6ral de la m&hionine joue un r61e dans le 
processus de d~doublement des ~nantiom6res. Des 
6tudes sur l'influence de la position de cet h&6roatome 
ou de son remplacement par un groupe m6thyl~ne sont 
actuellement en cours. 

Ce travail a +t6 support6 financi6rementpar l'action 
th~matique programm+e n ° 3322 'Structures chirales 
1977' du Centre National de la Recherche Scientifique. 
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Abstract 

Crystals of C24H31FO6 (triamcinolone acetonide) are 
rhombohedral, R3. The rhombohedral lattice constants 
are a r = 11.98(5) A, a r = 96.68 (5) ° with Z r = 3. 
Corresponding hexagonal ones are: a n = 17.900, c h = 
18. 180 A with Z h = 9. The structure was solved by 

* Conformations Cristallines d'Hormones St6roi'des de Synth6se. 
XIV. Partie XIII: Surcouf (1979). 
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direct methods and refined by full-matrix least-squares 
calculations using 2528 observed reflexions. H atoms 
were included in the calculation. The final R and R w 
values are 0.040 and 0.042 respectively. The inter- 
atomic distances and bond angles are in good agree- 
ment with previously published values. The steroid 
molecules are arranged around the ternary axes and 
form infinite canals in which the guest methanol 
molecules fit. Cohesion of the crystal is due to a net- 
work of hydrogen bonds and van der Waals contacts. 
© 1979 International Union of Crystallography 


