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Abstract. C22H2802, monoclinic, P21, a = 13.260 (6), 
b =  11.694 ( 4 ) , c =  12.571 (4) A , # - -  104.82 ( 6 ) ° , Z =  
4, d c = 1.14 Mg m -3. The structure was solved by 
direct methods. Full-matrix least-squares refinement, 
with identical weights, converged at R -- 0.080 and 
R w = 0.077 for 3073 observed reflexions. The two 
independent molecules are slightly different and have 
normal conformations for 4,9-diene steroids. 

Introduction. L'6tude du present st6ro'ide (RU 1475) fait 
suite /t celle de ses homologues diff6remment sub- 
stitu6s en 18 :RU3097  (Lepicard, Delettr~ & Mornon, 
1980) et RU3714 (Delettr~, Lepicard & Mornon, 
1980). Ce stbro'l'de nous a 6t6 confi~ par la Soci6tb 
Roussel-Uclaf.  

RU1475 cristallise sous forme de poly~dres jaunes 
de bonne qualit~ fondant b. 437 K. Le cristal utilis~ 
pour les mesures avait pour dimensions 0,3 x 0,3 x 0,4 
mm. Les mesures d'intensit~ ont ~t~ effectu6es sur 
diffractom6tre Philips PW 1 I00 en utilisant la radiation 
Mo Ka. Seules les intensit~s ont 6t6 mesur6es, le fond 
continu r6sultant d'une s6rie unique de mesures 
effectu6es en fonction de l'angle 0. Les deux mol6cules 
ind6pendantes sont not~es/~ l'aide des lettres (A) et (B). 
La structure a 6t6 d6termin~e sans difficult6/~ l'aide du 
programme M U L T A N  (Germain, Main & Woolfson, 
1971). L'affinement, par moindres carr6s, des 
param6tres de position et d'agitation thermique des 
atomes s'est effectu6 normalement. 45 des 56 atomes 
d'hydrog6ne ont 6t6 localis6s sur s6rie-diff6rence, les 
autres ont 6t6 plac6s en position th+orique. Aucun 

* Conformations Cristallines d'Hormones St6ro'/des de Synth6se. 
XX. Partie XIX: Mornon, Delettr6 & Lepicard (1982). 
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atome d'hydrog6ne n'a 6t~ affin&t L'atome d'hydrog6ne 
H(O17) de la mol6cule (B) n 'a pas ~t6 observ~ mais 
l 'orientation de la liaison hydrog~ne qu'il induit permet 
de le placer en orientation OH1 (Mornon, Delettr~, 
Lepicard, Bally, Surcouf & Bondot, 1977). Celui de la 
mol6cule (A) est en orientation OH3. La Fig. l(a,b,c) 
regroupe les caract6ristiques g6om6triques des deux 
mol6cules ind6pendantes. Le Tableau 1 donne la liste 
des param6tres atomiques d~finitifs.$ 

Discussion. Les deux mol6cules ind+pendantes (A) et 
(B) sont 16g6rement diff6rentes l'une de l 'autre et 
poss6dent des conformations caract6ristiques des 
st6ro'ides A-4,9 (Fig. 2). Elles sont similaires aux 
mol6cules RU3097 et RU3714. La chaine propyl-13 
est en conformation 6tendue classique. 

Contrairement ~. la s+rie A-4 [nor6thindrone (m6thyl- 
13) (Mornon, Lepicard & Delettr6, 1976), norgestrel 
(&hyl-13) (De Angelis, Doyne & Grob, 1975), 
RU1364 (propyl-13) (Delettr6, Mornon & Lepicard, 
1980)] off les trois structures cristallines se trouvent 
6tre isomorphes, ou quasi-isomorphes pour la s6rie 
A-4,9 [RU3097 (m6thyl-13), RU3714 (&hyl-13), 
RU1475 (propyl-13)], RU1475 n'adopte pas la m~me 

t Voir la note dans Lepicard, Mornon & Dellettr~ (1982). 
$ Les listes des facteurs de structure et des lacteurs d'agitation 

thermique anisotrope ainsi que les coordonn6es et les facteurs 
d'agitation thermique des atomes hydrog/me ont 6t6 d6pos6es au 
d6p6t d'archives de la British Library Lending Division (Supple- 
mentary Publication No. SUP 35471:22 pp.). On peut en obtenir 
des copies en s'adressant ~: The Executive Secretary, International 
Union of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester CH1 2HU, 
Angleterre. 
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Tableau 1. Param~tres atomiques (coordonn~es × 10 a) 

x y z B+q (,/k ~) 

C(1A) 4834 (6) 683 (14) 11441 (5) 4,8 (0,3) 
C(2A) 5109 (6) 1294 (15) 12537 (5) 5,3 (0,3) 
C(3A) 4180 (5) 1861 (14) 12800 (5) 4,3 (0,3) 
C(4A) 3459 (4) 2421 (13) 11888 (5) 3,4 (0,2) 
C(5A) 3466 (4) 2233 (13) 10838 (5) 2,9 (0,2) 
C(6A) 2658 (5) 2781 (13) 9930 (5) 3,6 (0,2) 
C(TA) 3120 (5) 3122 (13) 9006 (5) 3,6 (0,2) 
C(8A) 3574 (4) 2075 (13) 8558 (4) 2,5 (0,2) 
C(9A) 4205 (5) 1316 (13) 9453 (4) 3,1 (0,2) 
C(10A) 4202 (4) 1431 (13) 10527 (4) 2,9 (0,2) 
C(11A) 4786 (6) 348 (14) 9028 (5) 4,8 (0,3) 
C(12A) 5416 (5) 775 (13) 8228 (5) 4,1 (0,3) 
C(13A) 4714 (4) 1440 (13) 7284 (4) 2,9 (0,2) 
C(14A) 4247 (4) 2437 (13) 7797 (4) 2,4 (0,2) 
C(15A) 3738 (5) 3208 (13) 6819 (5) 3,4 (0,2) 
C(16A) 4483 (6) 3130 (13) 6065 (5) 4,1 (0,3) 
C(17A) 5279 (5) 2146 (13) 6526 (5) 3,6 (0,2) 
C(18A) 3857 (5) 684 (13) 6546 (5) 3,6 (0,2) 
M(C18A) 4178 (7) -552 (13) 6295 (7) 5,4 (0,4) 
E(C18A) 3275 (9) -1139 (14) 5524 (8) 7,2 (0,5) 
C(ET1A) 6283 (6) 2641 (15) 7183 (6) 5,5 (0,4) 
C(ET2A) 7062 (7) 3044 (17) 7640 (8) 8,0 (0,6) 
O(3A) 4064 (5) 1889 (14) 13730 (4) 7,3 (0,3) 
O(17A) 5530 (4) 1450 (13) 5690 (3) 4,6 (0,2) 
C(1B) 2279 (5) 5532 (14) 4646 (5) 4,6 (0,3) 
C(2B) 2215 (6) 4730 (14) 3718 (6) 5,4 (0,3) 
C(3B) 1431 (6) 5049 (13) 2660 (5) 4,3 (0,3) 
C(4B) 538 (6) 5687 (14) 2791 (5) 4,5 (0,3) 
C(5B) 412 (5) 6064 (14) 3771 (5) 4,5 (0,3) 
C(6B) -537 (6) 6744 (15) 3848 (6) 6,7 (0,4) 
C(7B) -873 (5) 6380 (16) 4870 (5) 6,1 (0,4) 
C(8B) 20 (4) 6648 (13) 5904 (5) 3,7 (0,2) 
C(9B) 1066 (4) 6179 (13) 5774 (5) 3,3 (0,2) 
C(10B) 1226 (4) 5894 (13) 4797 (5) 3,6 (0,2) 
C(11B) 1931 (4) 6154 (13) 6836 (5) 3,7 (0,2) 
C(12B) 1601 (4) 5656 (13) 7849 (4) 3,3 (0,2) 
C(13B) 644 (4) 6323 (13) 7997 (4) 2,7 (0,2) 
C(14B) -226 (4) 6154 (13) 6929 (4) 2,9 (0,2) 
C(15B) -1221 (4) 6597 (14) 7221 (5) 4,4 (0,3) 
C(16B) -1040 (5) 6325 (14) 8455 (5) 4,2 (0,3) 
C(17B) 93 (5) 5823 (13) 8859 (5) 3,3 (0,2) 
C(18B) 873 (6) 7617 (13) 8264 (5) 3,8 (0,3) 
M(C18B) 1929 (7) 7893 (14) 9099 (7) 5,3 (0,4) 
E(C18B) 2033 (8) 9202 (14) 9293 (9) 7,0 (0,5) 
C(ET1B) 51 (5) 4533 (13) 8818 (5) 3,5 (0,2) 
C(ET2B) -24 (6) 3573 (14) 8865 (7) 4,9 (0,3) 
O(3B) 1520 (5) 4736 (13) 1760 (4) 6,1 (0,3) 
O(17B) 549 (4) 6166 (13) 9969 (3) 4,4 (0,2) 

organisat ion cristalline que ses deux homologues  
R U 3 0 9 7  et RU3714 .  Ce compor tement  pourra~t 
s 'expliquer de la mani6re suivante: la nor&hindrone,  le 
norgestrel et R U 1 3 6 4  poss6dent leur groupe 17fl-OH 
donneur  de liaison hydrog6ne en orientation OH1 
(Mornon,  Delettr6, Lepicard,  Bally, Surcouf  & Bondot,  
1977) et accepteur de la liaison venant  de l '&hynyl en 
O H 2  (direction non g~n6e par  l 'al longement de la 
cha~me en 13). Par  contre, R U 3 0 9 7  et RU3714 ,  dans 
une organisat ion cristalline du m6me type que celle des 
trois st6ro'ides ci-dessus, sont donneurs  en O H 2  et 
accepteurs  de la liaison venant  de l '&hynyl en OH3 .  
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Fig. 1. (a) Longueurs de liaisons (~), 6 = 0,008 ./L (b) Angles de 
valence (°), 6 = 0,7 °. (c) Angles de torsion (°), 6 = 2,1 ° 
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Fig. 2. Projections des mol6cules respectivement parall61ement & 
l'axe Ox et & l'axe Oz du rep6re D (Mornon, Delettr6, Lepicard, 
Bally, Surcouf & Bondot, 1977), obtenues & l'aide du pro- 
gramme ORTEP (Johnson, 1965). Les ellipso'ides d'agitation 
thermique sont ~. 50% de probabilit6 de presence. 
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Fig. 3. Projection de la structure selon l'axe eristallin c. 

. . . . .  . ° - "  

Fig. 4. Conform6res isol6s th6oriques (traits pleins) et conform6res 
cristallins (traits pointill6s) repr6sent6s dans le rep6re D. 

OH3 &ant sensiblement parall61e ~t la direction de la 
chaine en 13, l'allongement de cette derni6re affaiblit la 
liaison hydrog6ne venant de l'6thynyl et la rend 
probablement impossible pour RU1475. Une autre 
organisation cristalline s'instaure (Fig. 3): les mol6cules 
(A) et (B) s'allongent toutes deux dans la direction e et 
forment des files homologues o/~ des liaisons hydro- 
g6ne O(17)-H(O 17)... 0(3) assurent la coh6sion: files 
de mol6cules (A) [2,77 (2)/k, 164 (5)°], files de 
molecules (B) [2,84 (2)A, 159 (5)°]. Pour les files de 
mol6cules (B) la valeur angulaire ci-dessus est d6duite 
de la position th6orique de l'atome d'hydrog+ne 
H(O17) [position rendant maximum l'angle O(17)-- 
H(O 17).. .O(3)'  par rotation d'un groupe OH th6ori- 
que (0,99 A, 113 °) autour de la liaison C(17)-O(17)]. 

1643 

Les files de mol6cules (B) sont reli6es entre elles 
par une liaison C(ET1)-C(ET2)-H(ET) . . .O(17)  
[3,33 (2)A, 145 (5)°]. La cohesion entre files de 
mol6cules (A) et files de mol6cules (B) est renforc6e par 
un contact directionnel 

I4(ET) 

C (E T 1 ) - c  ( E T 2 ) - n  (ET). • • C (ET2) 
LLI 
C(ET1) 

[ H . . . C  2,77 (2) A , C - H . . . C  164 (5)°]. 

Par ailleurs, l'6nergie d'interaction intermol6culaire 
du type van der Waals calcul6e pour des contacts 
<5,5/t, ~ l'aide des potentiels de Coiro, Giglio, 
Lucano & Puliti (1973) est de -137,9 kJ mol -~ pour la 
mol6cule (A) et de -123,2 kJ mo1-1 pour la mol6cule 
(B). 

La Fig. 4 montre, d'autre part, que les deux 
molecules exp6rimentales (A) et (B) different peu des 
conform6res isol6s th6oriques qui en sont d6duits par 
minimisation de leurs conformations ~t l'aide de la 
m6canique mol6culaire (Delettr+ & Mornon, 1982). 

Les auteurs remercient la Soci&6 Roussel-Uclaf et 
en particulier M R. Bucourt de leur avoir procur6 un 
6chantillon de RU 1475. 
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