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Abstract. M r = 2 4 7 . 2 ,  orthorhombic, P212~21, a =  
7.706 (1), b = 8 . 2 7 5  (1), c =  18.364(1)A, V =  
1171.0 (3) A 3, Z = 4, D x = 1.402, D m = 
1.40 (5) Mg m -3, 2(Mo K~) = 0.7107 A, g(Mo Ka) = 
0.12 mm -1, T = 293 K, F(000) = 528, final R = 0.036 
for 942 reflexions. The conformation of the hydroxyl 
group about the C(5)-C(6) bond is trans-gauche. The 
conformational angles ~0, ~, and ~,' are 157.8, 81.9 and 
- 156.2 o, respectively. 

Introduction. Ce travail s'inscrit dans le cadre d'un 
ensemble de recherches concernant l'&ude des pro- 
pri&6s conformationnelles de glycosides complexes en 
solution aqueuse par r~sonance magn&ique nucl~aire 
du13C (Pavia & Lacombe, 1981) et & r&at solide par 
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diffraction de rayons X (Oddon, Ferrari, Guy, Pavia, 
Reboul & P6pe, 1983). L'objectif majeur de ce travail 
est une meilleure appr6eiation de l'importance de l'effet 
exo-anom6re (Lemieux, Koto & Voisin, 1979) comme 
facteur d&erminant de la conformation autour de la 
liaison glycosidique. 

Partie exp~dmentale. Pr6paration par d6sac&ylation 
de tri-O-ac&yl-3,4,6 azido-2 d6soxy-2 fl-D- 
galactopyrannoside isopropylique. Recristallisation 
dans le dichlorom&hane. Cristaux incolores, forme 
parall61ipip6dique irr~guli~re. Mesure de la masse 
volumique par flottaison du cristal dans un m~lange 
hexane/CC14. Cristal taill6 en forme de sphere de 
0,16 mm. Param&res affin6s sur Nonius CAD-4 
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l 'aide de 25 r6flexions ind6pendantes,  dont  0 est compris  
entre 8 et 23 o. Radiat ion M o  K~t, monoeh roma teu r  de 
graphite,  (sin0/2)max = 0,756 A -1, ba layage  o9/20 avec 
une vitesse en (.o de 20 ° min -~ et une ampli tude 
AO(°) = 1,5 + 0,5tg0. 2577 r6flexions enregistr6es du 
type hkl; 942 r6flexions ind6pendantes avec I > 2,54(/).  
Correct ion de Lp, absorpt ion ignor6e. M&hodes  x 
directes (MULTAN; Main et aL, 1980). Af f inement / t  C(l) 3272 (6) 
l 'aide du p r o g r a m m e  S H E L X  (Sheldrick, 1976); c(2) 5002(6) 
Y,w(AF) 2 minimis6e. Fac teurs  de diffusion (Cromer  & c(3) 4715 (6) 

c(4) 3476 (6) 
Mann, 1968) pour atomes C,N,O et valeurs donn~es c(5) 1802 (6) 
par Stewart, Davidson & Simpson (1965) pour H. c(6) 489(6) 
Atomes affect6s de facteurs de temperatures aniso- C(l,) 2227(6) C(2') 2411 (9) 
tropes C, N et O, isotropes H (par Fourier difference), c(y) 2414 (9) 
R = 0,036, R w = 0,034, w = 1 / o  .2 (Fo). (Zl/O')ma x = 0,36. N(1) 5937 (6) 

N(2) 7509 (6) 
S6rie-diff6rence finale: Ap < 0,15 e A -3. Pas  de correc- N(3) 8971 (7) 
tion de l 'extinction secondaire.  0(1) 3598 (4) 

0(3) 6373 (5) 
0(4) 4199 (5) 
0(5) 2209 (4) 
0(6) -- 115 ] (4) 

Discussion. Les param&res de position et les B~q sont 
port6s dans le Tableau 1.* Le Tableau 2 comporte les 
principaux angles et distances interatomiques.  

Le cycle a une conformat ion  chaise comme le montre  
la position des a tomes C(1)  et C(4)  qui se situent de par t  
et d 'aut re  du plan moyen  A d6fini/ t  part i r  des atomes 
C(2) ,C(3) ,C(5) ,O(5)  (Fig. 1) et ayan t  pour  6quation 
0 ,4056x  + 0 ,2650y + 0,8748z - 12,6067 = 0. 

Deux autres plans ont 6t6 consid6r6s: le plan B 
passan t  par  les a tomes O(5) ,C(1) ,C(2)  et le plan C 
contenant  les a tomes C(3) ,C(4) ,C(5) .  Les angles de 
pliage entre les plans A e t  B d 'une par t  et entre les plans 
A e t  C d 'aut re  par t  sont respectivement de 128,7 (2) et 
128,1 (2) ° . 

La  longueur moyenne  des liaisons C- -C  est de 
1,521 A e t  celle des trois liaisons C - O  non concern6es 
par  l'effet anlpm6re est de 1,432 A. Les distances et 
angles interatomiques sont en bon accord  avec ceux 
donn6s par  Ohaness ian,  L a n g c h a m b o n  & Ar6ne 
(1978) concernant  57 r6sidus pyraniques  dans  le 
sophorose.  La  valeur moyenne  des angles intracycli- 
ques qui concernent  les a tomes de carbone dans l '6tat 
d 'hybr idat ion sp 3 est de 110,1 o 

La  conformat ion  du cycle est 4C1(D) avec 
C(5 ) - -O(5 ) - -C(1 ) - -O(1 )  = 178,6 °. 

Les angles de torsion t p [ C ( 2 ) - C ( 1 ) - O ( 1 ) - C ( I ' ) ]  
= 157,8 et ~ C ( 1 ) - O ( 1 ) - C ( 1 ' ) - C ( 3 ' ) ] = 8 1 , 9  ° sont 
proches des valeurs th6oriques d e + _ 1 8 0  e t+_60  ° 
respectivement cor respondant  / t u n  effet exo-anom6re 
id6al. L 'angle ~ [ C ( 1 ) - O ( 1 ) - C ( I ' ) - C ( 2 ' ) ]  est de 

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope, des coordonn6es des atomes d'hydrog6ne, des 
angles et distances interatomiques faisant intervenir les atomes 
d'hydrog6ne, des angles de torsion et les donn6es du plan moyen A 
ont &t6 d/~pos+es au d6p6t d'archives de la British Library Lending 
Division (Supplementary Publication No. SUP 38906:11 pp.). On 
peut en obtenir des copies on s'adressant /l: The Executive 
Secretary, International Union of Crystallography, 5 Abbey 
Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 

Tableau 1. Coordonndes relatives (x  104) et facteurs 
d'agitation thermique dquivalents des atomes non 

hydrog~ne 

8~2 , aexl = "[, ~lZyVlja i a* ai.ay. 

y z B~q(A 2) 

4436 (5) 6202 (2) 2,5 (I) 
3619 (5) 6362 (2) 2,4 (I) 
1947 (5) 6683 (2) 2,6 (1) 
2030 (6) 7324 (2) 2,5 (I) 
2857 (5) 7088 (3) 2,5 (1) 
3002 (7) 7695 (3) 3,2 (1) 
6804 (6) 5595 (3) 3,0 (1) 
8603 (7) 5728 (4) 4,1 (2) 
6365 (10) 4800 (3) 4,6 (2) 
3488 (6) 5657 (2) 3,7 (1) 
3548 (6) 5692 (2) 3,8 (2) 
3586 (12) 5648 (4) 7,0 (2) 
6038 (4) 6019 (2) 2,9 (1) 
1342 (5) 6883 (2) 3,6 (1) 
2940 (5) 7917 (2) 3,0 (1) 
4453 (3) 6831 (2) 2,6 (1) 
3547 (5) 7448 (2) 3,9 (1) 

Tableau 2. Distances (A) et angles (o) interatomiques 

C(1)-C(2) ].524 (5) C(5)-C(6) 1.5]] (5) 
C(2)-C(3) ].520 (4) C(6)-O(6) 1.416 (4) 
C(3)-C(4) 1,517 (5) C(2)-N(1) 1,485 (5) 
C(4)-C(5) 1,523 (5) N(I)-N(2) 1,214 (5) 
C(5)-O(5) 1,436 (4) N(2)-N(3) 1,130 (5) 
O(5)-C(1) 1,419 (4) C(1)-O(1) 1,390 (4) 
C(3)-O(3) 1,421 (4) O(1)-C(I') 1,458 (4) 
C(4)--O(4) 1,438 (4) C(1')-C(2') 1,516 (6) 

C(1')-C(3') 1,510 (6) 

c(1)-c(2)-c(3) i m,6 (3) 0(5)-c(5)-c(6) t08,3 (3) 
c(2)-c(3)-c(4) 110,5 (3) c(5)-c(6)-0(6) 112,7 (3) 
c(3)-c(4)-c(5) 109,5 (3) C(1)-C(2)-N(I) 106,8 (3) 
C(4)-C(5)-O(5) 108,9 (3) C(3)-C(2)-N(1) 1 I0,0 (3) 
C(5)-O(5)--C(1) 112.5 (2) C (2 ) -N ( ] ) -N (2 )  115.7 (3) 
O(5)-C(1)-C(2) 110,8 (2) N(I)-N(2)-N(3) 172,8 (5) 
C(2)-C(3)-O(3) 106,9 (3) O(5)-C(1)-O(1) 107,0 (3) 
C(4)-C(3)-O(3) 112,4 (3) C(2)-C(1)-O(1) 108,1 (3) 
C(3)-C(4)-O(4) 111,6 (3) C(I)-O(1)-C(I') 114,3 (3) 
C(5)-C(4)-O(4) 108,0 (3) O(1)-C(1')-C(2') 105,8 (3) 
C(4)-C(5)-C(6) 113.1 (3) O(1)-C(1 ' ) -C(3 ' )  t 10.1 (3) 

C(2')-C(I')-C(3') 112,5 (4) 

H(06)O:( 

H(C~,O~ 
H(C5} 

HIC3) 

o4 
H(O3) 

IC•(6 
(0(6) 

HIC2.A') 

2') 

HIC2C', 
c(,) ( )====LJ , ,~H(C~'~ 
, __ H_!_c.I~92" --  A Jc(3') 

~ '~ H(C3B') 

~ N(31 

Fig. 1. Num6rotation des atomes et g6om&rie mol6culaire, ob- 
tenue/1 l'aide du programme ORTEP (Johnson, 1965). 
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Fig. 2. Vue st6r6oscopique montrant l'empilement mol6culaire. 

- 1 5 6 , 2  °. Ces valeurs sont voisines de celles observ6es 
dans l'azido-2 d6soxy-2 fl-D-galactopyrannoside tert- 
butylique (Oddon et al., 1983). Cette conformation 
autour de la liaison glycosidique fair apparaitre une 
int6raction gauche entre la liaison C ( 1 ' ) - C ( 3 ' )  et la 
liaison O(1 ) -C(1 )  qui pourrait expliquer en r6sonance 
magn6tique nucl6aire du 13C le blindage important du 
carbone anom6re [ J C ( 1 ) =  101,00 p.p.m.] dans ce 
compos6 compar6 ~ celui du glycoside m&hylique 
correspondant (103,5 p.p.m.). 

Par rapport  au d6riv6 tert-butylique d6j~ cit6, on note 
une diminution de l 'encombrement st6rique attest6e par 
une diminution sensible des longueurs de liaisons 
C(1) -O(1) ,  O ( 1 ) - C ( I ' )  et surtout de l'angle de la 
liaison glycosidique C ( 1 ) - O ( 1 ) - C ( I ' )  qui est de 
114,3 ° au lieu de 118,6 ° dans le d6riv6 tert-butylique 
(Oddon et aL, 1983). 

La liaison C(6 ) -O(6 )  est trans par rapport ~t la 
liaison C ( 4 ) - C ( 5 )  et gauche par rapport h C(5) -O(5) .  
Cette conformation ' trans-gauche' [ C ( 4 ) - C ( 5 ) - C ( 6 ) -  
O(6) = - 171,1 o ] est analogue ~ celles observ6es dans 
le d6riv6 tert-butylique correspondant (Oddon et al., 
1983) et dans l'a-m6libiose (Kanters, Roelofsen, 
Doesburg & Koops, 1976). 

Interactions intermoldculaires. Une vue st6r6oscopi- 
que (Fig. 2) de l'empilement mol6culaire permet de 
mettre en 6vidence l'orientation de la mol6cule. La 
cohbsion du cristal est assur6e par deux liaisons 
hydrog6ne intermol6culaires: 

-liaison H entre H(O3) et 0(4 ' ) :  le calcul donne 
O ( 3 ) , H ( O 3 )  = 0,84 (8), O(4i) . . .H(O3) = 2,03 (8), 
0 ( 3 ) . . . 0 ( 4 ' )  = 2,873 (5) A, avec O ( 3 ) - H ( O 3 ) - O ( 4 ' )  
= 173 (4) ° [(i) l - x ,  0 ,5 -y ,  1,5--z]. 

- l iaison H entre H(O6) et 0(3"):  O ( 6 ) - H ( O 6 )  
= 0,86 (8), H(O6) . . .O(3  ii) = 1,99 (8), O(6) . . .O(3~' )= 
2,837 (5) A et O ( 6 ) - H ( O 6 ) - O ( 3 " ) =  167 (4) ° [(ii) 
- 1  + x , y , z ] .  
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Structure of DL-Normetanephrine Hydrochloride [a-(Aminomethyl)vanillyl Alcohol 
Hydrochloride], C9H14NO3+.CI - 
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Crystallography and Molecular Biology Division, Saha Institute o f  Nuclear Physics, 92 A P C  Road, 
Calcutta-700 009, India 

(Received 1 June 1983; accepted 27 September 1983) 

Abstract. M r = 2 1 9 . 7 ,  monoclinic, P21/c, a =  
5.218 (1), b =  17.081 (4), c =  12.260 (2)A,  f l =  
91 .50(1)  °, V = 1 0 9 2 . 2 A  3, Z = 4 ,  D m = 1 . 3 4 0 ,  D x 
= 1 . 3 3 6 M g m  -3, 2 ( M o K a ) = 0 . 7 1 0 7 3  A, /~(MoKa) 
-- 3.295 mm -1, T =  298 (2) K, F(000) = 464, R = 
0.069 for 1651 reflections. The ethylamine side chain is 

planar, fully extended and approximately perpendicular 
to the attached phenyl ring. The conformational 
features of the molecule are similar to those mostly 
observed for adrenergic drugs. The structure is 
stabilized by a three-dimensional network of H bonds of 
types N--H.. .C1,  O - H . . . C 1  and N- -H. . .O .  
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