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An analogous compound (2b) containing a C1 atom 
was obtained by chlorinating (2a). (2b) gave smaller 
crystals than (2a), but as it appeared to be isomorphous 
with (2a) (P2,/c, a =  10.38, b =  6.72, c =  31.96 ,A, 
/?= 90.2°), an attempt was made to collect a data set in 
order to locate the C1 atom. Refinement of C1 
coordinates and temperature factor using the 135 
largest observed structure factors for (2b) and structure 
factors calculated from the atomic coordinates of (2a) 
(isotropic temperature factors, H atoms included) and a 
calculated pseudoaxial C1 gave increasingly large CI 
temperature factors. However, using a calculated 
pseudoequatorial CI [configuration depicted in (2b)] 
gave convergence at x = 0.464 (4), y = - 0 . 2 4 6  (7), 
z = 0 . 8 2 2 ( 1 ) / ~ ,  and B = 5 ( 1 ) / ~  2, with R = 0 . 1 1 8 ,  
clearly indicating the C1 position. 

We wish to thank the University of Arizona 
Computer Center for computer time. 
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Structure d'Agents Mutag6nes. III. Le M6thoxy-8 Nitro-2 Naphto[2,3-b]furanne, 
C13HgNO4 
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(Reeu le 25 avri11983, acceptd le 13 octobre 1983) 

Abstract. M , =  243.2, triclinic, P1, a = 7.175 (1), b 
=7 ,411 (1 ) ,  c = 1 1 . 3 4 0 ( 2 ) A ,  ~ =  89.10 (1), f l=  
107.58 (1), y =  108.63 (1) °, v =  542.6/~3, Z =  2, 
Din= 1.48, Dx= 1.489 g c m  -3, CuKfi,  2 =  1.5418 ./~, 
g =  9.5 cm-' ,  F (000)=  252, room temperature, final 
R = 0 . 0 4 7  for 1435 observed reflections. The title 
compound is an isomer of the 7-methoxy analog 
(R7000), the most effective mutagenic agent; geometri- 
cal parameters are very similar in the two compounds. 
Molecules are stacked in columns with a quasi-regular 
spacing of 3.35/I,. Cohesion betwcen columns results 
in CH. . .O  interactions. 

Introduction. Dans la s6rie des naphtofurannes de 
synth6se (Royer & Buisson, 1980; Cavier, Buisson, 
Lemoine & Royer, 1981) le m6thoxy-7 nitro-2 naphto- 
[2,1-b]futanne (R7000), dont la structure cristalline a 
6t6 d&ermin~e r6cemment (Bravic, Bideau & Cour- 
seille¢ 1982), semble &re un agent mutag6ne par- 
ticuli+rement efficace (Weill-Th~venet, Buisson, Royer 
& Hofnung, 1981). 

Dans le btit d'6tablir des relations structure-activit6 
nous avons entrepris l'&ude structurale d'une s+rie de 
mol6cules homologues du R7000, poss6dant un noyau 
naphtofurann e et qui pr6sentent par aiUeurs des 
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propri&6s anfibact6riennes et protozoocides remarqu- 
ables. Nous pr6sentons ici la structure cdstalline d'un 
isom6re du R7000, le R7105 que nous comparerons 
6galement avec un autre isom6re, le R6998 (Bideau, 
Bravic, Cotrait & Courseille, 1983). 

0CIq3 CH30~ 
OCH 3 

R 7000 R 6998 R 7105 

Pattie exp6rimentale. Prismes de couleur orang6e 
(solution benz6ne + ac6tone). Monocristal 0,3 x 0,4 x 
0,5 mm, gR =0,42.  Dm par flottation. Diffractom6tre 
Enr.af-Nonius CAD-4, monochromateur en graphite. 
Optimisation des param&res cristallins par mini- 
misation des angles d'Euler de 12 r6flexions. Balayage 
co-20, AO= (0,8 + 0,14tgO) °, ouverture du d6tecteur: 
(1,3 + 1,0tg0)mm, 20 < I20 °, ½ Ewald sph6re. Cor- 
rection Lp, absorption n6glig6e. Pas de d6eroissance des 
intensit6s de r6f6rences (040, 320, 006) avec Ie temps. 
1604 r6flexions mesur6es dont 1435 avec I >  3or(I). 
M&hodes directes, programme MULTAN78 (Main, 
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Hull, Lessinger, Germain, Declercq & Woolfson, 
1978). Affinement Bi, puis flij des atomes C,N,O par 
moindres carr6s (blocs diagonaux), CII IRIS80, mini- 
misation de ~.w(IFol -- I F c I) 2 avec w = 1 si I Fol < p et 
w =p2/Fo2 si IFol >p  avec p = [Fo2(max)/10] 1/2. Fac- 
teurs de diffusion de Cromer & Waber (1974), pour C, 
N e t  O, et de Stewart, David & Simpson (1965) pour 
les atomes d'hydrog6ne plac6s en positions th6oriques. 
R final = 0,047, R~ = 0,052, S = 1,36. (A/tr)ma x = 0,5. 
dp = 0,3 e A -3. 

Discussion. Les coordonn6es atomiques sont donn6es 
dans le Tableau 1.* La Fig. 1 est une projection de la 
structure parall61ement/t l'axe OX, et la Fig. 2 est un 
t r ac60RTEP de la mol6cule. Les longueurs de liaison 
et les angles de valence (Tableau 2) sont en tr6s bon 
accord avec ceux trouv6s pour le R7000 et le 
m&hoxy-8 nitro-2 naphto[2,1-b]furanne (R6998). L'en- 
combrement du groupement m&hoxy provoque une 
dissym&rie des angles C - C - O :  125 et 113 ° respec- 
tivement pour C(7) 'C(8 ) -O(81)  et C ( 1 0 ) - C ( 8 ) -  
O(81). Le noyau naphtol~urannique est prafiquement 
plan; les atomes 0(22) et 0(23) du groupe N O  2 

• J 
s'ecartent tr6s 16g6rement du plan moyen tandis que les 
atomes 0(81) et C(82) du groupe OCH 3 s'en 61oignent 
sensiblement (0,097 et 0,214/~). 

" ' .  b(23) 0 C 

o,  - - "  ": 

2 

Fig. 1. Projection de la structure parall61ement ~ l'axe OX. 

* Les listes des facteurs de structure, des param6tres d'agitation 
thermique anisotrope et des param&res des atomes d'hydrog6ne ont 
&6 d6pos6es au d6p6t d'archives de la British Library Lending 
Division (Supplementary Publication No. SUP 38964:13 pp.). On 
peut en obtenir des copies en s'adressant ~i: The Executive 
Secretary, International Union of Crystallography, 5 Abbey 
Square, Chester CH1 2HU, Angleterre. 

Fig. 2. Trac6 OR TEP (Johnson, 1965) de la mol6cule. Les contours 
correspondent h 50% de probabilit6. 

Tableau 2. Longueurs de liaisons (,~) et angles de 
valence (o) et leurs dcarts-type 

Tableau 1. Coordonndes atomiques e t  B~q avec dcarts- 
type entre parentheses 

~ 4  B~ ~Zjpuat.aj. 

x y z B~q(A, 2) 
O(1) 0,7082 (2) 0,2956 (2) 0,9743 (1) 3,3 (1) 
C(2) 0,6075 (3) 0,3348 (3) 0,8604 (2) 3,3 (1) 
C(3) 0,6t30 (3) 0,5165 (4) 0,8500 (2) 3,5 (1) 
C(4) 0,7927 (4) 0,7950 (3) 1,0248 (2) 3,4 (I) 
C(5) 0,9795 (4) 1,0252 (4) 1,2099 (3) 4,4 (1) 
C(6) 1,0940 (4) 1,0635 (4) 1,3322 (3) 4,9 (1) 
C(7) 1,1546 (4) 0,9212 (4) 1,4032 (2) 4,3 (1) 
C(8) 1,0957 (3) 0,7411 (3) 1,3492 (2) 3,4 (1) 
C(9) 0,9028 (3) 0,5015 (3) 1,1675 (2) 3,0 (I) 
C(10) .0,9695 (3) 0,6902 (3) 1,2219 (2) 2,9 (1) 
C(11) 0,9129 (3) 0,8369 (3) 1,1514 (2) 3,2 (1) 
C(12) 0,7320 (3) 0,6112 (3) 0,9721 (2) 3,0 (1) 
C(13) 0,7877 (3) 0,4703 (3) 1,0452 (2) 2,8 (I) 
N(21) 0,5082 (3) 0,1747 (3) 0,7680 (2) 4,2 (1) 
0(22) 0,4168 (3) 0,2081 (3) 0,6638 (2) 5,6 (1) 
0(23) 0,5189 (3) 0,0184 (3) 0,7966 (2) 5,6 (1) 
O(81) 1,1484 (3) 0,5928 (2) 1,4066 (I) 4,3 (1) 
0(82) 1,2862 (5) 0,6336 (5) 1~5328 (2) 5,8 (1) 

O(1)-C(2) 1,354 (3) C(2)-O(1)-C(13) 104,0 (2) 
O(1)-C(13) 1,390 (3) O(1)-C(2)-C(3) 115,6 (3) 
C(2)-C~3) 1,338 (4) O(1)-C(2)-N(21) 115,2 (2) 
C(2)-N(21) 1,436 (4) C(3)-C(2)-N(21) 129,1 (3) 
C(3)-C(12) 1,440 (4) C(2)-C(3)-C(12) 104,5 (3) 
C(4)-C(11) 1,412 (4) C(I 1)--C(4)-C(12) 118,5 (3) 
C(4)-C(12) 1,375 (4) C(6)-C(5)-C(11) 120,0 (3) 
C(5)-C(6) 1,362 (5) C(5)-C(6)-C(7) 121,6 (3) 
C(6)-C(7) 1,416 (5) C(6)-C(7)-C(8) 119,6 (3) 
C(5)-C(I 1) 1,424 (4) C(7)-C(8)-C(10) 121,5 (3) 
C(7)--C(8) 1,358 (4) C(7)--C(8)-O(81) 125,2 (3) 
C(8)-C(10) 1,434 (4) C(10)-C(8)-O(81) 113,3 (2) 
C(8)-O(81) 1,367 (4) C(10)-C(9)-C(13) 116,3 (2) 
C(9)-C(10) 1,409 (4) C(18)-C(10)-C(9) 121,2 (2) 
C(9)-C(13) 1,361 (4) C(8)-C(10)-C(11) 118,0 (2) 
C(10)-C(11) 1,430 (4) C(9)--C(10)-C(1 l) 120,8 (2) 
C(12)-C(13) 1,406 (4) C(4)-C(11)-C(5) 120,5 (3) 
N(21)--O(22) 1,230 (4) C(4)--C(11)-C(10) 120,1 (3) 
N(21)-O(23) 1,218 (4) C(5)-C(11)-C(10) 119,3 (3) 
O(81)--C(82) 1,444 (4) C(3)--C(12)-C(4) 134,5 (3) 

C(3)-C(12)-C(13) 106,0 (2) 
C(4)-C(12)-C(13) 119,6 (3) 
O(I)-C(13)-C(9) 125,3 (2) 
O(1)-C(13)-C(12) 1 I0,0 (2) 
C(9)-C(13)-C(12) 124,7 (2) 
C(2)-N(21)-O(22) 116,1 (3) 
C(2)--N(21)--O(23) 119,2 (3) 
O(22)--N(21)--O(23) 124,8 (3) 
C(8)-O(81)--C(82) 117,3 (2) 
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Comme pour le R7000, la coh6sion cristalline est 
assur6e simultan6ment par des interactions du type 
CH-. .  O mettant en jeu les oxyg6nes des groupes --NO2 
et - -OCH 3 [(a) O(22,I)...C(7,I + a + b + c )=  3,33, 
O(22,I)...H(107,I + a + b + c )=  2,41 A; (b) O(23,I)... 
C ( 4 , I - b ) =  3,49, O(23,I). . .H(104,I--b)= 2,50.A] et 
par des interactions r6sultant du recouvrement des 
orbitales n de mol6cules parall61es et superpos6es 
(forces de stacking); ces derni6res forment un empile- 
ment quasi r6gulier avec des distances interplanaires de 
3,33 et 3,37/~,. 

La mol6cule pr6sentement 6tudi6e (R7105) et ses 
homologues les R7000 et R6998 ne diff6rent apparem- 
ment que par leur forme globale. Bien qu'on ne sache 
pas encore comment agissent ces mol6cules, les 
diff6rences d'activit6 entre ces substances pourraient 
&re dues simultan6ment h leur g6om&rie et ~t la 
distribution des charges atomiques du noyau naphto- 
furanne. 
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Structure of Ethyl (Z)-N-Aeetyldehydrophenylalaninate, C13H15NO3 
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Abstract. Mr=233 .26 ,  orthorhombic, Pbca, a =  
49.869 (5), b =  10.898 (2), c = 9 . 5 4 4  (2)A, V =  
5187 (1)A 3, z =  16, Dx= 1.195, Dm= 1.18 Mgm -3 
(by flotation in aqueous KI solution), #(MoK~t, 
2 = 0.7107 A) = 0.795 mm -1, F(000) = 1984, T =  
298 K, R = 0.095 for 1758 reflections with I > 2.5o(1). 
There are two independent molecules in a unit cell. 
They are approximate enantiomers (~0= 80.8 ° for 
molecule A and - 6 4 . 0  ° for B). 

Introduction. Many biologically important peptides 
contain a, fl-unsaturated amino acid residues which are 
particularly interesting because of their unusual confor- 
mational (Aj6, Granozzi, Tondello & Del Pra, 1980, 
and references therein; Aj6, Casarin & Granozzi, 1982; 
Aj6, Busetti & Granozzi, 1982; Busetti, Aj6 & 
Granozzi, 1982) and electronic (Aj6, Granozzi, 
Ciliberto & Fragal~t, 1980; Aj6, Casarin, Granozzi & 
Busetti, 1981) features. 
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In previous papers we reported on the molecular 
structure of N-acetyldehydroalanine (dehydro-Ala-OH) 
which assumes an extended conformation in the crystal 
state (Aj6, Granozzi, Tondello, Del Pra & Zanotti, 
1979) and, at least as far as the torsion angle ~0 is 
concerned, also in the gas phase (Aj6, Granozzi, 
Ciliberto & Fragal~t, 1980). In contrast, we have shown 
that (Z)-N-acetyldehydrophenylalanine (dehydro-Phe- 
OH) is non-planar both in the solid state and in the 
vapour phase (Aj6, Casarin, Granozzi & Busetti, 
1981). 

The dependence of crystal-state conformation on 
intermolecular (in particular, hydrogen-bonding) inter- 
actions has also been discussed (Aj6, Busetti, Granozzi 
& Liakopoulou-Kyriakides, 1984) for this class of 
compounds. 

Conformational studies of dehydrophenylalanine and 
its derivatives are of interest not only from a biological 
point of view (Rich & Bhatnagar, 1978, and references 
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