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ABSCRACF. The crystal structure of 2-phenyl-3-nitrosoindolizine has
been determined by direct methods and refined to R = 0,044 for 705
observed reflections. The crystal is monoclinic, space group P2Je with
a = 8,990(2), b = 11,167(3), c = 11,046(2) A, f = 101,39(2)€; Z = 4"
In the structure the indolizine ring is approximately planar. Nitroso
group is coplanar with the indolizine ring, while phenyl group is inclined
26,8" the letter . Bond distances of the indolizine 5-member ring show the
greater contribution to the structure of the compound of cannonic forms
with separation of charges .

INTRODUCCION
Los amino-derivados de la indolizine son buscados por sus

propiedades biolOgicas t o farmacoiogicas z y se ha demostrado quo
el metodo mss convenience pare su preparation to oonstituye la
reducciOn de las nitrosoindolizinas mediante hidrato deo hidrazina .z
De esta forma, los derivados nitrosos de la indolizine son interme-
diaries importantes en la preparation de compuestos bioaetivos .

En la literature haste el presence, sun no ha sido reportada la
estructura de ningun derivado nitroso de la indolizine por olio, el
objetivo de este traba)o fue la determinaci6n de la estructura crista-
lina de la 2-fend-s-nitroso indolizina(I) .

PARTS EXPERIMENTAL
El compuesto I se sintetizo par reaction de la 2-fenilindolizina

con nitrite de sodio y acido elorhidrico . s
Se obtuvieron cristales verdes pt . 98 €C recristalizados en

etanol .
ComposiciOn (%) de C,4H1oN2O:
Calculada : C 75,66; . H 4,54 ; N 12,6;, 07 .20
Encontrada : C 75,4; H 4,50 ; N 12,56 : 0
Se utiliz6 un dif ractometro CAD-4 can radiaciOn monocroma-

tiea de Mo empleando monocromador de graffito .
Los parametros de la colds unidad se-refinaron sabre la base

de 25 valores de B . El grupo espacial se ddterinino por media de las
extinciones slstematicas (h01 : 1 =2n ; OkO : k =2n) . Un resumen de
los resultados cristalograficos se muestran on la labia I .

TABLAI

Dates cristalograficos deI compuesto .)
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La estructura cristatina de la 2-fend-3-nitrosoindolizina ha sido determi-
nada por metodos direetosy refinada con R = 0,044 pare 705 reflexiones
observadas. El cristal es monoclfnico, gruppo espacial P21/c con
a =8,990(2), b = 1l,167(3), c = 11,046(2) A,Y = 101,39(2)o ; Z = 4.
En la estructura elanillo indolizfnico es aproximadamente planar . El
grupo nitroso es coplanar con el anillo indoliziniro, mientras que el
grupo fenilo esta inclinado 26,8€ con este ultimo. Las distancias de enlace
deI anillo de S miembros de la indolizine demuestran la mayor contribu-
cion a la estructura del compuesto de formal canOnicas con separation
do cargas ..

La medida de las intensidades se realiz6 mediante el barrido
rv, on un tempo difraccional de son 0hZ de 0,572 A" con los valores
de hkl siguientes: h : -10 a 10 ; k: 0 a 13 ; 1 :O a 13 . No se observaron
variations de las 3 reflexiones utilizadas comp patrons dentro de
ios errores experimentales . So realiz6 corroecion de Lp y no cue
necesario corregir par la absorcion . Se midieron 705 reflexiones
independientes diferentes de core .

La estructura so-resolvi6 mediante el empleo de methdos
directos .4 Los Memos diferentes de hidr6geno se localizaron on un
maps E con las figures de merito siguientes. ABS FOM : 0,941 ;
P510 =1,939 ; RESID =32,67 y CFOM =2,586 . Los atomos diferen-
tes de hidr6geno fueron refinados anisotropicamente . Estos atomos
fueron localizados mediante sintesis de diferencia de Fourier y se
refinaron isotrOpicamente .

Los factores atomieos se tomaron de Cromer y Waber .5 En el
refinamiento de la estructura so utilizaron las reflexiones cuyas
intensidadescumplian :Foz > 3aFoz.Elultimocicloderefinamien-
to incluy6 194 variables y los factores obtenidos fueron los siguien-
tes :

R=E(IFoI - IF0U/EIF) =0,044
Rw = SQR(Ew((F01 - Fc[)a/SwFz) = 0,043
El pica mayor on la sintesis de diferencia de Fourier final fue

de 0,34 ek 3 .

lodes los caleulos se realizaron usando el paquete sistema
de programas pare la determinaci6n de estrueturas SDPs

RESULTADOS Y DISCUSION
Las coordenadas de los atomos se muestran on la labia II . .

Los atomos de hidr6geno estan numerados Begun eI atomo al quo
estan unidos . Las distancias y angulos de enlace se muestran en la
figure 1 . La molecule y el sistema de numeration utilizado se pue-
den observer on la figure 2 .

El melee indoliziniro es aproximadamente planar . Las dis-
tancias maximal al piano minima cuadrado (- 0,843 1 x - 0,1877
y -- 0,504 0 + 5,574 4 = 0) estan entre 0,036 y 0,043 A pare C(6),
NM) y C(2) .

	

,

La molecule coma un lode noes planar ya quo el grupo fenilo
forma un engine de 26,8 € con el anillo indoliziniro .

a b
(R)

c j3
(€)

8.990(2) 11,167(3) 11 .046(2) 101 .39(2)
grupo espacial Z Reflexiones R

P2d< 705 0.141



TABLA I1
Coordenadae atdmk'a dcl compuesto l y parametros

tirmico correspondientes

desviaciones estandar aparecen anus parentesis
'refinado isotrapicamente
Pare los atomos de hidr6geno se reports B isotropico y pare los
atomos diferentes de hidrbgeno se reports B equivalents

Fig. 1 . Distancias (A) y angulos de enlace (€) de i

El grupo nitroso esta dirigido hacia el anilio de seismiembros .
Este grupo es predicaments coplanar con ei anillo de cinco miem-
bros, Begun to indican los valores de los angulos de torsion [0(1)-
-N(3)-C(3)-N(4)-1,70y0(1)-N(3)-C(3)-C(2)-179,51 . Esta
coplanaridad iavorece la interacciOn anus los orbitales rz de este

sustituyente y ios dal anillo . Los angulos C(2)-C(3)-N(3) y N(4)-
-C(3)-N(3) flatten valores predicaments iguales al tebrico (126€),
debido probablsmente a quo no hay htsracci6n de ningun otro
susthuyeme con el grupo nitroso .
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Fig, 2 . Vista perspective de la molecule I

En los valores de las distancias de enlace (Fig . 1) se observe
qua la distends C(1)-C(2) es 0,05 A manor quo las distancias
N(4)-C(3) y C(3)-C(2) . Esto demuestra el mayor caracter de doble
enlace de C(1)-C(2) con relaci6n a los otros dos .

Par otra parts, el valor de 1,336(7) Adel enlace N(3) -C(3) as
indicative de su caracter de doble enlace

Todo to anterior permits afirmar la mayor contribuciOn de Ia
forma canonica dal ripe Begun :
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0(1) 0,6455(5) - . 0,2545(4) 0,0227(4) 7,5(1)

N(3) 0,702 6(5) 0,172 3(4) -0,350 (4) 5,60)

N(4) 0,663 2(4) 0,028 6(4) 0,123 3(4) 4,8(1)

C(1) 0,754 5(6) -0,1345(5) 0,042 1(5) 5,0(1)

C(2) 0,769 5(5) -0,0419(5) -0,0352(5) 4,6(1)

C(3) 0,7096(6) 0,062 2(4) 0,0129(5) 4,8(1)

C(5) 0,6085(6) 0,095 7(5) - 0,210 6(6) 6,1(2)

C(6) 0,580 8(7) 0,038 4(6) 0,311 9(6) 6,7(2)

C(7) 0,6031(6) -0,0846(6) 0,3301(6) 44(2)

C(8) 0,657 2(6) -0,1492(5) 0,2431(6) 5,9(2)

C(9) 0,691 0(6) -0,0934(4) 0,141 1(5) 4,8(1)

C(10) 0,838 1(6) -0,0501(4) -0,1454(5) 4,8(1)

C(11) 0,799 7(6) 0,0274(5) -0,2448(6) 5,6(1)

C(12) 0,862 1(1) 0,013 4(5) -0,3501(6) 6$(2)

C{13) 0,9346(6) -0,0778(7) -0,3540(6) 46(2)

C(14) 1,004 3(7) -0,1541(5) -0,15160) 6,3(2)

C(15) 0,942 3(6) -0,1406(5) -0,1505(6) 5,6(2)

H0) 0,782 (4) -0,221 (4) 0,033 (4) 2 (1)

11(5) 0,614 (6) 0,185 (5) 0,198 (5) 6 (2)

11(6) 0,560 (4) 0,90 (4) 0,379 (4) 3 (1)

11(7) 0,292 (5) -0,125 .(5) 0,404 (5) 5 (2)

H(8) 0,675 (5) -0,241 (4) 0,258 (4) 3 (1)

H(11) 0,726 (4) 0,095 (4) -0,242 (4) 2 (1)

1102) 0,817 (6) 0,067 (5) -0,429 (5) 8 (2)

11(13) 1,020 (5) -0,094 (4) -0,418 (4) 4 (1)

11(14) 1,076 (5) -0,219 (4) -0,260 (5) 4 (1)

11(15) 0,973 (5) -0,196 (4) -0,080 (5) 5 (1)


