Détermination de structure a I'aide du logiciel SHELX : Application
au composeé 2-benzylsulfanyl-1H-benzimidazole (C14H12N2S)
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Introduction
La détermination de structure d'un composeé est importante pour la compréhension ou la prédiction de ces proprietes physico-
chimiques ainsi que son activité biologique.
Elle permet de connaitre la nature des atomes et leur disposition dans le compose ainsi que les liaisons interatomiques et
intermoléculaires.

Matériel et méthode

Diffraction des rayons X: \ / Utilisation du diffractogramme:

C'est la premiére étape de détermination des structures des Les points sur le diffractogramme precedent représentent

composés cristallisés. Cette étape expérimentale permet a l'aide 'intensité I du rayonnement diffracte par les atomes

d’un diffractométre d’obtenir le diffractogramme. Celui-ci nous constituants le compose etudie.

donne les paramétres de mailles a,b,c, a, B ety et génére un Le facteur de structure F(hkl) nous permet de connaitre la
fichier hkl aprés un calcul. Nous avons utilisé le diffractomeétre position et la nature de chaque atome présent dans le

Qonius Kappa CCD Diffractometer & T=293K et A=0.71073A. / compose. I est proportionnelle a F ?(hkl).
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Utilisation du logiciel SHELX:

Seconde étape de la détermination structurale, elle est
effectuée a I'aide des logiciels appropriés. Nous avons utilisé
SHELX (constitué de SHELXS et SHELXL) dans le cadre de
notre étude. Le fichier.hkl et un fichier.ins comportant: les
parametres de maille, la longueur d’onde A du RX, le groupe
d’'espace et quelques instructions sont nécessaires.

SHELXS permet de faire la résolution des atomes lourds.
SHELXL sert a faire I'affinement de la structure complete.
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Un extrait du fichier hkl

Résultats

Model Summary for 5062
¥ COORDONNEES FRACTIONNEITES A TOMIOUES ETILES PARAMETRES DE

DEPIACEMENT ISOTROPIOQUES OU EQUIVALENTS (A%

Reflection data
No. meas. 5 v =

No. uniq. 0.25962 (5) 0.06137 (5) 0.72736 (5)
No. obs.
0.83430 (15)

R merge
Ay | Asigll] 0.60914 (16)
0.5277

Crystal Information

Cell axes(d)
Cell angles [deg]

12.3730(70)
90.000( 0)

9.8070[(50)
91.034( 3)

9.9420(30)
90.000( 0)

Usiso™/Ueq
0.04393 (15)
0.0333 (3)
0.0337 (3)
0.040*

0.32194 (12)
0.31653 (13)
0.3061

Cell volume(£3) 0.29959 (16)

Crystal system
Space group
F[O00)

120617 10]
Monoclinic
P121/c1
503.9

Density [g cm-1]
Formula weight
No. form. units Z
Abs. coeff. [mm-1)

0.30397 (16)

H min.max 0.2766

K min,max
L min.max
Theta min
Theta max

0.35917 (13) 0.42589 (19) 0.78999 (18)

0.8645 (2)

0.0309 (3)
Atomic species C H N S

MNo. in unit cell 56 43 2 4
*age composition 69.97 503 11.66 13.34

0.39420 (16) 0.5392 (2) 0.0404 (4)

0.3979 0.5375 0.9580 0.048*

0.42310 (19)
0.4474

0.6542 (2) 0.7923 (2) 0.0470 (5)

Current refinement

0.7309 0.8387

0.6535 (2)

0.056%*
0.0474 (5)

No. refln. 2229
No. param. 154
Shift/esd max 0.000
Shift/esd mean 0.000

R_all

R_obs
0.202
-0.199

0.046
0.037

wR2_all
wR2_obs

Ext. coef.

GOOF 0.931
Delta-tho [e4-3) max
Delta-tho [e4-3) min

0.41685 (19) 0.6579 (2)

0.4364 0.7376 0.6094 0.057*

0.38238 (16) 0.5468 (2) 0.5778 (2) 0.0400 (4)

[

Les parametres d’affinement

PARAMETRES GEOMETRIQUES (A)

Repreésentation du compose etudie a l'aide

du logiciel GSview

I S1—C7

| S1—C8

1.743 (2)

1.826 (2)

Cc5—HS
c8—C9

0.9300
1.494 (3)

I N1—C7
I N1—C1

1.319 (2)
1.396 (3)

C8—HSA
CS8—HSB

0.9700
0.9700

I N2—C7

1.353 (2)

O C10

1.382 (3)

| N2—C6
| N2 2

1.387 (2)
0.8600

co—C14
CcCl10—C11

1.387 (3)
1.390 (4)

ICI—CG

1.392 (3)

Cl10—HI10

0.9300

|C1—C2

l Cc2—C3

1.400 (3)

1.387 (3)

Cill1—C12

Cll1—HI11

1.379 (4)

0.9300

| cC7—S1—CB8

102.98 (9)

N2—C7—S1

124.93 (1)

| C7—N1—C1
| C7—N2—C6

104.34 (1)
106.35 (1)

CcCo—C8—S1
CO—C8—HSA

114.94 (1)
108.5

| E7—N2—112

126.8

S1—CS8—HSA

108.5

| C6—N2—H2
| N1—C1—C6

126.8
109.73 (2)

CoO—CS8—HSB
S1—CS8—HZS8B

108.5
108.5

| INI—C 12

| Co—1—C2

129.67 (2)

120.56 (2)

H8A —C8—HSB

CcCl10—Co—C14

107.5

118.4 (2)

Conclusion et perspective

La détermination structurale du composé 2-benzylsulfanyl-1H-benzimidazole a été réalisée a partir des données de diffraction.
Apres la résolution des atomes lourds, les atomes d’hydrogéne ont été fixés en positions théoriques telles que C-H=0.93A(aromatique);
C-H=0.97A(méthyléne) et N-H=0.86A , pour |I'affinement. Les coordonnées des atomes, les longueurs et angles de liaisons, les facteurs
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