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Structure Cristalline du Pentachloroformonitrileniobium(V) 

BY C. CHAVANT, G. CONSTANT,* Y. JEANNIN~" ET R. MORANCHO* 

Laboratoire de Chimie de Coordination du CNRS, B.P. 4142, 31030 Toulouse Cedex, France 

(Refu le 9 janvier 1975, acceptd le 5 fdvrier 1975) 

Pentachloroformonitrileniobium(V), NbCIs(NCH), formed by addition of niobium pentachloride and 
hydrogen cyanide, crystallizes in the orthorhombic system: a= 12.075+0.006, b= 10.450+0.009, 
c = 6"551 + 0.004/~ and Z= 4; space group Pnma. 761 reflexions have been recorded at room temperature 
with a diffractometer. A least-squares refinement on F, inverting the full matrix and using anisotropic 
temperature factors, leads to an unweighted R value equal to 5.5 % if 93 zero reflexions are excluded. 
The niobium atom is octahedrally surrounded by five chlorine atoms and one hydrogen cyanide molecule 
which is bound to niobium by its nitrogen atom. In agreement with infrared results the length N---C, 
equal to 1.09 A, is shorter than in the free HCN molecule. 

Introduction 

Les pentahalog6nures de niobium et de tantale sont 
connus pour &re des acides de Lewis (Fairbrother & 
Nixon, 1962). Ils donnent avec les nitriles, qui sont 
des bases de Lewis, des compos6s d'addition. C'est 
ainsi que Feenan & Fowles (1964) ont pr6par6 les com- 
plexes NbXs. RCN, et Ozin & Walton (1970) les com- 
plexes TaXs. RCN, R 6tant un groupement alcoyle ou 
ph6nyl. Un compos6 similaire NbXs. HCN a 6t6 ~tudi6 
par Brauer & Walz (1963). Ils ont montr6 que ce com- 
plexe pr6sente un caract~re acide puisqu'il donne un 
sel avec la tri6thylamine et qu'une solution de ce sel 
dans un solvant organique pr6sente les caract~res d'un 
61ectrolyte. Ils avaient donc formul6 ces compos6s 
H NbXs(CN) sans toutefois pr~ciser quel est, de l'atome 
de carbone ou de l'atome d'azote, celui qui se fixe sur 
l'atome m6tallique. 

Compte tenu des r6sultats que nous avons obtenus 
par ailleurs concernant les compos6s TiCI4(NCH)2 
(Constant, Daran & Jeannin, 1971), VCI4(NCH)2 (Con- 
stant, Daran, Jeannin & Morancho, 1973) et 
Fe3CI8(NCH)6 (Constant, Daran & Jeannin, 1970) il 
a paru int~ressant de compl6ter ce travail en r~solvant 
la structure de NbCIs. HCN. D'autre part cette 6tude 
est n6cessaire pour discuter la structure de 
NbOC13.2CH3CN que nous avons pr6par6 et 6tudi6 
(Chavant, Daran, Jeannin, Constant & Morancho, 
1975). 

Partie exp~rimentale 
Prdparation 

La synth~se est effectu6e dans un appareil en verre 
Pyrex enti~rement scell6. Le cyanure d'hydrog~ne est 
soigneusement s6ch6 sur de l'anhydride phosphorique 
avant d'etre mis en contact avec du pentachlorure de 
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niobium fraichement sublim6. Pour augmenter la solu- 
bilit6 de l'halog6nure m6tallique, la solution est port6e 
5. 50°C. La dur6e du traitement thermique doit ~tre 
br6ve pour 6viter la r6duction du niobium(V) en nio- 
bium(IV). Des monocristaux sont obtenus par refroi- 
dissement suivant une technique d6crite pr6c6demment 
(Constant, Daran & Jeannin, 1967). L'analyse chimique 
conduit 5. la formule attendue: NbCIs. HCN. Les cris- 
taux ont la forme de petites plaquettes rectangulaires; 
ils sont transparents et tr~s sensibles 5. l'humidit6 et 5. 
la chaleur. 

Rayons X 
L'6tude de la maille est bas6e sur des clich6s pris 

suivant la m6thode de Laue et la m6thode de pr6ces- 
sion en utilisant la radiation K~ du molybd~ne. Les 
cristaux appartiennent au syst~me orthorhombique 
(Tableau 1). Les deux groupes spatiaux possibles sont 
Pna21 ou Pnma. La densit6 est mesur6e par flottation 
dans un m61ange de dibromo-l,2 6thane et de t6tra- 
bromo-l,l,2,2 6thane. La valeur obtenue d=2,28 g 
cm -3, est peu pr6cise du fait de la tr6s forte hygrosco- 
picit6 des cristaux. Cette valeur approch6e permet ce- 
pendant de conclure que la maille contient quatre 
motifs puisque la densit6 calcul6e sur cette base est 
6gale b. 2,38 + 0,01 g cm -3. 

Tableau 1. DonnOes cristallographiques de NbC15(NCH) 

a = 12,075 + 0,006/~ 
b = 10,450 + 0,009 
c= 6,551 +0,004 
V= 826,6 z~ 
dexp=2,28 g cm -3 
de, re=2,38 g cm -3 

Extinctions syst6matiques 
Okl: k+l=2n+l  
hkO: h=2n+ 1 

Z=4 
Pnma ou Pna2t 

Le cristal utilis6 pour l'enregistrement des intensit6s 
a la forme d'un parall616pip~de surmont6 d'une pyra- 
mide (L=0,47; l=0,13; h=0,45 mm; V=0,028 mm3). 
II est introduit dans un tube de Lindemann en boite 
5. gants. Une fois scell6, ce tube est plac6 sur un cercle 
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d'Euler Stoe de 300 mm de diam&re. Le rayonnement 
Mo K~ utilis6 est issu d'un tube aliment6 par un g6n6- 
rateur Th6ta 60 C.G.R. hautement stabilis6. L'angle 
sous lequel est vu le foyer est pris 6gal & 3 °. Le dia- 
m&re du collimateur mesure 0,8 mm et la distance 
foyer--cristal est 6gale & 230 mm. La distance cristal- 
compteur est 6gale & 240 mm. Le rayonnement dif- 
fract6 est filtr6 par un monochromateur en graphite 
plac6 devant un compteur/t  scintillation associ6 & un 
discriminateur d'impulsion centr6 sur l'6nergie Mo K~ 
de telle sorte que 90% du rayonnement diffract6 soit 
compt6. Une fen&re, d'un diam&re de 3 mm, est 
plac6e entre le monochromateur et le compteur. 

Apr& avoir orient6 le cristal autour de l'axe [001], 
778 r6flexions, cristallographiquement ind6pendantes, 
sont enregistr6es manuellement & la temp6rature am- 
biante, jusqu'& un angle de Bragg maximum de 25 °. 
On utilise la technique de balayage co-20. Ce balayage 
est variable en fonction de 0 suivant A2/2 tg 0 pour 
tenir compte de la dispersion Kcq-K~2. Le fond continu 
est mesur6 en position fixe cristal-compteur avant et 
apr6s la t~che pendant 30 s. Une correction de perte 
de comptage est faite pour les taches dont le taux de 
comptage est sup6rieur/t 10 000 coups s - t  suivant la 
m6thode d6crite par Bonnet & Jeannin (1970). Trois 
r6flexions, 200, 020, 008 choisies comme 6talons, sont 
mesur6es toutes les 12 h; aucune anomalie n'est ob- 
serv6e. 

Les corrections d'absorption sont calcul6es suivant 
la m6thode de Wehe, Busing & Levy (1962). Le coef- 
ficient d'absorption/z est 6gal & 29,0 cm-1. Le facteur 
de transmission varie de 0,35 & 0,69. Pour chaque fac- 
teur de structure observ6 F(hkl)  un 6cart standard ahkt 
est calcul6: 

F ( h k l ) d C  

al, kl - 2C ' 

C: intensit6 int6gr6e, zlC: erreur statistique sur l'inten- 
sit6 int6gr6e. 

Quand le facteur de structure d6duit de l'observa- 
tion est 6gal ou inf6rieur h cet 6cart standard ahkt, il 
est alors consid6r6 comme 6gal h 0,5 ahkt. Lors de 
l'affinement par moindres carr6s, le facteur de pon- 
d6ration est pris 6gal & 1/o'ma. 

D6termination de la structure 

Deux groupes spatiaux sont possibles: l'un Pnma cen- 
trosym&rique, l'autre Pna2t non centrosym&rique. Le 
test de Howells, Phillips & Rogers (1950) (Fig. 1) et 

Tableau 2. Valeurs des moments du deuxidme et troisi- 
dme ordre sur les intensit~s de diffraction 

Calcul6 Calcul6 
pour non pour 

centr6 centr6 Observ6 
Moment du deuxi- 
6me ordre 2,114 3,280 3,345 
Moment du troisi- 
6me ordre 7,606 22,387 24,122 

le calcul des moments du deuxi~me et troisi~me ordre 
sur les intensit6s de diffraction (Foster & Hargreaves, 
1963) (Tableau 2) montrent l'existence d'un centre de 
sym6trie; Pnma est donc choisi. 

Les positions de l'atome de niobium et des quatre 
atomes de chlore sont d6duites d'une s6rie tridimen- 
sionnelle de Patterson. Les coordonn6es de ces atomes 
sont affin6es par la m6thode des moindres carr6s 
(Busing, Martin & Levy, 1962) en utilisant des fac- 
teurs de temp6rature isotropes et les facteurs de diffu- 
sion atomique propos6s par Cromer & Waber (1965). 
Le facteur Rest  alors 6gal ~ 0,15. A partir d'une s6rie 
tridimensionnelle de Fourier, les atomes de carbone et 
d'azote sont localis6s. Comme pour tousles compos6s 
obtenus avec HCN, la question qui se pose est de savoir 
quel est, des atomes d'azote ou de carbone, celui qui 
est Ii6 au m6tal. Deux affinements sont alors r6alis6s 
en consid6rant les deux enchainements possibles 
N b - N - C  et Nb-C-N et en laissant varier les facteurs 
de temp6rature isotropes. Les r6sultats sont donn6s 
dans le Tableau 3. Conform6ment aux pr6c6dents r6- 
sultats, les valeurs des facteurs de temp6rature B sont 
plus r6alistes dans le cas de l'enchainement Nb-N-C;  
de plus le rapport Res t  meilleur. Apr~s introduction 
des facteurs de temp6rature anisotropes et du terme 
r6el de la diffusion anomale (Cromer & Waber, 1965) 
l'affinement effectu6 en inversant la totalit6 de la ma- 
trice des 6quations normales conduit /l un rapport R 
de 0,06. 

Tableau 3. Valeurs des facteurs de temp&ature isotropes 
des atomes de carbone et d'azote dans le cas des deux 

enchafnements possibles Nb-N-C  ou Nb-C-N 

Facteur de temp6rature de l'azote 
Facteur de temp6rature du 
carbone 
Facteur R 

Nb-N-C Nb-C-N 
3,4 7,4 
4,85 2,3 

0,098 0,101 

60 

40 

20 

N(Z)% 

Z 

0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 

Fig. 1. Test de Rogers: les points repr6sentent les valeurs 
exp6rimentales. La courbe T est reli6e au cas non centr6 et la 
courbe 1 au cas centr6. 
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La comparaison entre les facteurs de structure ob- 
serv6s et calcul6s sugg6re l'existence d'une extinction 
secondaire non n6gligeable. Le facteur de structure cal- 
cul6 est done corrig6 suivant la formule propos6e par 
Larson & Cromer (1971). Le facteur R devient alors 
6gal 5. 0,058 et la valeur du param&re d'extinction est 
8,4 x 10 -7. L'application du test statistique de Hamil- 
ton (1965), au niveau de confiance 0,005 montre que la 
d6croissance du rapport  R e s t  significative. Apr~s 61i- 
mination de 17 r6flexions dont les valeurs observ6es 
sont 5̀  l'6vidence erron6es par suite d'erreurs manuelles 
5̀  l 'enregistrement, l'affinement final, conduit sur les 
F, avec 761 r6flexions, amine aux valeurs suivantes" 
R non pond6r6, en ineluant 93 intensit6s observ6es 
nulles" 0,062; R non pond6r6, en excluant 93 intensit6s 
observ6es nulles: 0,055; R pond6r6, en incluant 93 in- 
tensit6s observ6es nulles: 0,063; R pond6r6, en ex- 
cluant 93 intensit6s observ6es nulles: 0,061. 

Le faeteur R non pond6r6 est d6fini comme: 

R =  Z ( [F~a,¢-Fo~sl ) /Z  Fo~s 

a c 

I 

1 

I 
N 

/ 
c 

c 
/ 

N 

c,.y. S 
ci i \i//c 

Ci---N%._N_C Ci 

Cl I Cl C N 
I 

, / I 

i,CI 

/ 

c ~ ~  
,-" , " c J  " ~ c l  # c  

N # 
/ ,: 

C 

I 

~'---CI \ 
ci 

Fig. 2. Arrangement des motifs NbCIs(NCH) dans la maille. 

et le facteur R pond6r6 comme: 

Rw=[ ~ (wlFca,c-Fobsl)2/ ~ (WFobs)2] 1/2. 

Lors des affinements par moindres carr6s, la fonc- 
tion Rw est minimis6e. F(000) est 6gal 5̀  3378.* 

Une s6rie de Fourier diff6rence r6v~le des pics qui 
pourraient correspondre /l l'hydrog~ne. Cependant 
leur hauteur est sensiblement 6gale 5̀  l 'erreur sur la 
densit6 61ectronique 0,12 e A -3. De plus l'affinement 
de ces positions par moindres carr6s n 'apporte aucune 
am61ioration du rapport  R. 

Le Tableau 4 regroupe les param&res atomiques et 
les eomposantes des facteurs de temp6rature. Les dis- 
tances interatomiques et les angles de liaison sont por- 
t6s dans le Tableau 5. Le Tableau 6 contient les valeurs 
des axes des ellipsoides de vibration thermique. La 
Fig. 2 repr6sente la disposition des quatre mol6cules 
NbCls. NCH dans la maille. 

D i s c u s s i o n  d e s  r ~ s u l t a t s  

Cette 6tude a permis de pr6ciser la g6om6trie de la 
mol6cule et de donner des renseignements concernant 
les liaisons Nb-CI, N-C.  

L'atome de niobium est entour6 octa~driquement 
par cinq atomes de chlore et une mol6cule d'acide 
cyanhydrique (Fig. 3). Les six atomes li6s 5̀  l 'atome 
de niobium se r@artissent sur ses sommets. La d~for- 
mation observ6e [C1(1)-Nb-C1(2)=96,9 ° et CI(1)-Nb- 
N = 82,06 °] est attribu6e 5. la r@ulsion entre 61ectrons 
de valence des atomes de chlore. 

La longueur niobium-chlore en position trans de 
l 'atome d'azote est plus courte, 2,243 (1) A_, que les 
quatre autres distances chlore-niobium 2,313 (1) •. 
Cette longueur plus courte est 6gale 5̀  la longueur nio- 
bium chlore trouv6e dans Nb2Cl10 (Zalkin & Sands, 
1958) pour les atomes de chlore en position trans par 
rapport  aux atomes de chlore pont6s. Les quatre autres 
distances trouv6es dans NbCIs. NCH sont 6quivalentes 
aux longueurs relev6es pour Nb2Clx0 entre l 'atome m6- 
tallique et les atomes de chlore en position cis par rap- 
port aux atomes de chlore pont6s (2,30 A) (Fig. 3). 

* La liste des facteurs de structure a 6t6 d6pos6e au d6p6t 
d'archives de la British Library Lending Division (Supple- 
mentary Publication No. SUP 30922:4 pp.). On peut en 
obtenir des copies en s'adressant &: The Executive Secretary, 
International Union of Crystallography, 13 White Friars, 
Chester CH 1 1 NZ, Angleterre. 

Nb 
CI(1) 
C1(2) 
CI(3) 
N 
C 

Tableau 4. Paramktres atomiques et composantes des facteurs d'agitation thermique 

Les d6viations standard sont entre parenth6ses et elles affectent le dernier chiffre significatif. 
T= exp { - 2n2[ U11(ha*) 2 + U22(kb*) 2 + U33(/c*) 2 + 2 U~2hka*b* + 2 U13hla*c* + 2 U23klb*c*] } 

x y z Uu 0"22 0"33 Ulz Ul3 
0,1333 (1) ¼ 0,1588 (2) 0,0323 (6) 0,0322 (6) 0,0300 (6) 0 -0,0011 (1) 
0,0092 (2) 0,0945 (2) 0,2640 (4) 0,067 (2) 0,058 (1) 0,066 (1) -0,017 (1) 0,008 (1) 
0,2299 (2) 0,0950 (2) -0,0194 (4) 0,063 (2) 0,054 (1) 0,071 (2) 0,014 (1) 
0,2383 (3) k 0,4413 (5) 0,069 (2) 0,073 (2) 0,052 (2) 0 
0,0214 (8) k -0,126 (5) 0,046 (5) 0,053 (5) 0,033 (6) 0 

-0,033 (1) ¼ -0,259 (8) 0,054 (8) 0,085 (9) 0,047 (6) 0 

U 2 3  

0 
0,005 (1) 

0,006 (1) -0,012 (i) 
- 0,019 (2) 0 
- 0,002 (4) 0 

0,015 (8) 0 
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Tableau 5. Distances interatomiques (~) et angles de 
liaison (o) 

Les d6viations standard, entre parenth6ses, se rapportent aux 
derniers chiffres. 

Nb--Cl(1) 2,315 (1) Nb- -N- -C  178,7 (3) 
Nb--Cl(2) 2,312 (1) Cl(1)-Nb-Cl(3) 96,90 (3) 
Yb--Cl(3) 2,243 (1) CI(1)-Nb-CI(2) 89,14 (9) 
Nb- -N 2,306 (3) Y Nb-CI(3) 178,52 (7) 
N C 1,090 (4) N Nb-CI(1) 82,06 (15) 
C1(1)-C1(2) 3,248 (2) N Nb-CI(2) 83,49 (5) 
C1(2)-CI(3) 3,427 (2) CI(3)-Nb-CI(2) 97,56 (4) 
CI(1)-C1(3) 3,412 (1) 

Tableau 6. Valeurs des axes des ellipsoYdes de vibration 
thermique 

Les d6viations standard sont entre parentheses 

Axes Amplitude (/~,) Volume (/~3) 
1 0,1810 (4) 

Nb 2 0,1720 (4) 0,0234 
3 0,1794 (4) 
1 0,2846 (6) 

CI(1) 2 0,2023 (7) 0,0630 
3 0,2613 (7) 
1 0,2789 (7) 

C1(2) 2 0,1963 (7) 0,0615 
3 0,2681 (6) 
1 0,2855 (9) 

C1(3) 2 0,1979 (9) 0,0640 
3 0,2706 (9) 
1 0,230 (3) 

N 2 0,180 (4) 0,037 
3 0,215 (3) 
1 0,215 (4) 

C 2 0,292 (4) 0,062 
3 0,235 (4) 

C-~_-N se trouve & 2142 cm -1 au lieu de 2097 cm -1 pour 
l'acide cyanhydrique libre. Ce ph6nom6ne a 6t6 ex- 
pliqu6 par l'6tablissement de la liaison niobium-azote. 
En effet, lorsque le doublet de l'azote n'est pas engag6 
dans une liaison de coordination, son volume impor- 
tant joue un r61e r6pulsif vis & vis du nuage 61ectro- 
nique de la triple liaison. Si l 'atome d'azote engage 

Cl 

cl A,4  12'24 c, 
f-.-.74 N 

ct 3,24 

N 
I 

Cl Cl 

Cl ,,/"3,33 / " " C l ~  \ _..,Cl 
3 , 4 9 1 ~ N / b  ~ ' ~ ' ' ' ~  ~'~'Nb ~ ' ~  

Cl 3,401 CI v / " ~  CI 

/ 
C C 

Fig. 3. Longueurs de liaison dans NbCls(NCH) et Nb2Cll0. 

L'explication suivante peut ~tre avanc6e: l 'atome de 
chlore est un faible donneur n. Lorsque deux atomes 
de chlore sont en position trans l 'un de l 'autre ces effets 
se contrebalancent au travers des orbitales d du m6tal. 
Si par contre il y a un groupement nitrile, ou un atome 
de chlore pont6, en position trans d'un atome de 
chlore, le faible pouvoir donneur n peut s'exercer plei- 
nement puisque d'une part les nitriles sont d6pourvus 
d'effet donneur n et que d'autre part un atome de 
chlore pont6 voit son pouvoir donneur affaibli. Le 
m~me ph6nom~ne est observ6 dans 
[TiCIa(CzHsCOOCHzCN)]2 (Constant, Cubaynes, Da- 
ran & Jeannin, 1974). 

La longueur azote-carbone 6gale ~. 1,090 (4) A est 
plus courte que la distance observ6e dans l'acide cyan- 
hydrique gazeux (1,155 •). Un tel raccourcissement a 
d6jb. 6t6 observ6 dans d'autres compos6s d'addition 
des nitriles coordin6s par l 'atome d'azote: 
Cu(NO3)z(NCCHa)2 (Duffin, 1968) 1,04+0,07 A; 
BC13(NCCH3) (Swanson, Shriver & Ibers, 1969) 1,122 
+0,007 A; Fe3CIs(NCH)6 (Constant et al., 1970) 
1,095+0,010 A; TiC14(NCH)z (Constant et al., 1971) 
1,11+0,01 A; VC14(NCH)2 (Constant et al., 1973) 
1,12 + 0,01, 1,14 + 0,01 A. 

Ce raccourcissement est en accord avec le fait que 
la bande d'absorption infrarouge due b. l'61ongation 

x I 

0. O. 

• °,m • s 

01[3) 
"] "-'~,, /'lc,c,I ,t c,t~ 

\~ 2,841 
I 3 ,46\  / 

Fig. 4. Projection sur le plan y = ¼. 
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son doublet dans une liaison de coordination, le nuage 
dlectronique est concentr6 entre les atomes d'azote et 
de niobium et l'effet r6pulsif est amoindri. Un raccour- 
cissement de la liaison C-N intervient alors. 

Cet effet devrait se r6percuter au niveau de la liai- 
son C-H, et conduire ~t un raccourcissement de cette 
distance. Par suite, la fr6quence Yc-a devrait augmenter 
par rapport h l'acide cyanhydrique libre. Or c'est le 
ph6nom~ne inverse qui se produit puisque l'on note 
une d6croissance de 3311 cm -1 pour HCN libre, 
3125 cm-1 pour NbCls. NCH. En g6n6ral un tel abais- 
sement est caractdristique de l'existence de liaisons 
hydrog~ne; nous l'avons ddjh observ6 dans les com- 
posds suivants: 

VCla(NCH)2 [ A~'C_H = -- 156 cm -1 

l Ayc_n= - 106 cm -I 
Fe3CIs(NCD)6 AyC_D= -- 131 cm -~ 

pour lesquels, la liaison hydrog~ne a 6t6 &ablie 5. 
partir d'une dtude par diffraction des rayons X et des 
neutrons (Daran, Jeannin, Fuess & Yelon, 1975). 
L'abaissement de fr6quence de 136 cm -1 observ6 pour 
NbCIs(NCH) laisse donc supposer qu'il existe des liai- 
sons hydrog~ne comme dans les cas prdcddents. Les 
s6quences chlore-mdtal-azote--carbone-hydrog~ne 
sont pour VCIa(NCH)2 voisines des plans y = ¼ et y = 
et pour NbCIs(NCH) situ6es dans ces plans. I1 est donc 
logique d'envisager pour NbCIs(NCH), comme c'dtait 
le cas pour VCIa(NCH)z, des liaisons hydrog~ne dans 
ces plans. Malheureusement, la distance entre un 
atome de carbone et un atome de chlore appartenant 
~t deux octa6dres diff6rents est 6gale b, 3,46 A et l'angle 
N - C . . . C 1  est dgal ~t 90 ° (Fig. 4). Avec de teUes don- 
n6es, il semble difficile d'envisager une liaison hydro- 
g~ne dans ces plans" en effet une distance C I . . . H  in- 
f6rieure ~. 3 A ndcessite un angle N - C - H  voisin de 90 ° 
(Fig. 4). Cette hypoth~se ne peut &re retenue, en effet 
les 6tudes de VCI4(NCH)2 et (FeC14)2Fe(NCD)6 mon- 
trent que l'hydrog~ne se situe strictement dans l'axe 
m6tal-N-C. Si l 'on tient compte de ce rdsultat une 
autre liaison hydrog~ne peut alors &re envisagde. 
Lorsque l 'atome d'hydrog6ne est placd dans le pro- 
longement de la chaine CI - Nb- N- C  ~t une distance 
de 1 A de ce dernier atome, on s'aper<;oit qu'il est alors 
situ6 5. une distance de 2,84 A. de deux atomes de 
chlore appartenant 5. un autre octa~dre et situds hors 
du plan y=¼. I1 y aurait alors dtablissement d'une 

liaison hydrogbne bifide. Toutefois la distance de 2,84 
A n'est que peu inf6rieure/t la somme des rayons de 
van der Waals 6gale/t 3 ,~,. Seule une 6tude de diffrac- 
tion neutronique qui permettrait de mettre en place 
l 'atome d'hydrog~ne pourrait apporter une solution b. 
la localisation de cette liaison hydrog~ne que sugg~re 
pourtant fortement l 'examen du spectre infrarouge. 
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