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Structure Cristalline de l'Acide n-Pentad6cyl-6 Dihydroxy-2,4 Benzoique 

PAR M. GADRET, M. GOURSOLLE, J. M. LEGER ET J. C. COLLETER 

Laboratoire de Chimie Analytique, Facultd de Pharmacie, 
Universitd de Bordeaux II, rue Leyteire, 33000 Bordeaux, France 

(Refu le 7 avril 1975, acceptO le 24 avril 1975) 

The crystal structure of 6-n-pentadecyl-2,4-dihydroxybenzoic acid has been solved by direct methods 
with the MULTAN program. Crystal data are: space group P21/c, Z=4,  a=22.54 (1), b=5.00 (2), 
c=25"04 (1) A, fl= 131.00 °. The final R value is 0.07. 

Introduction 

L'acide n-pentad6cyl-6 dihydroxy-2,4 benzoique (Fig. 
1) est un m6tabolite du champignon lignicole Corticium 
caeruleum. Iso16 d'une souche cultiv6e en laboratoire, 
il a 6t6 mis en 6vidence, cristallis6 et caract6ris6 
par Deffieux, Baute, Bourgeois, Neveu & Filleau 
(1974). 

Partie exp6rimentale 

Ce compos6 cristallise sous forme de petites aiguilles 
blanches ~t partir d'une solution chloroformique. Ces 
cristaux subissant une alt6ration par les rayons X, 
nous avons 6t6 oblig6s de corriger les Fo en tenant 
compte de la d6rive de l'intensit6 mesur6e en fonction 
du temps. 

Les diagrammes de Brags et Weissenberg nous ont 
permis de d6terminer le groupe de sym6trie et les 
valeurs approch6es des param~tres cristallins que nous 
avons pr6cis6es lors des mesures au diffractom&re. 

Donn~es crL~tallographiques 
Syst~me monoclinique" groupe spatial P21/c. a= 

22,54(1), b=5,00(2) ,  c=25,04(1) A,, /?=131,00 °, 

Z = 4 .  Nombre de r6flexions 3750 dont 956 observ6es. 
Les intensit6s ont 6t6 mesur6es par la m6thode des 

cinq points sur un diffractom&re automatique Siemens 
6quip6 d'un compteur ~ scintillation, en balayage 
0-20 et en utilisant le rayonnement Cu K0c. 

D~termination de la structure 

Nous avons utilis6 les facteurs de diffusion atomique 
classiques des International Tables for X-ray Crys- 
tallography (1962) sauf pour l'hydrog~ne o3 les valeurs 
de Stewart, Davidson & Simpson (1965) ont 6t6 
retenues. 

Tousles calculs n6cessaires b. la r6solution de cette 
structure ont 6t6 effectu6s sur ordinateur IRIS 80 de la 
C.I.I. L'absence d'atome lourd, nous a orient6 vers les 
m6thodes directes. La r6solution de la structure a 6t6 
men6e b. bien par le programme M U L T A N  (Germain, 
Main & Woolfson, 1970) de la fagon suivante. Un 
premier processus de convergence avec 210E (E> 1,95) 
conduit aux figures de m6rite ci-apr~s: 9,0=29,7, 
RESID=0,215, ABS FOM=0,870.  Certaines in- 
compatibilit6s existant dans les relations de conver- 
gence, nous avons introduit comme symboles les taches 
responsables de ces ind6terminations. 
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Fig. 1. Acide n-pentad6cyl-6 dihydroxy-2,4 benzoique. 
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Apr~s un deuxi6me processus  de convergence  et 
a f f inement  des phases  les figures de m6rite s 'am61iorent:  
~0=25 ,9 ,  R E S I D = 0 , 2 1 9 ,  ABS F O M = 0 , 9 6 2 .  

Tous  les a tomes  appara i s sen t  alors.  U n  calcul de 
Fc effectu6 ~t ce s tade  condui t  ~t un R = 0 , 4 0 6 .  U n e  
tenta t ive  d ' a f f inement  pa r  moindres  carr6s reste 
vaine.  

Avec  des cons id6ra t ions  d ' e n c o m b r e m e n t  st6rique, 
nous  avons  6t6 condui t  5. op6rer  une t rans la t ion  de 
l ' ensemble  de la mol6cule de x =  +0 ,05 .  

Apr~s cinq cycles d ' a f f inement  avec agi ta t ion  iso- 
t rope :  R = 0 , 1 6 0 .  Des sections diff6rence ont  mis en 
6vidence 30 a tomes  d 'hydrog~ne  (sauf  ceux des groupe-  
ments  m6thyle).  Apr~s cinq cycles d ' a f f inement  avec 
agi ta t ion  an i so t rope  p o u r  les a tomes  autres  que les 30 
hydrog~nes  bloqu6s" R = 0 , 0 8 1 2 .  Les derniers  hy- 
drog~nes ont  &6 situ6s sur de nouvelles sections 
diff6rence; trois derniers  cycles d ' a f f inement  en Ba 

sur les C, O, et en B~ sur les H donnen t  un  R final de 
0,07.* 

R 6 s u l t a t s  

Le Tab leau  1 c o m p o r t e  les coordonn6es  a tomiques  
suivies de l '6cart  type  a et les coefficients d ' ag i t a t ion  
the rmique  an i so t rope  (B~) avec leur 6cart  type  mult i-  
pli6s p a r  104 et les coefficients d ' ag i t a t ion  t he rmique  
i so t rope  p o u r  les a tomes  d 'hydrog~ne .  

A par t i r  de ces coordonn6es ,  nous  avons  calcul6 les 
dis tances et les angles in te ra tomiques  dans  une m~me 
mol6cule (Tableaux  2 et 3). 

* La liste des facteurs de structure a 6t6 d6pos6e au d6p6t 
d'archives de la British Library Lending Division (Supplemen- 
tary Publication No. SUP 31092:39 pp., 1 microfiche). On 
peut en obtenir des copies en s'adressant h: The Executive 
Secretary, International Union of Crystallography, 13 White 
Friars, Chester CH 1 1 NZ, Angleterre. 

x y 

C(1) 8791 (5) 550 (22) 
C(2) 8592 (6) 1677 (24) 
C(3) 8907 (5) 762 (22) 
C(4) 9468 (5) - 1224 (21) 
C(5) 9703 (5) - 2301 (24) 
C(6) 9384 (6) - 1488 (22) 
C(7) 8416 (5) 1859 (22) 
C(8) 7635 (6) 530 (24) 
C(9) 7275 (6) 2137 (25) 
C(10) 6510 (6) 985 (24) 
C(11) 6250 (6) 2356 (27) 
C(12) 5515 (6) 1090 (27) 
C(13) 5301 (6) 2436 (27) 
C(14) 4579 (7) 1223 (25) 
C(15) 4396 (7) 2581 (28) 
C(16) 3692 (6) 1354 (25) 
C(17) 3540 (6) 2642 (30) 
C(18) 2862 (6) 1403 (26) 
C(19) 2730 (6) 2679 (27) 
C(20) 2041 (7) 1433 (28) 
C(21) 1871 (7) 2683 (34) 
0(23) 8673 (4) 1886 (17) 
0(25) 10271 (4) -4217 (16) 
C(26) 9641 (5) -2887 (26) 
0(27) 10171 (4) -4536 (17) 
0(28) 9302 (4) -2237 (16) 

x y 

H(200) 1545 (45) 1591 (182) 
H(201) 2109 (45) -579  (180) 
H(190) 3241 (49) 2302 (201) 
H(191) 2701 (49) 4808 (193) 
H(180) 2341 (52) 1767 (212) 
H(181) 3017 (55) - 8 5 2  (226) 
H(170) 4005 (52) 2657 (215) 
H(171) 3475 (52) 4573 (215) 
H(160) 3214 (45) 1608 (183) 
H(161) 3752 (46) - 8 2 2  (181) 
H(150) 4831 (51) 2414 (212) 
H(151) 4289 (52) 4529 (218) 
H(140) 4163 (46) 1171 (181) 
H(141) 4670 (49) -950  (193) 
H(130) 5812 (45) 2309 (197) 
H(131) 5190 (44) 4355 (188) 
H(120) 5069 (43) 1306 (170) 

Tab leau  1. Paramktres  atomiques 

z Bll B22 B33 

3171 (5) 38 (4) 450 (60) 37 (4) 
2574 (5) 39 (5) 646 (80) 43 (4) 
2280 (5) 30 (4) 513 (65) 35 (4) 
2615 (5) 36 (4) 393 (60) 31 (3) 
3232 (5) 36 (4) 472 (63) 39 (4) 
3540 (5) 41 (5) 414 (66) 37 (4) 
3444 (5) 37 (4) 454 (64) 43 (4) 
3150 (6) 38 (5) 547 (68) 43 (4) 
3396 (5) 37 (4) 544 (69) 47 (4) 
3164 (6) 39 (5) 590 (72) 42 (4) 
3519 (6) 43 (5) 599 (71) 52 (5) 
3338 (6) 41 (5) 696 (83) 48 (5) 
3735 (6) 43 (5) 555 (74) 51 (5) 
3589 (6) 56 (6) 655 (84) 63 (5) 
4008 (7) 61 (6) 692 (84) 79 (6) 
3884 (7) 51 (6) 660 (82) 70 (6) 
4344 (6) 55 (6) 733 (83) 69 (6) 
4246 (6) 37 (5) 727 (87) 53 (5) 
4709 (6) 52 (5) 631 (75) 49 (5) 
4599 (7) 64 (6) 715 (93) 57 (5) 
5024 (6) 59 (6) 1109 (110) 52 (5) 
1686 (3) 42 (3) 794 (56) 35 (2) 
3548 (3) 46 (3) 605 (48) 46 (3) 
4177 (5) 35 (4) 739 (79) 40 (4) 
4479 (4) 44 (3) 841 (55) 43 (3) 
4430 (3) 51 (3) 676 (48) 42 (3) 

z B x 

4063 (40) 6,9 H(121) 5613 (46) 
4672 (42) 5,2 H(ll0) 6710 (41) 
5234 (44) 6,6 H( l l l )  6171 (48) 
4660 (45) 7,9 H(100) 6116 (39) 
3674 (47) 7,7 HOOD 6548 (48) 
4316 (50) 11, H(90) 7706 (38) 
4832 (46) 7,9 H(91) 7197 (46) 
4247 (47) 8,5 H(80) 7262 (44) 
3383 (40) 6,0 H(81) 7765 (44) 
3965 (42) 6,2 H(70) 8836 (38) 
4490 (46) 8,1 H(71) 8328 (37) 
3883 (48) 8,8 tt(220) 8251 (45) 
3047 (42) 6,1 H(440) 9620 (44) 
3705 (45) 6,5 It(210) 1373 (72) 
4257 (41) 6,0 H(211) 2438 (54) 
3618 (40) 5,0 H(212) 1791 (66) 
2817 (37) 4,4 H(280) 9487 (48) 

812 
--49 (30) 

60 (32) 
25 (30) 

- 1 8  ( 2 7 )  
- 1 6  ( 3 0 )  

26 (28) 
- 1 8  ( 2 8 )  
- 4 6  (32) 
- 2 5  (32) 
- 4 5  (33) 
- 3 0  ( 3 4 )  

5 (36) 
- 1 ( 3 4 )  

- 5 4  ( 3 8 )  
- 4 5  (41) 
- 2 0  ( 3 6 )  
- 7 1  ( 4 0 )  
- 4 3  (34) 

- 7 ( 3 8 )  
- -  4 4  ( 4 0 )  

1 3 7  ( 4 9 )  
96 (22) 

104 (21) 
0 (33) 

67 (24) 
74 (23) 

Y 
- 849 (193) 
2342 (181) 
4357 (189) 
1112 (153) 

- 1001 (189) 
2225 (160) 
4015 (182) 

689 (177) 
-1518 (176) 

1858 (150) 
3997 (147) 
3081 (186) 

-2371 (201) 
1193 (285) 
2258 (220) 
4945 (266) 

- 3152 (201) 

813 .823 
61 (7) - 4 4  (28) 
65(8) 87 (32) 
50 (7) 18 (29) 
53 (7) 2 (25) 
57 (7) - 4 3  (30) 
58 (8) - 1 (27) 
61 (8) - 6 6  (29) 
62 (8) - 9 0  (31) 
63 (8) - 2 9  (33) 
57 (8) --30 (32) 
76 (8) -31  (35) 
65 (8) - 2 8  (36) 
71 (8) - 6 5  (35) 
98 (11) -41  (38) 

117 (12) - 3 8  (44) 
99 (11) 32 (39) 

102 (10) - 8 2  (42) 
61 (9) - 66 (37) 
74 (9) - 6 2  (36) 
88(11) --38(40) 
80 (10) 45 (45) 
55 (5) 130 (21) 
76 (6) 82 (20) 
61 (8) 47 (33) 
73 (5) 62 (22) 
79 (5) 70 (23) 

z B 

3460 (42) 6,9 
4047 (37) 4,4 
3387 (43) 6,3 
2645 (36) 3,4 
3285 (43) 6,9 
3918 (34) 2,9 
3248 (42) 6,5 
2625 (41) 5,1 
3300 (40) 5,5 
3995 (33) 2,2 
3264 (33) 2,6 
2405 (41) 6,1 
2362 (41) 5,7 
4862 (65) 17, 
5586 (48) 9,4 
4941 (59) 16, 
4722 (44) 12, 

A C 31B - 3 
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Tableau 2. Distances interatomiques (~) 
C(1)--C(2) 1,370 (16) C(8)--H(81) 
C(2)--C(3) 1,394 (19) C(9)--H(90) 
C(3)~C(4) 1,378 (16) C(9)--FI(91) 
C(4)--C(5) 1,373 (15) C(10)-H(100) 
C(5)--C(6) 1,418 (20) C(10)-H(101) 
C(6)--C(1) 1,435 (17) C(I I)-H(110) 
C(1)--C(7) 1,539 (19) C(11)-H(111) 
C(7)~C(8) 1,543 (20) C(12)-H(120) 
C(8)--C(9) 1,531 (20) C(12)-H(121) 
C(10)-C(11) 1,512 (20) C(13)-H4130) 
C(11)-C(12) 1,538 (22) C(13)-H(131) 
C(12)-C(13) 1,518 (21) C(14)-H(140) 
C(13)-C(14) 1,540 (23) C414)-H(141) 
C414)-C(15) 1,517 (23) C(15)-H(151) 
C(15)-C(16) 1,530 (25) C(15)-H(150) 
C(16)-C(17) 1,542 (22) C(16)-H(160) 
C(17)-C(18) 1,514 423) C(16)-H(161) 
C(18)-C419) 1,514 (21) C(17)-H(170) 
C(19)-C(20) 1,521 (25) C(17)-H(171) 
C(20)-C(21) 1,487 (23) C(18)-H(180) 
C43)--O423) 1,332 (13) C(18)-H(181) 
C(5)--O425) 1,361 415) C(19)-H(190) 
C(6)--C(26) 1,469 (15) C(19)-H(191) 
C(26)-O(27) 1,223 (16) C420)-H(200) 
C(26)-O(28) 1,313 (17) C(20)-H4201) 
C(2)--H(220) 0,92 (10)  C(9)--C(10) 
C(4)--H(440) 1,07 (11)  O(28)-H(280) 
C(7)--H(70) 1,042 (64) C(21)-H4211) 
C(7)--H471) 1,127 (74) C(21)-H(210) 
C(8)--H(80) 0,996 (78) C(2 I)-H(212) 

1,065 488) 
0,994 465) 
0,983 (91) 
0,984 (69) 
1,026 (95) 
1,011 (71) 
1,033 (95) 
1,002 (72) 
0,998 497) 
1,032 (83) 
0,987 (94) 
1,025 (81) 
1,110 (97) 
1,00 (l 1) 
0,935 (90) 
0,988 (81) 
1,100 (91) 
0,955 (92) 
0,98 (11) 
1,121 (93) 
1,16 (12) 
1,051 (88) 
1,070 497) 
1,044 (80) 
1,017 (91) 
1,527 (21) 
0,720 (92) 
1,139 (99) 
1,18 (17) 
1,14 (13) 

Tableau 3. Angles interatomiques (°) 
C(6)~C(1)--C42) 119,7 (1) 
c( 1 ) --C(2)--C(3) 121,7 ( 1 ) 
C(2)---C(3)--C(4) 119,8 (1) 
C(3)--C(4)--C(5) 119,5 (1) 
C(4)--C(5)--C46) 122,7 41) 
C(5)---C46)--C41) 116,4 (1) 
C(7)---C(1)--C(6) 124,5 (1) 
C(7)--C(1)--C(2) 115,3 (1) 
C(1)--C(2)--H4220) 113,3 (7) 
H(220)-C(2)--C43) 125,0 (7) 
C(2)--C(3)--O(23) 119,0 (1) 
O(23)--C(3)--C(4) 121,2 (1) 
C(3)~C(4)--H(440) 123,5 (7) 
H(440)-C(4)--C(5) 114,8 47) 
C(4)~C45)--O(25) 116,9 (1) 
O(25)--C(5)--C(6) 120,4 (1) 
C(5)---C46)--C(26) 118,3 (1) 
C(26)--C(6)--C(1) 125,2 ( 1 ) 
C(6)--C(26)-O(27) 121,5 (1) 
O(27)--C(26)-O(28) 120,9 (1) 
O(28)--C(26)-C(6) 117,7 (1) 
C(1)---C(7)--H(70) 107,6 (5) 
C(1)~C(7)--H(71) 103,4 (5) 
H(70)--C(7)--H(71) 107,4 (7) 
H(70)--C(7)--C(8) 113,1 (5) 
H(71)--C(7)--C(8) 111,8 (5) 
C(7)---C(8)--H(80) 107,9 (6) 
C(7)---C(8)--H(81) 106,5 (6) 
H(80)--C48)--H(81) 110,0 (9) 
H(80)--C(8)--C(9) 106,2 (6) 
H(81)--C(8)--C(9) 117,3 (6) 
C(8)--C(9)--H(90) 103,7 (6) 
C(8)--C(9)--H(91) 111,2 47) 
H(90)--C(9)--H(91) 103,4 (9) 
H(90)--C(9)--C(10) 113,6 (6) 
H(91)--C(9)--C(10) 109,8 (7) 
C(9)---C410)-H4100) 107,0 (6) 
C(9)---C(10)-H(101) 113,4 47) 
H(100)-C(10)-H(101) 106,2 (9) 
H(100)-C(10)-C(11) 112,7 46) 

Tableau 3 (suite) 
H(101)-C(10)-C(11) 105,0 (7) 
C(10)--C(11)-H(110) 107,7 (6) 
C(10)--C(11)-H(111) 107,7 (7) 
H(110)-C(11)-H(111) 103,9 (9) 
H(110)-C(11)-C(12) 111,5 (6) 
H(ll 1)-C(11)-C(12) 112,2 (7) 
C411)--C(12)-H(120) 107,9 (6) 
C(11)--C(12)-H(121) 109,5 (7) 
H(120)-C(12)-H(121) 109,6 49) 
H4120)-C412)-C413) 109,0 46) 
H(121)-C412)-C(13) 109,3 47) 
C(12)--C(13)-H(130) 103,5 (7) 
C412)--C(13)-H(131) 111,5 47) 
H(130)-C(13)-H(131) 106,9 49) 
H(130)-C(13)-C(14) 113,8 (7) 
H(I 3 I)-C(13)-C(14) 106,8 (7) 
C(13)--C414)-H(140) 103,3 (6) 
C413)--C(14)-H(141) 109,8 (6) 
H(140)-C(14)-H(141) 100,0 (9) 
H4141)-C(14)-C415) 110,3 (6) 
H(140)-C414)-C(15) 120,0 (6) 
C(14)--C(15)-H(150) 108,8 (8) 
C(14)--C(15)-H(151) 109,7 (8) 
H(150)-C(15)-H(151) 108,9 (1,1) 
H(150)-C(15)-C(16) 107,3 (8) 
H(151)-C415)-C(16) 108,8 (8) 
C(I 5)--C(16)-H(160) 109,2 (7) 
C(15)--C(16)-H(161) 112,0 (6) 
H(160)-C(16)-H(161) 105,2 (9) 
H(160)-C(16)-C(17) 107,6 (7) 
H(161)-C(16)-C(17) 109,6 (6) 
C(16)--C(17)-H(170) 111,5 (8) 
C(16)--C(17)-H(171) 107,4 (8) 
H(170)-C(17)-H(171) 99,7 41,1) 
H(170)-C(17)-C(18) 110,6 (8) 
H(171)-C(17)-C(18) 112,9 (8) 
C(17)--C418)-H(180) 103,9 (7) 
C(17)--C(18)-H4181) 101,6 (7) 
H(180)-C(18)-H(181) 108,1 (1,0) 
H(180)-C(18)-C(19) 110,0 (7) 
H(181)-C(18)-C(19) 119,1 (7) 
C(I 8)--C(19)-H(190) 106,1 (7) 
C(18)--C(19)-H(191) 111,1 (6) 
H(190)-C(19)-H(191) 104,9 (9) 
H(190)-C419)-C420) 107,7 (7) 
H(191)-C(19)-C420) 114,2 (6) 
C(19)--C(20)-H(200) 107,9 (6) 
H(200)-C(Z0)-H(201) 102,4 (9) 
C(19)--C420)-H(201) 111,1 (6) 
H(200)-C(20)-C(21) 109,1 46) 
H(201)-C(20)-C(21) 111,5 (6) 
C(1)~C(7)--C(8) 113,0 (1) 
C(7)--C(8)--C(9) 108,8 (1) 
C(8)~C(9)--C(10) 114,4 (1) 
C(9)--C(10)-C(11) 112,4 (1) 
C(10)--C(11)-C(12) 113,3 (1) 
C(11)--C(12)-C(13) 111,5 41) 
C(12)--C(13)-C(I4) 114,2 (I) 
C(13)--C(14)-C415) 112,6 (1) 
C(14)--C(15)-C(16) 113,3 (1) 
C(15)--C(16)-C(17) 112,8 (1) 
C(16)--C(17)-C(18) 113,8 (1) 
C(17)--C(18)-C(19) 112,9 (1) 
C(18)--C(19)-C(20) 112,2 (1) 
C(19)--C(20)-C(21) 114,2 (1) 
C(20)--C(21)-H(211) 101,5 (7) 
C(20)--C(21)-H(210) 97,1 (9) 
C(20)--C(21)-H(212) 111,7 (8) 
H(210)-C(21)-H(211) 110,5 (1,1) 
H(211)-C(21)-H(212) 109,0 (1,1) 
H(212)-C(21)-H(210) 124,3 (1,2) 
H(280)-O(28)-C(26) 101,5 (1,0) 



M. G A D R E T ,  M. G O U R S O L L E ,  J. M. L E G E R  ET J. C. C O L L E T E R  2787 

Ces r6sultats conduisent aux remarques suivants: 
- Au niveau de cycle, les distances C-C sont voisines 

de 1,38 /k sauf pour les deux liaisons C(1)-C(6) et 
C(6)-C(5) qui sont peu diff6rentes de 1,42 A; le radical 
acide port6 par le C(6) semble faire perdre ~t ces deux 
liaisons un peu de leur caract6re zc. c(7) c(8) 

- A u  niveau de la chaine on retrouve bien le c(9) 
caractere aliphatique/i  travers les distances C-C et les c(10) 
angles C-C-C:  la moyenne des liaisons C-C 6tant de c(11) 
1,525 A et celle des angles: 112,8 °. Seule la liaison c(12) C(13) 
terminale est un peu plus courte. C(14) 

La programme de Schomaker, Waser, Marsh & C(15) 
Bergman (1959) nous a permis de d6terminer les plans c(16) 
moyens suivants: plan I constitu6 par les atomes C(1), C(17) C(18) 
C(2), C(3), C(4), C(5), C(6), C(7), O(23), O(25), C(26) c(19) 
(Tableau 4); plan II constitu6 par les atomes C(1), C(20) 
C(7) & C(21) (Tableau 5); plan III constitu6 par les C(21) 
atomes C(6), C(26), O(27), 0(28) (Tableau 6). 

Tableau 5. Plan moyen II et distances d ce plan (A) 

0,0674x- 0,8304 Y+ 0,5531 z = 3,6342 

Atomes definissant le plan Autres atomes 
C(1) 0,4377 (107) 

0,0915 (108) 
0,2501 (117) 

-0,2419 (117) 
-0,0964 (117) 
-0,3741 (127) 
--0,1289 (128) 
--0,3504 (126) 
--0,0919 (125) 
--0,2927 (138) 
--0,0060 (128) 
-0,1345 (141) 

0,1866 (125) 
0,0685 (128) 
0,3788 (136) 
0,2308 (154) 

C(2)  -0,6194 (116) 
C(3) - 0,4661 (106) 
C(4) 0,7580 (101) 
C(5) ],8183 (112) 
C(6) 1,7197 (107) 
0(23) - 1,5235 (80) 
0(25) 2,9957 (75) 
C(26) 2,9360 (121) 
O(27) 3,9838 (81) 
0(28) 2,8498 (76) 

Tableau 4. Plan moyen I e t  distances ~t ce plan (A) 

0,4892x+ 0,6895 Y+ 0,5340z= 10,5680 
Atomes definissant le plan Autres atomes 
C(1)  -0,0319 (117) C(8) - 1,3174 (128) 
C(2) 0,0149 (125) 
C(3)  -0,0136 (115) 
C(4) - 0,0123 (111) 
C(5) 0,0026 (120) 
C(6)  -0,0058 (118) 
C(7) 0,0627 (118) 
0(23) - 0,0063 (85) 
0(25) 0,0315 (81) 
C(26) -0,0739 (126) 

C(9) - 1,1092 (126) 
C(IO) -2,3988 (127) 
C(I1) -2,1383 (134) 
C(12) -3,4235 (138) 
C(13) -3,1134 (134) 
C(14) -4,3585 (140) 
C(15) -4,0057 (149) 
C(16) -5,2307 (142) 
C(17) -4,8586 (149) 
C(18) -6,0544 (135) 
C(19) -5,6640 (139) 
C(20) -6,8768 (151) 
C(21) -6,5459 (159) 
0(27) 0,0029 (87) 
0(28) -0,1713 (82) 

La d6termination de ces plans permet de calculer les 
angles suivants: le plan I fait avec le plan II un angle 
¢1= 104,14 ° (Fig. 2), alors qu'avec le plan III l'angle 
est tr6s petit ¢2 = 5, 04°, comme le montrent d'ailleurs 
]es distances des atomes du cycle au plan III. L'angle 
qh est probablement dfi / t un  encombrement st6rique 
entre le C(7) et 0(28) [C(7)-O(28)=2,79 A]. 

C o h e s i o n  c r i s t a l l i n e  

L'examen de la projection (010) montre que la maille 
est remplie dans son centre par les chainons en C(15) 
hydrophobes alors que les seuls points de contacts se 
situent aux extr6mit6s de la maille au niveau des cycles 
ph6nyles hydrophiles. Nous observons deux types de 
liaison: liaisons hydrog~ne et contacts de van der 
Waals (Tableaux 7 et 8, Fig. 2). 

I ~ ~I~11~, !~3,36(7) ~ .  

~7 . . . .  V 

c 13 0 

• H 

Fig. 2. Projection (010). 

A C 33B - 3* 
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Tableau 6. Plan moyen III et distances d ce plan (A) 

0,4121 X+ 0,7170 Y+ 0, 5621Z = 9,5441 

.&tomes d6finissant le plan 
C(6) 0,0038 (115) 
C(26) -0,0138 (124) 
0(27) 0,0025 (85) 
0(28) 0,0020 (80) 

Autres atomes 
C(l) 0,423 (114) 
C(2) 0,0319 (122) 
C(3) -0,1168 (112) 
C ( 4 )  -0,1800 (108) 
C(5) -0,1100 (117) 
C(7) 0,2692 (115) 
C(8) - 1,0464 (125) 
C(9) -0,7093 (123) 
C(10) - 1,9235 (124) 
C(1I) - 1,5352 (131) 
C(12) -2,7427 (134) 
C(13) -2,3055 (131) 
C(14) -3,4680 (136) 
C(15) -2,9895 (145) 
C(16) -4,1315 (138) 
C(17) -3,6326 (146) 
C(18) -4,7451(132) 
C(19) -4,2310(135) 
C(20) - 5,3611 (146) 
C(21) -4,9070 (157) 
0(23) -0,1600 (83) 
0(25) -0,1492 (79) 

Tableau 7. Liaisons hydrogdne 

O(23,I)-O(25,IV) 2,85 (5)/~ 
0(27, I)-O(28, VI) 2,69 (0) 
O(27, I)-H(280, VI) 1,97 (7) 

Code de sym6trie 
(I) x y z 
( I I )  1 - x  ½ + y  ½ - z  
(III) 1 - x )7 1 - z 
(IV) 2 - x  ½+y ½-z 
(V) l + x y - 1  z 
(VI) 2 - x )7 - 1 1 - z 

Tableau 8. LiaLwns de type van der Waals 

C(19, I)-O(23, II) 3,48 (6) 
0(23, I)-C(18, II) 3,45 (5) 
O(23, I)-C(20, II) 3,36 (7) 
C(21, I)-O(28, III) 3,69 (5) 
C(4, I)--O(25, IV) 3,47 (7) 
C(3, I)--O(25, IV) 3,57 (3) 
C(4, I)--C(4, IV) 3,76 (4) 
0(23, I)-C(4, IV) 3,45 (2) 
0(23, I)-C(5,1V) 3,55 (3) 
0(25, I)-C(21, V) 3,40 (5) 
0(27, I)-C(21, V) 3,40 (6) 

A 

Conclusion 

La structure tr~s originale de cette mol6cule avec sa 
chaine en C(15) entraine une conformation cristalline 
tr~s particuli6re. L'angle di~dre important des plans 
moyens de la chaine et du cycle ainsi que le remplissage 
de la maille sont deux caract6ristiques trbs int6ressantes. 
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The Crystal Structure of 1-(N,N-Bis-p-chlorobenzoylamino)-4,5-diphenyl-l,2,3-triazole 
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The crystal structure of 1-(N,N-bis-p-chlorobenzoylamino)-4,5-diphenyl-l,2,3-triazole, C28HIaN402CI2, 
has been determined with three-dimensional intensities, measured on an automated Philips PW 1100 
single-crystaI diffractometer (574 independent non-zero reflexions). The structure was essentially solved 
by direct phase determination combined with Fourier syntheses. The cell constants, obtained by least- 
squares calculations from direct 0 value measurements on the diffractometer, are a =  15.0519 (23), 
b=  12"3312 (15), c= 13"5896 (32) A,, fl=90"13 (2) °, Z = 4 ;  the space group is P2dn. The positional and 
vibrational parameters, with anisotropic temperature factors for the non-hydrogen atoms, were re- 
fined by full-matrix least-squares calculations to a final R =  0-070. Correction for anomalous scattering 
of the C1 atoms was applied. The molecule has a dibenzoylaminotriazole structure. One of the four 
benzene rings forms with the central triazole ring a roughly coplanar system. 

Introduction 

In a recent paper on the structure of 1-(c~-o-bromo- 
benzoyloxy-o'-bromobenzylideneamino) -4, 5-diphenyl 

1,2,3-triazole (Kokkou & Rentzeperis, 1975) reference 
was made to the triazole derivatives obtained as 
oxidation products of c~-diacylhydrazones and detailed 
literature on their preparation and various properties 


