1-ACETOXY-2,4-DIBROMO-1,1-DIPHENYLBUTANE

on C(2) which shifts the 13C resonance to 656-6. The
difference in chemical shifts for the two C(3) protons
can be rationalized in terms of different average
environments. From Fig. 1 it can be seen that one
proton lies above the plane of the perpendicular phenyl
ring while the other is in a nonmagnetic environment.
The signal at 61-65 is consistent with an upfield shift
for a proton lying above a phenyl ring. While the intra-
molecular interactions are weak, the sum of the inter-
action must be sufficient to ensure that the time-
averaged solution conformation is similar to that
observed in the solid.
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Trimétaphosphate de Césium Monohydraté
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Abstract. Cs,P,0,.H,0, triclinic; a = 10-610(6), b =
7-966(4), ¢ = 8-172(5) A, a = 96.64(8), B =
68-84 (8), y =95-42(8)°; space group P1, two for-
mula units per cell. The crystal structure was solved
from single-crystal diffractometer data by a Patterson
synthesis and refined by a least-squares method. The
final R value is 0-05 for 1120 independent reflexions.

Introduction. Cs;P,0,.H,0 a été préparé par Grenier
(1973) suivant une méthode que Boullé (1938) avait
appliquée au sel de calcium.

Ag,;P;0,.H,0 + 3CsCl ——
Cs,P,0,.H,0 + 3AgCl.

Grenier (1973) a établi que Cs;P,0,.H,0 est tri-
clinique et a donné une maille.

Les intensités diffractées ont été mesurées a I'aide
d’un diffractométre automatique Philips avec la radia-
tion Ag Ka (1 = 0,5608 A), et monochromateur en
graphite. Dimensions du cristal: 0,13 x 0,15 x 0,15
mm; nombre de réflexions indépendantes mesurées:
1700; nombre de réflexions conservées pour I’affine-
ment: 1120; domaine angulaire de mesure: 4° < 0 <
19°; vitesse de balayage: 0,05° s~!; balayage en w;
largeur: 1,2°(6).

Une sommation de Patterson tridimensionnelle a
permis de localiser les atomes de césium dans I’hypo-
thése du groupe Pl. Des sommations de Fourier
révelent les atomes de phosphore et d’oxygéne. La molé-

cule d’eau apparait sur une synthése de Fourier différ-
ence. L’affinement du modéle obtenu dans le groupe
P1, par une méthode de moindres carrés, effectué au
moyen du programme SFLS-5 de Prewitt (1966) sur
1120 reflexions conduit & une valeur de R = 5%.* Les

*La liste des facteurs de structure a été déposée au dépot
d’archives de la British Library Lending Division (Supplementary
Publication No. SUP 32172: 9 pp.). On peut en obtenir des copies
en s’adressant a: The Executive Secretary, International Union of
Crystallography, 13 White Friars, Chester CH1 INZ, Angleterre.

Tableau 1. Coordonnées cristallographiques des

atomes
x y z B
Cs(1) 0,0133(1) 0,2592(2) 0,2598(2) 2,34(2)
Cs(2) 0,6233(1) 0,1225(2) 0,1955(2) 2,43(2)
Cs(3) 0,6587(1) 0,3796 (2) 0,7219(2) 2,35(2)
P(1) —0,0029(5) 0,2412(6) 0,7732(7) 1,72 (5)
P(2) 0,2479(6) 0,4223(6) 0,7710(7) 1,79 (5)
P(3) 0,2570(5) 0,1374(6) 0,5121(7) 1,47 (5)
O(L1) 0,323(2) 0,257(2) 0,645 (2) 2,8(1)
O(L2) 0,100 (1) 0,109 (1) 0,634 (2) 2,1(1)
O(L3) 0,097 (2) 0,349 (2) 0,861 (2) 2,8(1)
O(E11) —0,049 (1) 0,359 (2) 0,674 (2) 2,6(1)
O(£12) —0,099 (2) 0,141 (2) 0,906 (2) 3,0(1)
O(E21) 0,311 (1) 0,453 (2) 0,909 (2) 2,9(1)
O(E22) 0,256 (2) 0,557 (2) 0,660 (2) 2,8(1)
O(E31) 0,268 (2) 0,235(2) 0,367 (2) 3,2(1)
O(E32) 0,325(1) —0,023(2) 0,476 (2) 2,9(1)
H,0 0,413 (1) 0,206 (2) 0,018(2) 2,6 (1)
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Tableau 2. Facteurs de température anisotropes o
(B; x10%)
ﬁll ﬁZZ ﬁ}] 1312 :BIJ ﬁzs o
Cs(1) 79(1)  74(2) 103(3) 8(1) —42(2) 10(2)
Cs(2) 64(2) 91(2) 111(3) —6(1) =34(2) 11(2)
Cs(3) 70(2) 80(2) 89(2) 1(1) —20(2) 6(2)
P(1) 43(6) 66(9) 85(10) —4(5) —23(6) 26(7) J
P(2) 68(7) 55(8) 72(9) 8(6) =34(7) 11(7)
P(3) 53(6) 35(8) 79(9) 12(5) -37(6) —-5(7)
O(L1) 91 (20) 96 (26) 168 (35) —36(18) —99 (23) 36(24)
O(L2) 58(17) 22(20) 139(31) 6(14) —22(18) —14(20)
O(L3) 103(21) 80(24) 99(29) 3(18)—41(21) —7(Q21)
O(E1l) 89(20) 110Q27) 68(27) 8(17)—27(19) 27(21) 2
O(E12) 98(21) 73(25) 109(30) —21(18) —4(21) 11(22)
O(E21) 101(21) 119(28) 130(32) 28(19) —95(23) —-28(24)
O(E22) 137(24) 56(24) 132(32) —19(18) —92(24) 61(22) 9] N
O(E31) 114(23) 126 (29) 65(27) 25(20) —2(20) 58(23) o)
O(E32) 20(14) 160(34) 205(36) 43(16) —38(20) —7(28) ) Lo
H,0 31(16) 143(29) 107(29) 48(17) 3(18) —22(24) Fig. 1. Projection ab de Cs;P;0,.H,0.
Tableau 3. Distances interatomiques (A) et angles des liaisons (°)
Cycle trimétaphosphate
P(1)—0O(L2) 1,622 (13) P(2)—O(L1) 1,651 (14) P(3)-0(L1) 1,658 (18)
P(1)—O(L3) 1,618 (18) P(2)—0(L3) 1,584 (15) P(3)-0(L2) 1,608 (13)
P(1)—O(E11) 1,483 (18) P(2)—0(E21) 1,493 (20) P(3)-O(E31) 1,459 (17)
P(1)—O(E21) 1,453 (14) P(2)—-O(E22) 1,463 (16) P(3)—0(E32) 1,472 (16)
O(L2)—0(L3) 2,495 (19) O(L1)-0(L3) 2,524 (20) O(L1)-0(L2) 2,560 (22)
O(L2)-0O(E11) 2,527 (20) O(L1)-O(E21) 2,846 (22) O(L1)-O0(E31) 2,523 (25)
O(L2)—O(E21) 2,466 (18) O(L1)-0(E22) 2,537 (21) O(L1)-0(E32) 2478 (21)
O(L3)—-O(E11) 2,544 (24) O(L3)»-0(E21) 2,488 (25) O(L2)—-0(E31) 2,508 (18)
O(L3)—0O(E21) 2,487 (21) O(L3)—0(E22) 2,525 (20) O(L2)-0(E32) 2,527 (18)
O(E11)—O(E21) 2,551(21) O(E21)—0(E22) 2,554 (25) O(E31)—-0(E32) 2,537 (24)
O(L2)—-P(1)—0O(L3) 100,7 (8) O(L1)—P(2)—0O(L3) 102,5 (8) O(L1)-P(3)—0(L2) 103,2 (8)
O(L2)—P(1)-O(E11) 108,9 (8) O(L1)—P(2)—O(E21) 104,4 (8) O(L1)-P(3)-O(E31) 107,9 (8)
O(L2)-P(1)—O(E21) 106,5 (8) O(L1)—P(2)—0(E22) 108,9 (9) O(L1)—-P(3)-0O(E32) 104,5 (8)
O(L3)~P(1)-O(E11) 110,2 (8) O(L3)—P(2)—O(E21) 107,9 (9) O(L2)-P(3)-O(E31) 109,6 (8)
O(L3)—P(1)-O(E21) 108,0 (8) O(L3)—P(2)—0O(E22) 111,9(9) O(L2)—P(3)—0O(E32) 110,2 (8)
O(E11)—P(1)-0O(E21) 120,7(9) O(E21)-P(2)—0O(E22) 119,6 (9) O(E31)—-P(3)-0(E32) 119,9 (8)
P(2)—O(L1)-P(3) 122,6 (9) P(1)—O(L2)—P(3) 130,6 (9) P(1)—O(L3)—P(2) 129,8 (9)
Environment des sites de césium
Cs(1)—O(L2) 3,165 (12) Cs(2)—0(E22) 3,054 (15) Cs(3)-O(E21) 3,266 (17)
Cs(1)—O(L3) 3,203 (16) Cs(2)—0O(E32) 3,364 (12) Cs(3)—0(E22) 3,009 (16)
Cs(1)-0(E22) 3,150 (17) Cs(2)—0O(£32) 3,125 (18) Cs(3)—O(E31) 3,193 (15)
Cs(1)-O(E31) 3,154 (20) Cs(2)—O(E21) 3,038(14) Cs(3)-0O(E32) 3,091 (15)
Cs(1)—-O(E11) 3,218(15) Cs(2)-H,0 3,223 (18) Cs(3)-O(E11) 3,005(17)
Cs(1)-O(E11) 3,099 (14) Cs(2)-H,0 3,048 (14) Cs(3)-H,0 3,179(13)

coordonnées cristallographiques sont données dans le
Tableau 1 et les facteurs de température anisotropes
dans le Tableau 2.

voisinages octaédriques d’oxygene. Le Tableau 3 donne
les distances interatomiques.
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