
681 

Acta Cryst. (1978). B34, 681-682 

Le Sel de I'a-Ph~nyl-6thylamine (S)(-) et de I'Acide Trichloro-2,2,2 Hydroxy-1 
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A b s t r a c t .  C 6Hs-C  H ( C H 3 ) - N H  2 . C C13-C H ( O H ) -  
P ( O ) ( O H ) - - O - C H  3, monoclinic, space group P21, a = 
13.520(4) ,  b = 6. 138 (2), c = 10.057 (3) /k, fl = 
103.22 (0.20) °, Z = 2. The structure was solved by 
direct methods. Full-matrix least-squares refinement 
converged at R = 0.051 and R w = 0.037 for all the 
2668 observed reflexions. The molecules are linked by 
hydrogen bonds in columns parallel to the 21 axis. 

Tableau 1. Param~tres atomiques (× 104) 

x 

P 1234 (1) 
CI(I) 3820 (1) 
Cl(2) 3541 (1) 
Cl(3) 2351 (1) 
O(1) 1414 (3) 
0(2) 343 (2) 
0(3) 815 (2) 

I n t r o d u c t i o n .  L'6tude du sel de l't~-ph6nyl-6thylamine 0(4) 1721 (3) 
( S ) ( - - )  et de l'acide trichloro-2,2,2 hydroxy-1 +thyl- N -1185 (2) 

C(1) 2907 (3) 
phosphonique monom&hyl ester ( R ) ( - )  s'inscrit dans c(2) 2106 (3) 
une &ude de la st6r6ochimie du phosphore concernant c(3) 85 (4) 
plusieurs d6riv6s du trichlorfon, et par cons6quent du c(4) -1914 (4) 
trichlorfon lui m6me dont la structure a dbja 6t+ c(5) -1942(3) 

c(6) -2977 (3) d6termin6e (H6hne & Lohs, 1969). La connaissance de c(7) -3442 (4) 
la configuration absolue de l 'amine permet de d~duire la c(8) -4404 (4) 
configuration absolue de l'acide. D'autre  part, ce sel est C(9) -4862 (4) 
un 616ment suppl6mentaire ~t l'6tude de la s6paration C(lO) -4436 (3) 
des sels diast6r6oisom6res entreprise pr6c6demment c(11) -3482(3) 

H(C2) 2444 
(Leclercq & Jacques, 1975; Brianso, 1976, 1978). H(OI) 1124 

Les mesures d'intensit6 ont 6t~ effectu~es sur un HI(C3) -53 
diffractom&re Philips PW 1100 en utilisant la radiation H2(C3) -444 
Cu Ktt. Les positions des atomes de C1, C, N, O ont ~t+ H3(C3) -114 

HI(N) 9147 d6termin6es /t l'aide du programme MULTAN, celles H2(N) 8856 
des atomes H par s6rie difference; les atomes H des H3(N) 8711 
groupements - -CH 3 de l'amine et - C - O H  de l'acide H(C5) 8213 
n'ont pu ~tre localis6s, et les affinements se sont H(C7) 6793 
poursuivis avec 14 atomes H sur 18. Le Tableau 1 H(C8) 5252 

H(C9) 4776 
donne les param+tres atomiques.* H(C 10) 5177 

H(C 11) 6677 

D i s c u s s i o n .  La Fig. l (a)  et (b) regroupe les valeurs 
num6riques caract6risant la g6om~trie mol~culaire; la 
distance P - C ( 2 )  est grande (1,853 A). Trois atomes H 
autour de N montrent le d~placement de l 'atome H 
provenant de l'acide vers la base. 

* Les listes des facteurs de structure et des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope ont 6t6 d6pos6es au d6p6t d'archives de la 
British Library Lending Division (Supplementary Publication No. 
SUP 33039:14 pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant/l: 
The Executive Secretary, International Union of Crystallography, 
13 White Friars, Chester CHI INZ, Angleterre. 

y z 

8803 (0) 7546 (1) 
8559 (3) 9362 (1) 

12768 (2) 10462 (1) 
9132 (3) 10983 (1) 

12629 (5) 8673 (6) 
8768 (5) 8308 (3) 
9739 (5) 6153 (3) 
6594 (6) 7605 (5) 
8856 (6) 4748 (3) 

10343 (6) 9744 (4) 
10949 (6) 8429 (4) 
6924 (9) 9042 (6) 

10982 (11) 6347 (6) 
8739 (9) 5637 (4) 
8132 (6) 4768 (4) 
6242 (9) 5033 (6) 
5633 (10) 4215 (7) 
6934 (I 1) 3179 (6) 
8877 (12) 2911 (4) 
9476 (8) 3705 (4) 
1111 8000 
1261 8437 
6068 8592 
6667 9000 
7170 9666 

-- 1076 4905 
-2283 4344 

- 199 4083 
-2367 6279 
--4991 5805 
-5310 4429 
--3294 3126 

9612 2137 
586 3373 

L'empilement mol~culaire peut &re d~crit comme 
une colonne de molecules (A-,B +) li~es par  un r~seau 
de liaisons H tridimensionnel centr6 autour de l'axe 21. 
[ N . . . 0 ( 3 )  -- 2,803; N . . . 0 ( 3 )  (21) = 2,768; N . . . 0 ( 4 )  
= 2,857 A]. Ce r~seau est renforc~ par la liaison H 
entre les atomes 0 (4 )  et O(1) (d --- 2,711 A) 
appartenant /t deux molecules diff~rentes translat6es 
d'une maille suivant l 'axe b. 
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Big. I. (a) Longueurs de liaison (A), o = 0,006 A. (b) Angles de 
valence (o), o" = 0,7 ° . 

Fig. 4. Projection de la structure sur le plan (010). 
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Fig. 2. Representation de Newman suivant la liaison C*-C(e) de 
la molecule de base. 
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Fig. 3. Configuration absolue de l'acide et de la base. 

moyennes. Cet empilement a 6t6 trouv6 syst6matique- 
ment lors de l'6tude des sels pour lesquels l'a-ph+nyl- 
6thylammonium est utilis+ comme base (Brianso, 1976, 
1978). La representation de Newman montre que 
l'atome H li6 au C(5) est en position 6clips6e par 
rapport au noyau benz6nique (Fig. 2). 

La connaissance de cette structure permet de 
d+terminer la configuration absolue de l'acide connais- 
sant celle de la base, car celle-ci a 6t6 6tablie par ailleurs 
(Jacques, Gros & Bourcier, 1977); nous en avons 
d6duit que l'acide 6tait (R)(-)  (Fig. 3). 

La Fig. 4 montre la projection de la structure sur le 
plan (010). 

Ce travail est fait en collaboration avec J. Jacques et 
M. J. Brienne (Laboratoire de Chimie Organique des 
Hormones, Coll6ge de France). 

Les liaisons H entre les atomes O(1) et 0(4)  d'une 
part et les forces 6lectrostatiques entre les p61es 

[_NH3]+e t [\p/O/_\O] - 

mat6rialis6es par les liaisons H, N . . .  0(3)  et N . . .  O(4), 
rendent la colonne mol6culaire tr~s rigide. 

Par contre, les colonnes s'empilent les unes sur les 
autres en respectant les distances de van der Waals 
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