
2248 

Acta Cryst. (1987). C43, 2248-2249 

Diearbonitrilem6thyl6ne-2 Dim6thyl-8,90xo-5 Bicyclo[4.4.0]d6e6ne-8-eis 
PAR BERNARD BONNAUD ET ROBERT LEYSSENS 

Ddpartement de Physique, Universitd d'Abidjan, 04 BP 322, Abidjan 04, C6te d'Ivoire 

ROBERT VIANI 

D@artement de Physique, Facultd des Sciences, Parc Valrose, 06034 Nice CEDEX, France 

ET JEAN-PIERRE AYCARD ET MAURICE MONNIER 

Laboratoire de Chimie Organique Structurale, Universitd de Provence, 13397 Marseille CEDEX 13, France 

(Recu le lO fdvrier 1987, acceptd le 29juin 1987) 

Abstract. cis-8,9-Dimethyl-5-oxobicyclo[4.4.0]dec-8- 
en-2-ylidenemethylenedicarbonitrile, C~sH~6N20 , M r 
= 240.30, monoclinic, P2Jc, a = 9.090 (6), b = 
6-814 (4), C = 2 1 . 9 8 6  (8)A, f l=  107.02 (5) ° , V =  
1302 (1) A 3, " Z = 4, D m = 1"20 (2), D x =  
1.226 Mg m -a, Gu/~a, 2 = 1.5418 A, p = 4.4 mm -1, 
F(000) -- 512, T = 298 K, final R -- 0-043 for 1809 
reflections. The structure shows a cis junction of the 
cyclohexane chair and cyclohexene half-chair moieties. 
The molecules are stacked antiparallel to minimize the 
dipolar interactions. 

Pattie exp6dmentale. Cette &ude a 6t6 entreprise pour 
identifier et d&erminer la conformation de ce sous 
produit de r6action, obtenu lors de l'addition du 
malononitrile [CH2(CN)2] sur la dim&hyl-8,9 bicyclo- 
[4.4.0]d6c6ne-8 dione-2,5 en milieu tampon6 ( C H  3- 
COOH/CHaCOONH4).  

Cristal parall6lipip6dique 0,35 x 0,25 x 0,15 mm, 
D m mesur6e par flottation, diffractom&re Nonius 
CAD-4, balayage 0-20, 0_< 24,5 °, param&res de la  
maiUe obtenus ~ partir de 20 r6flexions avec 14 < 
0 < 46°; pas de correction d'absorption. Valeur maxi- 
male de (sin0)/A = 0,58 A -z, h - 1 0 - 1 0 ,  k 0-7, l 0-24, 
r6f6rence 427 mesur6e toutes les 60 r6flexions, pas de 
variation significative. 2214 r6flexions ind6pendantes 
mesur6es, 1809 observ6es [I > 2,5 a(/)]. Structure d&er- 

0(2~1) C(2) ~ )  (3) C ( 4 )  ~ 

( ~ ~ ~ ~ 1 7 1  ~ 1 1  i" ~ N153) 

Fig. 1. Vue de la mol6cule avecla num6rotation des atomes. 
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Tableau 1. Coordonn~es atomiques (x 10 4) etfacteurs 
d' agitation t hermique isotrope dquivalents 

B~q = 8 zF/3 Zt Zj Uua* a* al. aj. 

x y z B~q(A 2) 
C(I) 7181 (2) 5386 (3) 6335 (1) 2,99 
C(2) 6826 (2) 4767 (3) 5646 (1) 3,20 
O(21) 6117 (2) 3273 (2) 5446 (1) 4,29 
C(3) 7518 (3) 6001 (4) 5232 (l) 3,82 
C(4) 7424 (3) 8225 (4) 5330 (1) 3,64 
C(5) 7792 (2) 8734 (3) 6020 (1) 3,02 
C(51) 8843 (2) 10107 (3) 6295 (1) 3,16 
C(52) 9636 (2) 11233 (3) 5937 (1) 3,91 
N(52) 10260 (3) 12161 (4) 5659 (1) 5,80 
C(53) 9210 (2) 10608 (3) 6959 (1) 3,67 
N(53) 9514 (2) 11049 (4) 7483 (1) 5,37 
C(6) 6920 (2) 7610 (3) 6390 (1) 2,98 
C(7) 5186 (2) 8080 (3) 6148 (1) 3,32 
C(8) 4198 (2) 6681 (3) 6387 (1) 3,10 
C(81) 2567 (3) 7411 (5) 6279 (2) 4,87 
C(9) 4709 (2) 4964 (3) 6648 (1) 3,21 
C(91) 3762 (4) 3537 (5) 6901 (2) 5,30 
C(10) 6321 (3) 4242 (4) 6717 (1) 3,55 

Tableau 2. Longueurs de liaisons (A) et angles de 
valence (°) 

C(2)-C(1) 1,512 (3) C(53)-C(51) 1,440 (3) 
C(6)-C(1) 1,545 (3) N(52)--C(52) 1,140 (3) 
C(10)--C(1) 1,520 (3) N(53)-C(53) 1,144 (3) 
O(21)--C(2) 1,217 (3) C(7)-C(6) 1,542 (3) 
C(3)-C(2) 1,506 (3) C(8)-C(7) 1,506 (3) 
C(4)-C(3) 1,536 (3) C(81)-C(8) 1,515 (3) 
C(5)-C(4) 1,495 (3) C(9)-C(8) 1,325 (3) 
C(51)-C(5) 1,347 (3) C(91)-C(9) 1,509 (3) 
C(6)-C(5) 1,502 (3) C(10)-C(9) 1,510 (3) 
C(52)-C(51) 1,435 (3) 

C(6)-C(1)-C(2) 111,1 (2) N(52)--C(52)--C(51) 178,6 (3) 
C(10)-C(1)--C(2) 114,6 (2) N(53)-C(53)--C(51) 178,3 (3) 
C(10)-C(1)-C(6) 110,1 (2) C(5)-C(6)-C(1) 109,9 (2) 
O(21)-C(2)-C(1) 122,1 (2) C(7)-C(6)-C(1) 110,0 (2) 
C(3)-C(2)-C(1) 116,4 (2) C(7)-C(6)-C(5) 110,9 (2) 
C(3)-C(2)-O(21) 121,2 (2) C(8)-C(7)-C(6) 113,7 (2) 
C(4)-C(3)-C(2) 114,5 (2) C(81)-C(8)-C(7) 113,1 (2) 
C(5)-C(4)--C(3) 111,6 (2) C(9)-C(8)-C(7) 122,6 (2) 
C(51)-C(5)-C(4) 122,4 (2) C(9)-C(8)-C(81) 124,1 (2) 
C(6)-C(5)-C(4) 115,7 (2) C(91)-C(9)-C(8) 124,3 (2) 
C(6)-C(5)-C(51) 121,9 (2) C(10)-C(9)-C(8) 122,5 (2) 
C(52)-C(51)-C(5) 121,9 (2) C(10)-C(9)-C(91) 113,2 (2) 
C(53)-C(51)-C(5) 122,9 (2) C(9)-C(10)-C(1) 114,7 (2) 
C(53)-C(51)-C(52) 115,1 (2) 
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min+e par les m&hodes directes (MULTAN80;  Main, 
Fiske, Hull, Lessinger, Germain, Declercq & Woolfson, 
1980) et affin6e par moindres carr6s ( SHELX76;  
Sheldrick, 1976); quantit6 minimis6e ~ ( I F  o I -- lEe[ )2 
sans pond6ration. Hydrog~nes d&ermin+s par Fourier 
diff6rence, affinement anisotrope pour les atomes 
lourds, pas d'affinement pour les atomes d'hydrog+ne. 
Valeur finale de R = 0,043, wR = 0,043, w = 1, (A/ 
a)max du dernier cycle d'affinement = 0,126. Pour le 
dernier calcul de Fourier diff6rence, (Ap)ma x : 0,15, 
(Ap)mi n = --0,14 e A -3. Facteurs de diffusion atomique 
issue de SHELX76 .*  

La mol6cule est reprbsentbe Fig. 1. Les coordonn6es 
atomiques sont rassembl+es dans le Tableau 1, les 
longueurs de liaison et les angles de valence dans le 
Tableau 2. L'examen des angles di6dres montre que 
cette molecule, constitute de deux cycles/l six chalnons 

* Les listes des facteurs de structure, des coordonn6es des atomes 
d'hydrog+nes, des facteurs d'agitation thermique, des courtes 
distances interatomiques, ainsi que la figure de l'empilement 
mol6culaire vu scion b mettant en 6vidence les interactions avec 
les hydrog~nes ont ~t6 d~pos~s au d~p6t d'archives de la British 
Library Document Supply Centre (Supplementary Publication No. 
SUP 44197:21 pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant fi: 
The Executive Secretary, International Union of Crystallography, 5 
Abbey Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 

accol6s par une jonction cis, poss6de une conformation 
chaise de la partie cyclohexanique et une conformation 
demi-chaise l+g+rement applatie pour la partie cyclo- 
hex6nique (Bucourt, 1974; Viani, Lapasset, Aycard & 
Bodot, 1979). La valeur non nulle de l'angle autour de 
la double liaison [q~s9 = - 1 , 1  (4)°! est analogue fi celle 
observ+e par Viani (1978) lors de l'&ude du dim&hyl- 
1,2 cyclohex+nedicarbonitrile-4,5-trans (1,5 °). 

L'analyse de l'empilement montre une organisation 
antiparall+le des diff6rents dip61es de la mol6cule 
susceptible de minimiser les interactions dip61e-dip61e 
intermol6culaire. 
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Ab straet. N, N'-(Propane- 1,2-diyl)dinicotinamide 
monohydrate, C15HI6N402.H20, M r = 3 0 2 . 3 ,  mono- 
clinic, P2~/n, a = 1 6 . 9 6 0 ( 1 ) ,  b = l l - 3 1 1 ( 1 ) ,  c =  
7.741 (1)A, f l =  100.50(4) ° , V =  1460.0A 3, Z = 4 ,  
D x =  1 .375gcm -3, 2 ( C u K a ) =  1.5418A, g =  
7.7 cm -~, F(000) -- 640, T =  298 K, final R = 0.045 
for 2498 unique reflections [F~o > 2a(F~o)]. The title 
compound adopts a trans (Z) conformation. Adjacent 
molecules, related by a center of symmetry, form a 
dimer by intermolecular hydrogen bonds through their 
amide groups, making a 14-membered ring, the O. . .N  
distance being 3.026 (2) A. The H20 molecule serves to 
stabilize the crystal structure by three hydrogen bonds. 

Experimental. Colorless prisms of the title compound 
grew from an aqueous solution. Crystal size 0.50 x 

* To whom all correspondence should be addressed. 
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0.23 x 0.08 mm, Enraf-Nonius CAD-4 x-cradle dif- 
fractometer, Cu K a  radiation, graphite mono- 
chromator, 0--20 scan with scan speed 0 .55-8 .24 ° 
min -~ in 0, scan width (0.60 + 0.14tan0) °. Range of 
indices, - 2 1 < h < 2 1 ,  0 < k < 1 4 ,  0 < l < 9  (20<  
150°). Lattice constants determined based on 25 20 
values (21 < 20 < 58°). Variation of standard < 4.5%; 
3008 reflections measured; 2546 observed reflections 
with I Fa_l > 2a( IF o I ). Systematic absences hOl, h+l 
odd; 0k0, k odd. No corrections for absorption. Struc- 
ture solved by direct methods with M U L T A N l l / 8 2  
(Main, Fiske, Hull, Lessinger, Germain, Declercq & 
Woolfson, 1982). Refined by full-matrix least squares. 
All H atoms found from difference synthesis. Non-H 
atoms refined with anisotropic thermal parameters, and 
H atoms with isotropic thermal parameters. 
~ w (  I Fol - IF c I) 2 minimized; w = 1.0 for F o < 
1341.2, w =  (1341.2/Fo) 2 for Fo>_ 1341.2. Final R 
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