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C(17)C(13)C(14) 38.3 °. Molecules are connected by 
intermolecular hydrogen bonds; the first is between 
O(1) of one molecule and 0(2) of a second molecule 
[O(1)---O(2) = 2.792 A] with O(1)H(1)O(2)= 166°; 
the second is between O(1) of the first molecule and 
0(3) of a third molecule [O(1)--O(3) = 2.617 ,A,] with 
O(1)H(3)O(3) = 173 °. 

The authors are indebted to J. Ficinit and I. 
Daoust-Maleval for having proposed this work and 
supplied the crystals for X-ray analysis. 

*Deceased. 
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Abstract. C3H12N2+.HPO2-.H20, Mr = 190.14, 
monoclinic, P2/c ,  a = 6.956 (2), b = 16.654(3), c = 
7.782 (1) ,A,, 15 = 113.80 (1) °, V =  824.8 (6) A3, Z = 4, 
D m = 1"544, Dx = 1"531 Mg m -3, a(Ag Kte)= 
0.5608,~, /z = 1-647mm-~, F(000) =408,  T =  
298 K. The structure was solved by the Patterson 
method and refined to a final R value of 0.049 for 
1764 observed independent reflections. The acidic 
phosphoric groups are connected through O---H...O 
hydrogen bonds, so that infinite chains parallel to the 
c axis with anionic period [H2P208(H20)] 4- are 
formed in the structure. The chains are themselves 
interconnected by means of N- -H . . .O  hydrogen 
bonds originating from the [NH3(CH2)3NH3] 2+ 
dication so as to build a three-dimensional network. 

Introduction. L'rtude de NH3(CH2)3NHa.HPO4.H20 
s'inscrit dans le cadre d'une &ude systrmatique de 
l'interaction de l'acide monophosphorique H3PO 4 
avec les diamines aliphatiques 5. chaines linraires 
rrpondant 5. la formule chimique NH2(CH2)nNH2 off 
n >  1. Plusieurs structures de complexes de 
l'rthylrnediamine ( n = 2 )  ont 6t6 &ablies: Naz- 

NH3(CHE)2NH3.(HPO4)2.6H20 (Averbuch-Pouchot, 
Durif & Guitel, 1987), NH3(CH2)2NH3.HPO4 
(Averbuch-Pouchot & Durif, 1987), NH3(CH2)2- 
NH3.2H2PO4 (Kamoun, Jouini & Daoud, 1989) et 
NH3(CH2)2NH3.2H2PO4.H3PO4 (Bagieu-Beucher, 
Durif & Guitel, 1989). 

Dans le prrsent travail, nous drcrivons la structure 
cristalline de ce nouveau complexe de mono- 
phosphate, dont la prrparation, l'analyse et les 
caractrristiques cristallographiques ont 6t6 signalres 
(Kamoun, Jouini & Daoud, 1990). 

Pattie exprrimentale. Cristal parallelipiprdique, 
dimensions: 0,12 x 0,09 x 0,014 mm; D m par pyc- 
nom&rie (bromobenzrne); Philips PW1100; mono- 
chromateur: graphite; param&res cristallins obtenus 
avec 25 rrflexions (11 < 0 <  13°); domaine des 
mesures: 3 5. 30 ° (0); type de balayage: to; domaine de 
balayage (1,2 + 0,2 tg0)°; vitesse de balayage 
0,03°s-~; rrflexions de rrference: 241, 2741, 133; 
variation nrgligeable; temps de mesure du fond con- 
tinu fix6 5. 10 s; nombre de rrflexions mesurres: 1854 
(+  h, k, /) ;  hma x = 10; kma x = 26; /max = 11; correction 
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de Lorentz-polarisation, aucune correction d'ab- 
sorption. La structure a 6t6 d6termin6e par exploi- 
tation de la fonction de Patterson et synthrses de 
Fourier successives: Y.w(IFol- IF~I) 2 minimis6e. Les 
derniers cycles d'affinement par moindres carr6es 
matrices complrtes sont effectu6s fi l'aide de 1764 
raies retenues et correspondant ~ Fo > 3or(F). Pour 
t o u s l e s  affmements, un sch6ma de pondrration 
unitaire a 6t6 utilis6; facteur de diffusion atomique et 
termes de dispersion: f '  e t f "  (International Tables for 
X-ray Crystallography, 1974, Tome IV). Les calculs 
sont effecturs sur PDP 11/34 utilisant les program- 
mes SDP (Enraf-Nonius, 1980). Une synthrse de 
Fourier diffrrence permet de localiser la totalit6 des 
atomes d'hydrogrne. Les coordonnres atomiques, les 
coefficients de temprratures isotropes pour les 
atomes d'hydrogrne, anisotropes pour les non 
hydrogrne sont affinrs; pas de correction d'extinction 
secondaire; R = 0,049; wR = 0,053; S = 0,814; Apmax 
= 0,46 e A-3; (A/O.)max ~_~ 0,0.  

Discussion. Le Tableau 1 donne les coordonnres 
atomiques et les facteurs d'agitations thermiques de 
NH3(CH2)3NH3.HPOa.H20.* La Fig. 1 reprrsente la 
projection de la structure sur le plan bc. Les ions 
monohydrogrnomonophosphates sont li6s entre eux 
par des liaisons par pont hydrogrne du type 
O(2)--H(O2)...O(1). Les distances et les angles de 
liaison drcrivant les groupements [HPO~-] sont con- 

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope, des param&res des atomes d'hydrogrne, 
principales distances interatomiques et des angles de liaison ont 
6t6 d6posres au d6prt d'archives de la British Library Document 
Supply Centre (Supplementary Publication No. SUP 53105:18 
pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant ~i: The Technical 
Editor, International Union of Crystallography, 5 Abbey Square, 
Chester CH1 2HU, Angleterre. 
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Fig. 1. Projection de la structure de NHa(CH2)aNH3.HPO4.H20 
sur le plan bc. 

Tableau 1. 
d'agitation 

Coordonndes atomiques et facteurs 
thermique dquivalents Beq (A 2) dans 
N H 3 ( C H 2 )  a N H 3 . H P O 4 . H 2 0  

Les drviations standards sont donn6es entre parenthrses. 
B~q = ~Y.,Yja,.ajfl, 7. 

x y z B~q 
P 0,3427 (I) 0,32669 (4) 0,40593 (9) 1,545 (9) 
O(l) 0,2066 (3) 0,2586 (1) 0,4207 (3) 2,26 (4) 
0(2) 0,2854 (3) 0,3445 (1) 0,1921 (3) 2,42 (4) 
O(3) 0,2979 (3) 0,4046 (1) 0,4811 (3) 2,44 (4) 
0(4) 0,5749 (3) 0,1925 (1) -0,0023 (3) 2,39 (4) 
O(W) 0,1514 (4) 0,3962 (2) 0,7545 (3) 4,16 (5) 
N(1) 0,7564 (4) 0,0453 (1) 0,2035 (3) 2,25 (4) 
N(2) 0,7764 (3) 0,1922 (1) 0,7564 (3) 1,98 (4) 
C(1) 0,7196 (4) 0,4598 (2) 0,8760 (4) 2,38 (5) 
C(2) 0,7654 (4) 0,3813 (2) 0,9788 (4) 2,29 (5) 
C(3) 0,7417 (4) 0,1135 (2) 0,6615 (4) 2,37 (5) 

Tableau 2. Distances interatomiques (,~) et angles de 
liaisons (o) dans NH3(CH2)3NH3.HPO4.H20 

Groupement monohydrogrnomonophosphate 
P(1) O(1) 0(2) 0(3) 0(4) 
O(1) 1,512 (2) 2,510 (3) 2,510 (3) 2,519 (3) 
0(2) 108,8 (1) 1,575 (2) 2,431 (3) 2,495 (2) 
0(3) 112,5 (1) 104,1 (1) 1,506 (2) 2,478 (3) 
0(4) 112,8 (1) 107,8 (1) 110,3 (1) 1,513 (2) 

P--P 4,655 (l) O(2)--H(O2) 0,76 (4) P-K)---H 115 (3) 

Groupement diammonium-l,3 propane 
N(1)--C(1) 1,467 (5) N(I)--C(1)----C(2) 
N(2)--C(3) 1,477 (4) C(1)---C(2)--C(3) 
N(2)--C(3) 1,468 (4) N(2)---C(3)---C(2) 
C(1)---C(2) 1,498 (4) 
C(2)--C(3) 1,499 (5) 

Liaisons hydrogrnes 
O(N)---H H...O 

N(1)--H(1N1).-.O(3) 0,93 (3) 1,76 (3) 
N(1)--H(2N1).-.O(W) 0,91 (3) 1,88 (4) 
N(1)--H(3N1)..-O(4) 0,77 (3) 2,17 (4) 
N(2)---H(IN2)-..O(1) 0,82 (3) 2,05 (3) 
N(2)---H(2N2)...O(4) 0,92 (4) 1,84 (4) 
N(2)---H(3N2)...O(4) 0,82 (3) 1,90 (3) 
O(W)---H(I I40...O(3) 0,82 (5) 1,89 (5) 
O(W)---H(2W)...O(1) 0,71 (5) 2,14 (5) 
O(2)---H(O2)...O(1) 0,76 (4) 1,87 (4) 

111,2 (2) 
111,9 (3) 
I I 1,4 (3) 

O(N).-.O O(N)--H.. .O 
2,694 (3) 179 (3) 
2,788 (4) 172 (4) 
2,922 (3) 164 (4) 
2,859 (3) 171 (3) 
2,760 (4) 173 (3) 
2,725 (3) 177 (3) 
2,708 (4) 177 (4) 
2,840 (3) 167 (5) 
2,602 (3) 161 (4) 

H(1W)--O(W)--H(2W) 106 (5) 

sign6s dans le Tableau 2. Les valeurs extremes des 
liaisons P---O 1,506 (2) et 1,575 (2)A sont voisines 
de celles observres dans NH3(CHa)aNH3.HPO4 
(Averbuch-Pouchot, Durif & Guitel, 1987). La plus 
longue distance 1,575 (2)/~ est dfie ~ la localisation 
du proton sur l'oxygrne 0(2). 

La maille 61ementaire renferme quatre molrcules 
d'eau: chaque molrcule est pontre sur deux oxygrnes 
de deux groupements [HPO42-], appartenant ~t une 
m~me chaine, par deux liaisons hydrogrne du type 
O(W)---H(1W)...O(3) et O(W)---H(2W).-.O(1): ceci 
donne lieu ~ deux chains centrosym6triques, se 
developpant parallrlement ~i la direction e et de 
prriode l'anion complexes [H2P2Os(H20)] 4-. 
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Les groupements organiques [NH3(CH2)3NH3] 2+, 
pr6sents sous forme de zwitt6rion, se lient aux 
chaines pr6c6dentes par des liaisons par pont hydro- 
g6ne du type N--H...O, lesquelles assurent la 
coh6sion du r6seau tridimensionel. 

Les distances et les angles d6crivant les liaisons 
hydrog6nes sont donn6s dans le Tableau 2. 
L'ensemble des distances O(N)...O varie entre 
2,602 (3) et 2,922 (3) A. La force de la liaison hydro- 
g6ne peut &re interpr6t6e selon les crit6re ^portant 
sur les distances O(N)...O: do~)...o > 2,73 Afaible ;  
do(N)...o < 2,73 ,~ forte (Brown, 1976; Blessing, 1986). 
Ainsi parmi les neufs liaisons par pont hydrog6ne 
appartenant aux trois types N--H..-O, O(W)--H...O 
et O--H...O, quatre sont consid6r6es fortes (cf. 
Tableau 2). Les groupements ammoniums ( - -NH 3 +) 
engagent chacun une liaison hydro#ne forte N(1)... 
0(3) 2,964(3) et N(2)...O(4) 2,725 (3)A et deux 
liaisons faibles N...O > 2,73 ]k. L'une des liaisons par 
pont hydrog6ne engag6e par la mol6cule d'eau 
O(14/)...O(1) 2,708 (4) A constitue la troisi6me liaison 
hydrog6ne forte. La quatri6me liaison forte concerne 
le troisi6me type de liaison P---O(H)...O(P) [0(2)... 

O(1) 2,602 (3) /~], liant les groupements acides 
[HPO2-]. 

La structure cristalline contient le m6me nombre 
de donneurs et d'accepteurs enga#s  dans les liaisons 
par pont hydro#ne: six (N)H, deux O(W)H, un 
O(H) comme donneurs et huit Oe t  un O(W) comme 
accepteurs. La mol6cule d'eau joue fi la lois le r61e de 
donneur et d'accepteur. 
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Abstract. C i l H I l N O 6 ,  M r = 253"0, monoclinic, C2/c, 
a = 28.146 (8), b = 6.063 (5), c = 13.820 (4)/~, fl = 
99.51 (2) °, V = 2325.61/~3, Z = 8, Dx = 1.445, Om 
(flotation) = 1.442 g cm -3, a(Mo Ka) = 0.7107/~, 
= 1.24 cm- 1, F(000) = 1056, T = 295 K, R = 0.0397 
with unit weights for 1609 unique reflections. The 
phenyl group, two glycinato arms and one H atom 
are attached to the N atom in a zwitterionic config- 
uration. The N - - H  group and the hydroxyl groups 
of the glycinato arms are involved in hydrogen 
bonding. 

Introduction. N-(o-Carboxyphenyl)iminodiacetic acid 
(cpida), below, is an amino polycarboxylic acid 
which forms many metal complexes. The structure 

* To whom correspondence should be addressed. 
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analysis of the title compound was undertaken in 
order to determine the geometry of the ligand and 
compare it with its metal complexes. 

[~ COOH 

N/CH2 COOH 

CH2CO0 H 

Experimental. The compound was synthesized by the 
literature method (Young & Sweet, 1958; Tomita, 
Kyuno & Tsuchia, 1969) and recrystallized, from hot 
water in which activated charcoal had been added, to 
obtain transparent crystals. A crystal of dimensions 
0-40 x 0.28 x 0.38 mm was chosen for data collection 
on an Enraf-Nonius CAD-4 diffractometer, using 
graphite-monochromated MoKa radiation, to-20 
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