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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 O(2) of a second molecule
[O(1)—0(2) =2-792 A] with O(1)H(1)O(2) = 166°;
the second is between O(1) of the first molecule and
0O(3) of a third molecule [O(1)—O(3) = 2:617 A] with
O(1H(3)0(3) = 173°.

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

t Deceased.
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Structure du Propanediammonium-1,3 Monohydrogénomonophosphate Monohydrate
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AbStl'act. C3H[2N%+ .HPO4—.H20, Mr = ]9014,
monoclinic, P2,/c, a= 6956 (2), b= 16654 (3), c =
7782 (1) A, B =113-80 (1)°, V' =824-8 (6) A3, Z=4,
D,=1544, D,=1531Mgm~ 3 A(AgKa)=
05608 A, w=1647mm™', FO000)=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
¢ axis with anionic period [H,P,O4(H,0)]*™ are
formed in the structure. The chains are themselves
interconnected by means of N—H-+O hydrogen
bonds originating from the [NH;(CH,);NH]**
dication so as to build a three-dimensional network.

Introduction. L’étude de NH;(CH,);NH;.HPO,.H,O
s’inscrit dans le cadre d’une étude systématique de
I'interaction de I’acide monophosphorique H;PO,
avec les diamines aliphatiques a chaines linéaires
répondant a la formule chimique NH,(CH,),NH, ot
n>1. Plusieurs structures de complexes de
I’éthylénediamine (n=2) ont été établies: Na,-

0108-2701/91/010117-03$03.00

NH,(CH,),NH;.(HPO,),.6H,O (Averbuch-Pouchot,
Durif & Guitel, 1987), NH;(CH,),NH;.HPO,
(Averbuch-Pouchot & Durif, 1987), NH(CH,),-
NH;.2H,PO, (Kamoun, Jouini & Daoud, 1989) et
NH,(CH,),NH,.2H,PO,.H;PO,  (Bagieu-Beucher,
Durif & Guitel, 1989).

Dans le présent travail, nous décrivons la structure
cristalline de ce nouveau complexe de mono-
phosphate, dont la préparation, lanalyse et les
caractéristiques cristallographiques ont été signalées
(Kamoun, Jouini & Daoud, 1990).

Partie expérimentale. Cristal parallelipipédique,
dimensions: 0,12 % 0,09 x 0,014 mm; D,, par pyc-
nométrie (bromobenzéne); Philips PW1100; mono-
chromateur: graphite; parameétres cristallins obtenus
avec 25 reéflexions (11< 6<13°); domaine des
mesures: 3 a 30° (6); type de balayage: w; domaine de
balayage (1,2+0,2tg#)°; vitesse de balayage
0,03°s™!; réflexions de réference: 241, 241, 133;
variation négligeable; temps de mesure du fond con-
tinu fixé a 10 s; nombre de réflexions mesurées: 1854
(x£h, k, D); hpay = 10; kpax = 26; L. = 11; correction
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de Lorentz—polarisation, aucune correction d’ab-
sorption. La structure a été déterminée par exploi-
tation de la fonction de Patterson et synthéses de
Fourier successives: >w(|F,| — |F.|)* minimisée. Les
derniers cycles d’affinement par moindres carrées a
matrices complétes sont effectués a 1’aide de 1764
raies retenues et correspondant a F, > 3g(F). Pour
tous les affinements, un schéma de pondération
unitaire a été utilisé; facteur de diffusion atomique et
termes de dispersion: f* et f*’ (International Tables for
X-ray Crystallography, 1974, Tome IV). Les calculs
sont effectués sur PDP 11/34 utilisant les program-
mes SDP (Enraf-Nonius, 1980). Une synthése de
Fourier différence permet de localiser la totalité des
atomes d’hydrogéne. Les coordonnées atomiques, les
coefficients de températures isotropes pour les
atomes d’hydrogéne, anisotropes pour les non
hydrogéne sont affinés; pas de correction d’extinction
secondaire; R = 0,049; wR = 0,053; S=0,814; Ap.«
=0,46 ¢ A™3; (4/0)max = 0,0.

Discussion. Le Tableau 1 donne les coordonnées
atomiques et les facteurs d’agitations thermiques de
NH;(CH;);NH;.HPO4.H,0O.* La Fig. 1 représente la

projection de la structure sur le plan bc. Les ions-

monohydrogénomonophosphates sont liés entre eux
par des liaisons par pont hydrogéne du type
O(2)—H(02)-O(1). Les distances et les angles de
liaison décrivant les groupements [HPO3Z "] sont con-

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d’agitation
thermique anisotrope, des paramétres des atomes d’hydrogéne,
principales distances interatomiques et des angles de liaison ont
éte déposées au dépot 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 a: The Technical
Editor, International Union of Crystallography, 5 Abbey Square,
Chester CH1 2HU, Angleterre.

Fig. 1. Projection de la structure de NH,;(CH,);NH;.HPO,.H,0
sur le plan bc.

C;H,,N3* HPO? .H,0

Tableau 1. Coordonnées atomiques et facteurs
d'agitation thermique équivalents By, (A%) dans
NH,(CH,);NH;.HPO,.H,O

Les déviations standards font données entre parenthéses.
Beq = 3212,a,~.a,-/3,,.

X y 4 Béq
P 0,3427 (1) 0,32669 (4) 0,40593 (9) 1,545 (9)
o(1) 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)
0(3) 0,2979 (3) 0,4046 (1) 0,4811 (3) 2,44 (4)
(01C)) 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)
() 0,7196 (4) 0,4598 (2) 0,8760 (4) 2,38 (5)
Q) 0,7654 (4) 0,3813 (2) 0,9788 (4) 2,29 (5)
Cc@3) 0,7417 (4) 0,1135 (2) 0,6615 (4) 2,37 (5)

Tableau 2. Distances interatomigues (A) et angles de
liaisons (°) dans NH;(CH,);NH+.HPO,.H,O

Groupement monohydrogénomonophosphate

P(1) o(1) 0(2) 0(3) 0(4)
o) 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)
04) 1128 (1) 107,8 (1) 110,3 (1) 1,513 2)

P—P 4,655(1) O@)—H(©2) 0,76 (4) P—O—H 11503)
Groupement diammonium-1,3 propane
N(I}—C(l) 1,467 (5 N(I)—C(1)—C@2) 111,22
NQ—C3) 1,477 () Cy—CQ—C(3) 1119 (3)
N@)—C(3) 1,468 (4) N@2—C@3)—C(2) 1114(3)
C(1—C2) 1,498 (4)
C2)—C(3) 1,49 (5)
Liaisons hydrogénes

ON>—H H-O O(N)-O ON)—H:--0
N()—H(IN1)»0(3) 093(3) 1,76 (3) 2,694 (3) 179 (3)
N(Iy—H(@2N1)--O(W) 0,91 (3) 1,88(4) 2,788 (4) 172 (4)
N(1)—H@BN1)-0@) 0,77 (3) 2,17(4) 2922 (3) 164 (4)
N(2)y—H(IN2)---O(1) 0,82(3) 205(3) 2859(@3) 171 3)
N(Q)—H(@2N2)--0(4) 092 (4) 184(4) 2760 (4) 173 (3)
N()—H(N2)--0(4) 082(3) 190 @3) 2725(3) 177 (3)
O(W)—H(1W)-0(3) 0,82(5) 1,89(5) 2,708 (4) 177 (4)
O(W)—HEW)-O(1) 0,71 (5) 2,14(5) 2,840 (3) 167 (5)
O(2)—H(02)---0(1) 0,76 (4) 1,87 (4) 2,602 (3) 161 (4)
HOW)y—O(W)—HQ2W) 106 (5)

signés dans le Tableau 2. Les valeurs extrémes des
liaisons P—O 1,506 (2) et 1,575 (2) A sont voisines
de celles observées dans NH;(CH,),NH;.HPO,
(Averbuch-Pouchot, Durif & Guitel, 1987). La plus
longue distance 1,575 (2) A est die a la localisation
du proton sur I'oxygéne O(Q2).

La maille élementaire renferme quatre molécules
d’eau: chaque molécule est pontée sur deux oxygénes
de deux groupements [HPOjZ "], appartenant a une
méme chaine, par deux liaisons hydrogene du type
O(W)y—H(W)-0@3) et O(W)—HQ2W)---O(1): ceci
donne lieu a deux chains centrosymétriques, se
developpant parallélement a la direction ¢ et de
période I’anion complexes [H,P,05(H,0)]*".
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Les groupements organiques [NH;(CH,);NH,J**,
présents sous forme de zwittérion, se lient aux
chaines précédentes par des liaisons par pont hydro-
géne du type N—H:-O, lesquelles assurent la
cohésion du réseau tridimensionel.

Les distances et les angles décrivant les liaisons
hydrogénes sont donnés 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-
géne peut étre interprétée selon les critéres portant
sur les distances O(N)-O: dony-o0 > 2,73 A faible;
domy-0 < 2,73 A forte (Brown, 1976; Blessing, 1986).
Ainsi parmi les neufs liaisons par pont hydrogéne
appartenant aux trois types N—H--O, O(W)—H--O
et O—H:+0O, quatre sont considérées fortes (cf.
Tableau 2). Les groupements ammoniums (—NH3 ")
engagent chacun une liaison hydrogene 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 A. L’une des liaisons par
pont hydrogéne engagée par la molécule d’eau
O(W)--0O(1) 2,708 (4) A constitue la troisiéme liaison
hydrogene forte. La quatriéme liaison forte concerne
le troisiéme type de liaison P—O(H)--O(P) [O(2)-
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O(1) 2,602 (3)A)], liant les groupements acides
[HPOZ™].

La structure cristalline contient le méme nombre
de donneurs et d’accepteurs engagés dans les liaisons
par pont hydrogéne: six (N)H, deux O(W)H, un
O(H) comme donneurs et huit O et un O(W) comme
accepteurs. La molécule d’eau joue a la fois le réle de
donneur et d’accepteur.
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Structure of N-(o-Carboxyphenyl)iminodiacetic Acid
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Abstract. C,;H,;NOg,, M, = 253-0, monoclinic, C2/c,
a=28146 (8), b=6063(5), c=13-820(4) A, g=
99-51 (2)°, V' =232561A°, Z=8, D,= 1445 D,
(flotation) = 1-442 g cm 3, A(Mo Ka) = 0-7107 A, u
=1-24cm™"', F(000) = 1056, T=295K, R= 00397
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

.~ CH2CO0H

™ CH,COOH

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 % 0-38 mm was chosen for data collection
on an Enraf-Nonius CAD-4 diffractometer, using
graphite-monochromated Mo Ka radiation, «-26
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