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(Jones et al., 1988). The bond distances and bond 
angles indicate that the molecule is a planar conju- 
gated system. The r.m.s, of the least-squares plane 
C(1) through O(13) is 0.03 ,~. 

The crystal structure of phenazine has been 
determined (Herbstein & Schmidt, 1955) and further 
refined (Glazer, 1970). It has been shown that the 
phenazine molecule has D2h symmetry within experi- 
mental error. This symmetry to a large extent 
remains in 1-phenazinecarboxylic acid with one 
important exception. The bond distance C(1)-- 
C(10a) is significantly different from C(4)--C(4a), 
while C(9)--C(9a) and C(6)--C(5a) are equal. These 
structural features reflect the influence of the carbox- 
ylic group substitution at position 1, while the 
approximate symmetry observed in the present low- 
temperature structure was not apparent in the room- 
temperature structure (Jones et al., 1988). In the 
crystal, the molecules of 1-phenazinecarboxylic acid 
are parallel to each other and packed along the c axis 
(Fig. 2). The distance between adjacent molecular 
planes is 3.34 •. 

The pKa of the compound was found to be 5.2 in 
ethanol/water (50/50, 298 K, 0.1 M NaC104) and is 

consistent with the structurally determined location 
of the acidic proton and with known pKa values (4.2 
in water, 5.5 in 50/50 ethanol/water) of benzoic acid 
(Grunwald & Berkowitz, 1951). 

This research was supported by grant GM21822 
from the National Institutes of Health. 
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Abstract. 2-Acetylamino-2'-(diacetylamino)biphenyl, 
C18Hi8N203, M,=310.34, monoclinic, P21/n, a = 
9.185(4), b=13.657(5), c=13"130 (6) /~, /~= 
105.75 (4) °, V= 1587-48 (7)/~3, Z = 4, Dm = 

0108-2701/92/010111-05503.00 

1-31 (2), Dx = 1-298 Mg m-3, A(Cu Ka) = 1.5418 A., 
/z(Cu Ka) = 7.38 cm- ' ,  F(000) = 656, T = 293 K, R 
= 0.053 for 1179 independent reflections. The tor- 
sion angle between the benzene rings is 72.2 (6) ° . 

© 1992 International Union of Crystallography 
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Conformational parameters are calculated and 
compared with those of some other 2,2'-biphenyl 
molecules. 

Introduction. L'attention a 6t6 depuis longtemps 
attirre sur les variations de l'angle de torsion entre 
les cycles aromatiques du biphrnyle, en foncton de la 
nature et de la position des substituants portrs par 
ces cycles. Compte tenu du rrle jou6 par cet angle 
dans la recherche de substances drrivres du squelette 
biphrnyl6 (Shukla, Galy, Brouant, Galy, Soyfer & 
Barbe, 1985), qui soient actives sur le systrme 
nerveux central, on a 6tudi~ le triacrtamido 
biphrnyle pour disposer des informations structur- 
ales nrcessaires ~ l'&ablissement des relations 
structure-activit6 dans le domaine pharmacologique 
6voqur. 

N HN 

( O~-C C~O / 
CHJ2 CH3 

ADB 

Partie exl~rimentale. Cristaux blancs du 2- 
ac6tylamino-2'-(diac&ylamino)biph6nyle (ADB) sous 
forme parall61ipip6dique, obtenus par 6vaporation 
lente ~ la temp6rature de 273 K d'une solution 
d'ac6tone satur6e en 2,2'-[bis-N,N'-(ac6tamido 
biph6nyle)] ou BAB. Un r6arrangement mol6culaire 
s'est produit entre l 'ac&one et le BAB pour donner le 
ADB. Ce type de r6action a d6j~ 6t6 observ6 dans le 
cas de l'ac6tylation de la ph6nylac6tamide par 
l'ac6tone (Badr, Aly, Fahmy & Abdel-Latif, 1982). 
Le BAB a 6t6 synth6tis6 au laboratoire (HR). La 
masse volumique a 6t6 mesurre par flottaison du 
cristal dans un mrlange eau/DMSO. Dimension du 
cristal utilis6 < 1,35 mm. Paramrtres cristallins 
affinrs sur diffractomrtre automatique ~ quatre cer- 
cles CAD-4 Enraf-Nonius h l'aide de 25 rrflexions 
indrpendantes ~i temprrature ambiante avec 0 < 0 < 
45 ° en balayage 0/20 avec une vitesse de 10 ° min -~ 
et une amplitude AO = (3,5 + 1,40tg0) °. Deux rrflex- 
ions de rrfrrence 102 et 214; pas de drviation 
significative ~i l'enregistrement. Pas de correction 
d'absorption. 2734 rrflexions mesurres avec - 8 - <  h 
_< 8, 0 < k _< 12, - 12 _< l _< 12; (sin0/a)m~x = 
0,459 A-1; 1179 rrflexions indrpendantes avec I >  
3tr(I). Corrections de Lorentz et de polarisation, 
absorption ignorre. Structure drterminre par les 
mrthodes directes (MULTAN80; Main, Fiske, Hull, 
Lessinger, Germain, Declercq & Woolfson, 1980); 
paramrtres affinrs par la mrthode des moindres 
carrrs de SHELX76 (Sheldrick, 1976); facteurs de 

diffusion de Cromer & Mann (1968) pour C et 
valeurs donnres par Stewart, Davidson & Simpson 
(1965) pour H; atomes affectrs de facteurs d'agi- 
tation thermique anisotropes C; H (calculrs thro- 
riquement) isotropes. Fonction ZIIFol- [Fc[[ 2 
minimis6e; 270 param4tres affinhs; R = 0,049; pon- 
d6ration unitaire; S = 1,3; hauteurs des pics r6siduels 
sur la Fourier diff6rence d p =  _0 ,25edk-3 ;  
(d/tr)rnax = 0,3. Tous les  programmes utilis4s ont 6t6 
implant6 sur un MicroVAXII du laboratoire. 

Discussion. Les coordonn6es sont donn6es dans le 
Tableau 1, les distances, angles interatomiques et 
quelques angles de torsion dans le Tableau 2.* La 
Fig. 1 est une vue de la mol6cule avec la nurn6ro- 
tation atomique adopt6e. La Fig. 2 est une projection 
mol6culaire vue selon la liaison C(1)--C( I '). 

L'affinement de la structure a conduit & affecter 
l 'atome O(10) de trois coefficients d'occupation: 0,53 
pour O(10), 0,25 pour O(10a) et 0,21 pour O(10b). 
La valeur du d6placement maximum des atomes 
leur plan moyen (0,015 A) traduit la plan6it6 des 
deux cycles aromatiques (A) et (B). Les atomes N(7) 
et N(7') sont respectivement ~, 0,138(5) et 
0,073 (4) A des plans moyens des cycles benz6niques 
sur lesquels ils sont greff6s. La somme des angles de 
valence autour des atomes N(7) et N(7') &ant tr6s 
voisine de 360 ° traduit l'6tat d'hybridation sp 2 de ces 
deux atomes. Si l 'on compare les distances C(2)--  
N(7) = 1,404 (7) et C(2')--N(7')  = 1,443 (6) ,~ g t l a  
distance homologue Cphrnyle--N-----1,417(2)A de 
l'acrtanilide (Wasserman, Ryan & Layne, 1985) on 
constatera que la moiti6 de la molrcule (partie mono- 
ac&ylre) du ADB est approximativement analogue ~i 
l'acrtanilide. En effet des distances relativement 
courtes sont observres dans la partie monoacrtylre 
du ADB [C(3).. .C(10)=2,929(5); H(3)-..O(10) = 
2,47 (5)A] ainsi que dans l'acrtanilide [C(3)...C(10) 
= 2,862 (2); H(3)...O(10) = 2,28 (1)/k]. Ce constat va 
dans le sens d'une stabilisation des deux molrcules 
par formation d'un pseudo cycle ~i six chainons entre 
les atomes N(7), C(8), O(10), H(3), C(3) et C(2). Un 
calcul de l'angle di+dre entre les plans moyens du 
cycle benzrnique (A) et du plan moyen du pseudo 
cycle ~i six chainons donne 15,5 (2) ° pour le ADB et 
12,2 (1) ° pour l'acrtanilide. 

D'autre part, la distance C(1)--C(I ' )  = 1,492 (7) A 
d6passe de 0,015 A (soit 2,14tr) la valeur th6orique 
estim6e correspondante 1,477 A (Dewar & 

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope, des paramrtres, distances, angles et quel- 
ques angles de torsion des atomes d'hydrogrne, et plans moyens 
ont 6t6 drposres au drp6t d'archives de la British Library Docu- 
ment Supply Centre (Supplementary Publication No. SUP 54380: 
14 pp.). On peut en obtenir des copies en s'addressant ~i: The 
Technical Editor, International Union of Crystallography, 5 
Abbey Square, Chester CH1 2HU, Angleterre. 
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Tableau 1. Coordonndes et facteurs d'agitation 
thermique dquivalents des atomes correspondant au 

squelette moldculaire 

B6q = ( 8 ~2 / 3 ) ~.FTUoai* aj*ai.aj. 

x y z Beq (A 1) 
C(1) 0,2629 (6) 0,3902 (4) 0,5071 (4) 2,4 (2) 
C(2) 0,3949 (6) 0,3438 (4) 0,5006 (4) 2,6 (2) 
C(3) 0,4657 (8) 0,3766 (5) 0,4260 (5) 3,2 (3) 
C(4) 0,4123 (8) 0,4543 (5) 0,3622 (5) 3,4 (3) 
C(5) 0,2846 (8) 0,5024 (5) 0,3693 (5) 3,6 (3) 
C(6) 0,2121 (7) 0,4702 (4) 0,4429 (4) 3,1 (3) 
N(7) 0,4562 (5) 0,2696 (4) 0,5737 (4) 3,3 (2) 
C(8) 0,5460 (8) 0,1944 (5) 0,5630 (6) 5,4 (4) 
C(9) 0,5965 (14) 0,1306 (9) 0,6555 (8) 7,3 (6) 
O(10) 0,5818 (14) 0,1783 (8) 0,4816 (7) 3,7 (6) 
C(I') 0,1807 (5) 0,3600 (4) 0,5856 (4) 2,3 (2) 
C(2') 0,0930 (6) 0,2762 (4) 0,5746 (4) 2,5 (2) 
C(Y) 0,0114 (7) 0,2543 (4) 0,6461 (5) 3,1 (3) 
C(4') 0,0200 (8) 0,3154 (5) 0,7307 (5) 3,7 (3) 
C(5') 0,1081 (7) 0,3971 (5) 0,7449 (5) 3,6 (3) 
C(6') 0,1853 (7) 0,4191 (5) 0,6725 (5) 3,2 (3) 
N(7') 0,0875 (4) 0,2085 (3) 0,4893 (3) 2,5 (2) 
C(8') 0,0024 (6) 0,2300 (4) 0,3865 (5) 3,1 (3) 
C(9') - 0,1152 (9) 0,3081 (6) 0,3748 (6) 4,2 (4) 
O(10') 0,0182 (5) 0,1869 (3) 0,3106 (3) 4,9 (2) 
C(8") 0,1646 (7) 0,1192 (4) 0,5208 (5) 3,7 (3) 
C(9") 0,1581 (13) 0,0430 (6) 0,4372 (7) 7,3 (6) 
O(10") 0,2270 (5) 0,1057 (3) 0,6123 (4) 4,7 (2) 
O(10a) 0,4967 (21) 0,1520 (14) 0,4594 (15) 4,5 (6) 
O(10b) 0,6434 (26) 0,2080 (17) 0,5042 (20) 3,0 (7) 

Tableau 2. Distances (/~), angles interatomiques (o) et 
quelques angles de torsion (o) avec leurs dcarts-type 

C(1)---C(2) 1,391 (7) C(4)--C(5) 1,369 (9) 
C(1)---C(6) 1,381 (7) C(4')---C(5') 1,361 (9) 
C( I )---C( I ') 1,492 (7) C(8)--N(7) 1,348 (8) 
C(1')--C(2') 1,384 (7) C(8)----C(9) i,464 (13) 
C(1')---C(6') 1,389 (7) C(8)--O(10) 1,220 (12) 
C(2)---C(3) 1,389 (8) C(8')--N(7') 1,395 (6) 
C(2)--N(7) 1,404 (7) C(8')---C(9') 1,496 (9) 
C(2')--C(Y) 1,384 (7) C(8')---O(10') 1,200 (6) 
C(2')--N(7') 1,443 (6) C(8")--N(7') 1,415 (6) 
C(3)---C(4) 1,358 (9) C(8")--C(9") 1,502 (10) 
C(Y)---C(4') 1,374 (8) C(8")----O(10") 1,197 (7) 

C(I')---C(I)---C(2) 122,0 (4) C(Y)---C(4')---C(5") 120,7 (6) 
C(2)--C(1)--C(6) 118,6 (5) C(9)---C(8)--N(7) 115,6 (7) 
C(1)---C(I')---C(2') 123,1 (4) N(7)--C(8)---O(10) 123,1 (7) 
C(I)--C(I')--C(6') 119,9 (4) C(9')--C(8')--N(7') i16,7 (5) 
C(1)--C(2)--C(3) !18,6 (5) N(7')---C(8')---O(10') 122,6 (5) 
C(1)---C(2)--N(7) 118,8 (4) C(9")---C(8")--N(7') !17,8 (5) 
C(I')---C(2')--C(Y) 121,0 (5) N(7')--C(8")---O(10") 119,5 (5) 
C(1')---C(2')--N(7') 120,5 (4) C(2)--N(7)---C(8) 128,4 (5) 
C(2)---C(3)--C(4) 121,8 (6) C(2')--N(7')--C(8') 120,6 (4) 
C(2')---C(Y)---C(4') 119,6 (5) C(2')---N(7')--C(8") 114,6 (4) 
C(3)---C(4)--C(5) 120,4 (6) 

C(I)---C(I')---C(2')--C(Y) - 176,0 (5) C(2)---C(3}--C(4)--C(5) -0,6 (3) 
C( 1 )--C( 1 ')---C(2')---N(7') 5,4 (2) C(2)--N(7)--C(8)~C(9) 177,8 (6) 
C(1)---C(2)---C(3)---C(4) 2,2 (3) C(2)---N(7)---C(8)---O(10) -3,5 (5) 
C(1)--C(2)--N(7)---C(8) 155,0 (5) C(2')---C(Y)--C(4')----C(5') - 0,1 (3) 
C(1")---C(2)---C(I)--C(3) - 179,5 (3) C(2')--N(7'}--C(8')--C(9') - 17,6 (3) 
C(I')--C(2")--C(Y)--C(4") - 1,5 (3) C(2')---N(7')----42(8')---O(10') 164,4 (5) 
C(1')--C(2')--N(7')--C(8') -76,4 (4) C(2')---N(7')-----C(8")---C(9") 177,3 (5) 
C(1")--C(2')---N(7')--C(8") 107,8 (4) C(2")--N(7")--C(8")--O(10") 0,0 (3) 
C(2)--C(I)--C(1')--C(2") - 75,3 (4) C(3)--C(2)--C(I)---C(6) - 3,3 (3) 
C(2)--C( 1 )--C( 1 ')---C(6") 107,3 (4) C(6)--C( 1 )----C(2)--N(7) 172,9 (5) 

Schmeising, 1959; Cruickshank & Sparks, 1960). Cette 
difference significative sugg6re une att6nuation de 
conjugaison tr6s probablement doe fi des r6pulsions 
st6riques entre les substituants en position 2 et 2'. 

Afin d'6valuer les diff6rentes ruptures de conju- 
gaison dans la mol6cule de ADB nous avons envis- 
ag6 cinq plans moyens (A), (B), (C), (D), (E) de 
diff6rents groupements r6put6s plans. Ces plans 
moyens sont d6finis a partir des atomes suivants: 
plan (A ) ---, C(1--, 6), plan (B) ---, C(l ' - ,  6% plan (C) 
--,N(7), C(8), C(9), O(10), plan (D) ---, N(7'), C(8'), 
C(9'), O(10'), plan (E)---, N(7'), C(8"), C(9"), O(10"). 
D'une mani6re g6n6rale, et afin de normaliser les 
positions relatives (twisting) de deux plans (X) et (Y), 
nous avons d6fini un angle de torsion fiX, Y) fi 
partir de deux paires de pseudo-atomes, chaque paire 
&ant sp6cifique du plan moyen donn6 (X) ou (Y). 
Ainsi la paire de pseudo-atomes sp6cifique de (At) est 
d'une part, le centroi'de O! des atomes d6finissant (X) 
et, d'autre part, l'extr6mit6 Nl d'un vecteur de 

C5' 

C~" N7 

o 

C 9 "~ 

Fig. I. G6om~trie mol~culaire du 2-ac&amido-2'-(diac~tamido)- 
biph~nyle obtenue ~i l'aide du programme O R T E P  (Johnson,  
1965). Les ellipsoi'des de vibration des atomes non hydrog~ne 
ont une probabilit~ de 50%. Les atomes d'hydrog~ne sont 
repr&ent& par des spheres de rayon arbitraire. 

O~. 

c z ~ t  ~)0'16'. 

~ c g l  ~ O I ] 0 ' 

" C'3, ~ ~-'.,' ~ D C , 9  ' 

C,~: C6 

Fig. 2. Molecule de 2-acktamido-2'-(diac+tamido)biphenyle vue 
selon ia liaison central C( I ) - -C(  I '). 
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Tableau 3. Comparaison de quelques paramdtres moldculaires de ddrivds 2,2"-biphenylds 

/ \ 
C~' ; (  G ' i - - F C ~  ) a) _ 

#;-k ~ .y-~ 

~'1 = angle de torsion (twisting) des deux cycles benz6niques calcul6 ~ partir de leur plan moyen. 
~'2 = angle de torsion calcul6 ~ partir  des quatre atomes C(2')---C(1')--C(1)--C(2).  

R2=R~ R2=R~ Rz=R~ R2=R~ R2=R~ R2=R~ R z = H N A c  
Compos6s = H = C1 = NH2 = COCI = C O O H  (I) = COOH (II) R~= N(Ac)2 Acetanilide 
R6f. a b c d e e f g 
~-, 0,0 (2) 66,7 (3) 59,1 (1) 83,2 (4) 110,1 (2) 97,1 (2) 72,2 (6) - -  
~'2 1,0 (2) 69,3 (2) 59,8 (1) 86,6 (2) 119,3 (2) 106,3 (2) 75,3 (4) - -  
C(I')--C(1) 1,493 (3) 1,489 (5) 1,490 (1) 1,496 (4) 1,498 (3) 1,500 (3) 1,492 (7) - -  
a~ 117,3 (2) 116,2 (2) 118,5 (5) 117,6 (3) 118,3 (2) 118,3 (2) 118,5 (5) - -  
42 121,6 (2) 123,0 (2) 122,1 (4) 124,3 (3) 124,7 (2) 124,7 (2) 122,0 (5) - -  
a3 121,1 (2) 120,8 (2) 119,3 (4) 118,0 (3) 116,6 (2) 116,6 (2) 119,3 (5) - -  
/~ 121,5 (2) 122,4 (2) 119,3 (5) 120,4 (3) 118,9 (2) 118,4 (2) 118,7 (5) 119,6 (1) 
/32 118,5 (2) 117,6 (2) 120,5 (5) 120,6 (3) 117,9 (2) 117,5 (2) 122,5 (5) 123,7 (1) 
/~3 119,9 (2) 120,0 (2) 120,2 (6) 118,9 (3) 123,1 (2) 124,0 (2) 118,7 (5) 116,7 (1) 
a~' 117,3 (2) 116,2 (2) 118,5 (5) 117,6 (3) 117,9 (2) 118,3 (2) 117,0 (5) - -  
az" 121,6 (2) 123,0 (2) 122,1 (4) 124,3 (3) 124,7 (2) 125,0 (2) 123,1 (4) - -  
a~' 121,1 (2) 120,8 (2) 119,3 (4) 118,0 (3) 116,9 (2) 116,6 (2) 119,9 (5) - -  
/~' 121,5 (2) 122,4 (2) 119,3 (5) 120,4 (3) 119,9 (2) 119,0 (2) 121,0 (5) - -  
/32' 118,5 (2) 117,6 (2) 120,5 (5) 120,6 (3) 116,5 (2) 116,1 (2) 118,5 (5) - -  
/~' 119,9 (2) 120,0 (2) 120,2 (6) 118,9 (3) 123,6 (2) 124,9 (2) 120,6 (4) - -  

R6f6rences: (a) Charbonneau  & 
Rabinovich (1978), (e) Fronczek,  

Delugeard (1977), (b) Romming,  Seip & Aanesen Oymo (1974), (c) Ottersen (1977), (d) Leser & 
Davis, Gehrig & Gandour  (1987), ( f )  pr6sent travail, (g) Wasserman,  Ryan & Layne (1985). 

module 1 A, perpendiculaire ~ X et passant par O1. 
Le plan moyen (Y) est ~ son tour caract6ris6 d'une 
mani6re analogue par une paire de pseudo-atomes 02 
et N2. L'angle z(X, Y) est d6fini comme 6tant l'angle 
de torsion entre les pseudo-atomes N1, O1, 02, N2. 

L'encombrement st6rique important dfi aux 
groupements N-ac6tyles provoquent une rotation 
notable des cycles benz6niques [d6finis par les plans 
(A) et (B)], autour de la liaison C(1)---C( I ') [~-(A,B) 
= -72,2 (6)°], affaiblissant ainsi fortement la conju- 
gaison entre les deux cycles aromatiques. Cette 
observation va dans le sens d'une augmentation de la 
distance C(1)--C(I') signal6e pr~c6demment et d'une 
fermeture des angles C(6)--C(1)--C(2) = 118,5 (5) et 
C(6')---C(1')--C(2') = 117,0(5) °. Des valeurs simi- 
laires sont observ6es pour des compos6s analogues 
(Tableau 3). 

Seul le groupement ac6tamide (C) semble moins 
perturb6 avec un angle de torsion ~'(A,C) = 
-29,7 (6) °. En effet l'angle de torsion homologue 
calcul6 pour l'ac6tanilide est de 13,2 (1) °. Les group- 
ements ac&amides (D) et (E) [ac6tyles port6s par 
le m~me azote N(7')], se trouvent quasiment en 
position trans coplanaires [~-(D,E)= 165,2 (7)°], et 
approximativement perpendiculaires au cycle benz- 
6nique (B) comme en attestent les angles de torsion 
r(B,D) = - 8 8 . 3  (6) et ~-(B,E)= 110,2 ° ainsi que les 
Figs. 1 et 2. Cette observation sugg6re une forte 
perturbation de la conjugaison de l'azote biacStyl6 se 
traduisant 6galement par un accroissement de dis- 

tance C(2')--N(7') mentionn6e pr6cSdemment. Les 
contraintes st6riques impos6es par les groupements 
N-ac6tyles se r6percutent sur l'ouverture des angles 
C(2)--C(1)---C(l') = 122,0 (5) et C(2')--C(I')---C(1) 
= 123,1 (4) ° rendant ainsi non lin6aire la s6quence 
C(4)--C(1)--C(1')--C(4') comme en t6moigne la 
Fig. 2. Un constat analogue est observ~ pour tousles 
biph6nyles 2,2'-disubstitu~s (Tableau 3). La confor- 
mation syn [r(A,B)< 90 °] pr+f6rentielle des d6riv6s 
biph6nyl6s 2,2'-disubstitu6s d6crite par plusieurs 
auteurs (Romming, Seip & Aanesen Oymo, 1974; 
Ottersen, 1977) implique que des interactions entre 
les substituants doivent jouer un r61e important. 
D'une mani~re g6n6rale trois facteurs essentiels 
semblent infiuencer la conformation mol6culaire de 
ces d~riv~s: une conjugaison entre les atomes C(1)-- 
C(I'), des interactions inter ou intra mol~culaires 
entre les substituants 2,2', et des effets de packing 
mol6culaire. Dans les cas du 2,2'-diaminobiph6nyle 
(Ottersen, 1977) le facteur d6terminant la conforma- 
tion mol6culaire semble 6tre dfi fi une liaison hydro- 
g6ne intramol6culaire intervenant entre les 
substituants en 2 et 2' responsables de la configura- 
tion syn. L'acide diph6nique (Fronczek, Davis, 
Gehrig & Gandour, 1987) est ~ ce jour le seul d6riv~ 
2,2'-disubstitu6 dont la structure cristalline a 6t6 
publi6e, pr6sentant une conformation anti. Des liai- 
sons hydrog+nes intermol~culaires sont tr~s prob- 
ablement responsable de cette g6om&rie d'apr~s les 
auteurs. Dans le cas du chlorure d'acide de l'acide 
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diph6nique (Leser & Rabinovich, 1978) ce sont des 
interactions dip61e-dip61e ( + C = O - )  intramol6cu- 
laires qui imposent la conformation syn observ6e. 

Enfin dans le cas du ADB il existe des liaisons 
hydrog6ne intermol6culaires du type N--H. . .O 
[N(7).-.Oi(10 ') = 3,064 (6) ,~; N(7)-lH(7)~..Oi(10' ) = 
158 (4) ° off Oi(10 ') est en position ~ + x, ~ - y, ½ + z] 
responsables en partie de la coh6sion cristalline. Un 
calcul des distances interatomiques entre les 
mol6cules du cristal fait ressortir de nombreux con- 
tacts dont les plus importants sont du type C...C 
[3,400 (7)/k], C-'-O [3,190 (5) ,~] et C...H 
[2,88 (10)A] qui assurent 6galement la coh6sion cri- 
stalline. Les liaisons hydrog6ne semblent &re les 
seules en cause pour expliquer la conformation syn 
observ6e. Une analyse conformationnelle th6orique 
men6e ~i l'aide du programme GENMOL (P6pe & 
Siri, 1990) pour le ADB, conduit fi deux minima 
6nerg6tiques correspondant aux deux conformations 
possibles syn et anti, mais avec une pr&6rence pour 
le conform6re syn de plus basse 6nergie. 

Nous tenons ft. remercier Monsieur J. P. Astier du 
Centre du Centre de Recherches sur les M6canismes 
de la Croissance Cristalline (CRMC2, Universit6 
d'Aix-Marseille III, Campus Luminy, Case 913, 
13288 Marseille CEDEX 2, France) pour l'assistance 
technique qu'il nous a apport6 lors de l'enregis- 
trement des intensit6s diffract6es. 
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Structures of the Sehiff-Base Ligands 1-[(1-Adamantylamino)methylenel-2(1H)- 
naphthalenone (1) and 1-[(2-Adamantylamino)methylene]-2(1H)-naphthalenone (2), 

and their Corresponding Copper(II) Complexes 

BY ELIAS ACEVEDO-ARAUZ, JUAN M. FERNANDEZ-G.,* MARIA J. ROSALES-HOz AND R. A. TOSCANO 

Instituto de Quimica, UNAM, Circuito Exterior, Cd. Universitaria, Coyoacan 04510, M~xico DF 
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Abstract. (1) C21H23NO, Mr = 305.42, monoclinic, 
P21/a, a = 10.904 (3), b = 11.690 (3), c = 
13.666 (2) A~, /3 = l l 1.72 (2) °, V = 1618 (1) •3, Z = 
4, Dx = 1.25 g cm -3, A(Cu gte) = 1.54178/~, /1, = 
5.54 cm-  l, F(000) = 656, T = 296 K, R -- 0.049 for 
1632 unique observed reflections [I>3tr( / ) ] .  (2) 
C21H23NO, Mr=305"42,  monoclinic, P2~/c, a = 
6.513 (2), b = 10.554 (3), c =  23.455 (6),~, /3 = 
91.95(3) °, V =  1611.1 (8)/~ 3, Z = 4 ,  Dx = 

* To whom correspondence should be addressed. 
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1"26 g cm -3, A(Mo Ka) = 0.71069 A, ~ = 0.71 cm- l ,  
F(000) = 656, T = 296 K, R = 0.058 for 1722 unique 
observed reflections [ I>3tr( / ) ] .  (I) Bis{(1-adam- 
antyl)[(2-oxo- 1 H-naphth- 1 -ylidene)methyl]aminato}- 
copper(II), [Cu(C21H22NO)2], Mr=672"38,  mono- 
clinic, P2i/a, a=18"139(4) ,  b=10 .227(3 ) ,  c = 
19.543 (5) A, /3 = 100.66 (2) °, V =  3563 (3) A 3, Z = 
4, Dx = 1.26 g cm -3, A(Cu Ka) = 1.54178 A, /z 
= l l ' 1 4 c m  -1, F(000)= 1428, T = 2 9 6 K ,  R = 0 . 0 5 6  
for 3381 unique observed reflections [ I>3tr( / ) ] .  
(II) Bis{(2-adamantyl)[(2-oxo- 1H-naphth- 1-ylidene)- 
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