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Table 2. Bond distances (,~) and selected angles (o) 
with e.s.d. 's in parentheses 

All other angles involving C and I atoms are in the range 
108.0-I 10.0 °. 

Cl--C2 1.545 (8) 
CI--C9 1.513 (8) 
CI--CI0 1.533 (7) 
C2--C3 1.555 (5) 
C3---C4 1.539 (5) 
C3--C8 1.577 (6) 
C3--CI l 1.574 (6) 
C4--C5 1.529 (5) 
C5--C6 !.555 (6) 
C5----C 15 1.555 (5) 
C6---C7 1.537 (7) 

C2---C 1---C9 100.4 
CI---C2---C3 105.6 
C2---C3---C8 102.8 
C3---C8---C9 104.5 
C7--C8----C9 107.0 
C 1---C9--C8 101.0 
C12---C11---CI 3 107.3 
C12---C11--C14 106.9 
CI6---Ci5--C18 106.5 

C6--C10 1.532 (5) 
C7--C8 1.531 (7) 
C8---C9 1.531 (6) 
C11---C12 1.538 (7) 
CI I--C13 1.535 (5) 
C11--Cl4 1.550 (8) 
C15--C16 1.540 (5) 
C15--C17 1.512 (7) 
C15--C18 1.541 (8) 
I--CI0 2.190 (5) 

(4) C2--C3---C 11 
(4) C8--C3--C 11 
(3) C3--C4---C5 
(3) C4--C5--C 15 
(4) C6--C5--C 15 
(4) CI--C 10--<26 
(4) C3--CI 1--C12 
(4) C3---C 11--CI 3 
(5) C5---C 15---C 17 

12.6 (3) 
12.0 (4) 
12.9 (3) 
15.2 (3) 
12.6 (4) 
13.8 (4) 
13.0 (4) 
11.7 (3) 
14.2 (4) 

two tert-butyl substituents, in the boat conforma- 
tion. Both tert-butyl groups are in -antiperiplanar 
conformations [C5- -C4- -C3- -C  11 - 171.6 (3), 
C 3 - - C 4 - - C 5 - - C 1 5  - 167.7 (3)°]. The conformation 
for sequence C 7 - - C 6 - - C 1 0 - - I  is - synclinal 
[ -  80.6 (4)°]. 
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Abstract. 1,3-Propanediammonium bis(dihydrogen- 
C3HI2N2 .2H2PO£, Mr = 270.12, monophosphate),  2 + 

monoclinic, Cc, a = 18.543(3), b=4 .561  (4), c = 
15.342 (3) A, fl = 129.14 (1) °, V =  1006.5 (7) A 3, Z = 
4, Dm=1.729,  D x = 1 . 7 8 2 M g m - 3 ,  A ( A g K a ) =  

0.56087/~, /z = 2.356 m m - l ,  F(000) = 568, T = 
298 K, final R = 0.027 for 3362 independent reflex- 
ions. The structure shows a layer arrangement 
parallel to the b axis: planes of  [H2PO4]- tetrahedra 
alternate with planes of  [(CH2)3(NH3)2] 2+ groups. 
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[H2PO4]- tetrahedra are connected through OH...O 
hydrogen honds so that infinite chains of composi- 
tion [H2PO4]n n-  are formed parallel to the b axis. The 
chains are themselves interconnected by means of 
weak N--H.. .O hydrogen bonds originating from the 
[(CH2)3(NH3)2] 2+ dications, forming a three-dimen- 
sional network. The 1,3-propanediammonium group 
has a trans configuration with a non-crystallographic 
inversion centre. 

Introduction. Au cours de l'rtude de l'interaction 
entre l'acide monophosphorique H3PO4 et le 
diamino-l,3 propane NH2(CH2)3NH2, nous avons 
rrcemment drcrit la structure cristalline du sel 
dibasique NH3(CH2)3NH3.HPO4.H20 (Kamoun, 
Jouini & Daoud, 1990) obtenu avec un rapport 
stoechiomrtrique amine/acide monophospherique de 
1/1. Dans le prrsent travail, nous drcrivons la struc- 
ture cristalline du monophosphate monobasique 
NH3(CH2)3NH3.2H2PO4 obtenu avec un rapport 
stoechiomrtrique amine/acide monophosphorique de 
1/2. 

Partie exprrimentale. Les monocristaux du diammo- 
nium-l,3 propane bis(dihydrogrnomonophosphate) 
sont obtenus par 6vaporation lente, fi temprrature 
ambiante, d'un mrlange d'une solution d'acide 
monophosphorique et de diamino-l,3 propane dans 
des proportions stoechiomrtriques. Les monocris- 
taux obtenus sont incolores et de forme parallrlipip- 
6dique. Dimensions du cristal 0,2 × 0,25 × 0,19 mm; 
CAD-4, monochromator graphite; paramrtres cri- 
stallins obtenus avec 25 rrflexions (10< 0 <  15°); 
Din: pycnomrtrie, le liquide: bromobenzene. Dom- 
aine de mesure 2 fi 35 ° (/9); type de balayage a~; 
domaine de balayage 1,2°; vitesse de balayage 
0,03 ° s-~; rrflexions de rrfrrence 626 et 626, varia- 
tion nrgligeable; mesure du fond continu variable: 
temps maximal 10 s; nombre de rrflexions mesurres: 
4546 (__h,k/), hma~ = 38, kmax = 9, /max = 31; correc- 
tion de Lorentz-polarization; aucune correction 
d'absorption. La structure a 6t6 drterminre par 
exploitation de la fonction de Patterson et synthrses 
de Fourier successives; Zw(IFol- IFc[) 2 minimisre. 
Les derniers cycles d'affinements par moindres 
carrrs fi matrice complete sont effecturs ~ l'aide de 
3362 raies retenues correspondant ~ F > 3tr(F). Pour 
t o u s l e s  affinernents, un schrma de pondrration 
unitaire a ~t6 utilisr; facteurs de diffusion atomique 
et termes de dispersion f '  et f "  (International Tables 
for X-ray Crystallography, 1974, Tome IV); pro- 
grammes SDP (Enraf-Nonius, 1980); calculs effec- 
turs sur MicroVAX 2000. Coordonnres atomiques, 
coefficients de temprrature isotropes pour les atomes 
d'hydrog~ne, anisotropes pour les non hydrog~ne, 
facteur d'rchelle affin6 (A/o ' )max=0,13;  extinction 
non affinre; R = 0.027, wR = 0,032; S = 0,29; Apmax 

Tableau 1. Coordonndes atomiques et facteurs 
d'agitation thermiques dquivalents (A 2) dans NH3-  

(CH2)3NH3.2H2PO4 

Les drviations standards sont donnres entre parenthrses. 
B~ a = (4/3)~:~ Yj flo'ai 8y. 

x y z B~ 
P(1) 0,000 0,40042 (8) 0,0000 1.080 (4) 
P(2) 0,62256 (2) 0,59922 (8) -0,15153 (2) 1,036 (4) 
O(I 1) 0,07353 (6) 0,8340 (2) 0,54488 (7) 1,44 (1) 
0(12) -0,02035 (6) 0,5501 (3) -0,10592 (7) 1,65 (2) 
0(13) -0,03879 (7) -0,6510 (2) -0,08907 (7) 2,00 (2) 
0(14) - 0,09022 (6) - 0,3026 (3) - 0,02809 (8) 2,06 (2) 
O(21) 0,07738 (7) 0,1513 (2) 0,25810 (7) 1,76 (2) 
0(22) 0,54853 (6) 0,8360 (2) -0,19710 (7) 1,47 (1) 
0(23) 0,21012 (6) 0,2086 (3) -0,12361 (8) 2,18 (2) 
0(24) 0,64364 (6) 0,5463 (3) 0,45542 (7) 1,78 (2) 
N(I) 0,38103 (6) 0,6017 (3) 0,57926 (8) 1,67 (2) 
N(2) 0,24062 (7) 0,6053 (3) -0,23279 (8) 1,63 (2) 
C(l) -0,15164 (8) 0,0868 (4) 0,1302 (1) 1,93 (2) 
C(2) 0,3118 (3) 0,3923 (3) 0,1747 (4) 1,77 (1) 
C(3) 0,77754 (8) 0,0742 (3) 0,2251 (I) 1,57 (2) 

= 0,19 e A -3 localisre au voisinage de l'atome du 
phosphore P(1). 

Discussion. Les coordonnres atomiques et les fac- 
teurs d'agitation thermiques 6quivalents sont consig- 
nrs dans le Tableau 1.* Les Figs. 1 et 2 reprrsentent, 
respectivement, les projections de la structure cri- 
stalline de NH3(CH2)3NH3.2H2PO4 sur les plans bc 
et ac. On observe un arrangement en couches: les 
plans des groupements dihydrogrnomonophosphate 
[H2PO4]-alternent avec ceux des groupements 
organiques [(CH2)3(NH3)2] 2+ . L'examen de la struc- 
ture montre que les groupements minrraux [H2PO4]-  
occupent deux sites cristallographiques indrpen- 
dants. Ces groupements sont siturs sur des plans 
perpendiculaires ~ l'axe c placrs en z = 0 et z = 
(Fig. 1). Les distances et les angles de liaison drcri- 
vant ces groupements sont rassemblrs dans le 
Tableau 2. Les valeurs extremes des distances P- -O 
1,481 (1) et 1,574(1)A sont voisines de celles 
observres dans NH3(CH2)2NH3.2H2PO4 (Kamoun, 
Jouini, Kamoun & Daoud, 1989) et NH3(CH2)4NH3.- 
2H2PO4 (Takusagawa & Koetzle, 1978, 1979). Les 
plus grandes distances P- -O mesurres, 1,574 (1), 
1565 (1), 1,570(1) et 1,574(1)A, sont dues ~t la 
localisation des protons acides sur les oxygrnes des 
trtrardres P(1)O4 et P(2)O4. Les groupements 
[H2PO4]-  sont lirs entre eux, par de fortes liaisons 
par pont hydrogrne formant des chaines infinies: 
[n2PO4]n n-  se drveloppant le long de l'axe b. La plus 
courte distance P- -P  est de 4,376 (2) A. 

* Les listes des facteurs de structure, des facteurs d'agitation 
thermique anisotrope, et des distances interatomique, des angles 
des liaisons, des coordonnres atomique et Biso des atomes 
d'hydrogrne ont 6t6 drposres au drprt d'archives de la British 
Library Document Supply Centre (Supplementary Publication 
No. SUP 54431:31 pp.). On peut en obtenir des copies en 
s'adressant ~i: The Technical Editor, International Union of Crys- 
tallography, 5 Abbey Square, Chester CH1 2HU, Angleterre. 
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Les cations organiques [(CH2)3(NH3)2] 2+ s o n t  
situ6s sur des plans perpendiculaires fi raxe c placks 
en z = ] et z = 3. Ces groupements, n'ayant aucune 
sym6trie locale, se pr6sentent sous formes de chaines 
carbon6es en zigzag et poss6dent une configuration 
trans identique ~i celle observ6e dans 
NH3(CH2)3NH3.HPO4.H20 (Kamoun, Jouini & 
Daoud, 1990). Chaque azote terminal du group- 
ement [(CH2)3(NH3)2] 2+ partage au moyen de ses 
protons trois liaisons par pont hydrog6ne du type 
N-H...O avec les atomes d'oxyg6ne de trois group- 
ements [H2PO4]- appartenant respectivement/t trois 
chaines distinctes, formant ainsi un r+seau tridimen- 
sionnel (Fig. 2). Les distances et les angles d6crivant 
les liaisons hydrog6nes sont donn+es dans le Tableau 
2. L'ensemble des distances O(N)...O vaire entre 
2,483 (2) et 3,017 (1) A. La force de la liaison hydro- 
g6ne peut atre interpret6e selon le crit6re portant sur 
les distances O(N)...O: do~N)..o > 2,73 A faible, 

14(O21)O(21) 
• 

:' id '~:oi<'M,  . .~.<o,~> 

/ ~l N(2) Ic(31." 

c 

Fig. 1. Projection le long de l'axe a de rarrangement atomique de 
NHs(CH2)sNHs.2H2PO4. 

Tableau 2. Distances &teratomiques (A) et angles des 
liaisons (°) dans NH3(CH2)3NH3.2H2PO4 

Les d6viations standards sont donn6es entre parenth6ses. 

Groupement dihydrog6nomonophosphate 
T&raddre P(1)O4 
P(1) O(1 I) O(12) O(13) O(14) 
O(1 I) Ir514 (1) 109,61 (6) 109,49 (5) 116,05 (7) 
O(12) 2,524 (1) 1~574 (1) 105,26 (6) 109,55 (6) 
O(13) 2,515 (2) 2,495 (2) 1~565 41) 106,28 (8) 
O(14) 2,564 (2) 2,518 (2) 2,459 (2) 1r508 41) 

O(12)--H(O12) 0,97 (4) P(I)--O(12)---H(O12) 
O(13)---H(OI 3) 0,98 (5) P(I)--O(I 3)---H(OI 3) 

T6tra6dre P(2)O4 
P(2) O(21) 0(22) 0(23) 0(24) 
O(21) 1,570/I) 106,68 (5) 112,12 (8) 104,88 (7) 
0(22) 2,483 (2) 1,526 41) 113,53 (7) 109,58 (7) 
0(23) 2,531 (2) 2,515 (2) 1,481 41) 109,65 (6) 
0(24) 2,492 (2) 2,533 (2) 2,497 (2) 11574 41) 

O(21)--H(O21) 0,74 (5) P(2)---O(21 )----H(O2 I) 
O(24)----H(O24) 0,65 (6) P(2)--O(24)---H(O24) 

P(I)--P(2) 4,3762 (4) 

115 (2) 
113 (3) 

114 (3) 
120 (3) 

Groupement  diammonium-l ,3 propane 
N(I)--C(1) 1,522 (3) N(I)---C(1)---C(2) 109,7 (2) 
C(1)-----C(2) 1,516 (6) C(I)---C(2)--C(3) 11 I,I (1) 
C(2)--C(3) 1,521 (6) C(2)--C(3)--N(2) 112,6 (2) 
C(3)---N(2) 1,455 (2) 

Liaisons hydrog6nes 
O(N)~H H-'-O(N) O(N)'-'O O(N)H"-O 

O(12)---H(O12)...O(22) 0,97 (4) 1,65 (4) 2,609 (2) 170 (2) 
O(13)---H(O13)...O(I 1) 0,99 (4) 1,66 (4) 2,635 (2) 168 (4) 
O(21)---H(O21)...O(22) 0,74 (5) 1,86 (5) 2,483 (2) 169 (5) 
O(24)---H(O24)...O(11) 0,65 (5) 1,98 (5) 2,602 (2) 160 (4) 
N(II----H(INI)...O(23) 1.04 (3) 1,88 (2) 2,832 (1) 151 (3) 
N(I)---H(2NI)...O(14) 0,95 (5) 1,84 (5) 2,741 (2) 157 (3) 
N(1)--H(3NI).-.O(22) 1,00 (3) 2,11 (3) 3,017 (1) 150 (3) 
N(2)--H(1N2)...O(I 1) 0,79 (3) 2,24 (2) 2,996 (1) 163 (4) 
N(2)--H(2N2).-.O(23) 0,87 (5) 1,90 (5) 2,757 (2) 170 (3) 
N(2)---H(3N2)...O(14) 0,76 (3) 2,16 (2) 2,841 (I) 151 (3) 

do(N)...o < 2,73 A forte (Brown, 1976; Blessing, 1986). 
Ainsi parmi les dix liaisons par pont hydrog6ne 
appartenant aux deux types O--H.. .O et H--H...O, 
quatre sont consid6r6es fortes (cf. Tableau 2). Ces 
derni6res concernent les liaisons P--O--H. . .O liant 
les groupements min6raux [H2PO4]-en chaines 
infinies [H2PO4]~-. La structure cristalline contient le 
m6me nombre de donneurs et d'accepteurs engag6s 
dans les liaisons par pont hydrog6ne: six N(H) et 
quartre O(H) comme donneurs et dix atomes d'ox- 
yg6ne comme accepteurs. Ces liaisons hydrog6ne ass- 
urent la coh6sion et la stabilit6 de l'6difice cristallin. 

H(O21 ) 0(21) 
0(22) ~ P ( 2 )  ..... ~' 

¢ 
Ig 

Fig. 2. Projection le long de l'axe b de rarrangement atomique de 
NH3(CHz)3NH3.2H2PO4. 
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