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Table 1. Selected geometric parameters (A, 
Co( I )--O( 1 ) 
Co( I )--0(2) 
Co( 1 )--0(3) 
O( 1 )--N( 1 ) 
O(2)---N(2) 
N(1)--N(2) 
N(1)--C(I) 
C( I )---C(2) 
c(I )----c(9) 

O(l)---Co( )----O(1 ~) 
o( I )---Co()---0(2) 
O{1)---Co{ )---O(2') 
O( 1 )---Co()----O(3) 
O( I )--Co()---O(Y) 
0(2)--(20()---0(2') 
O(2)----Co()--0(3) 
O(2)---Co()---0(3') 
0(3)~-Co( )---0(3 i) 
Co( I )---o( )--N( 1 ) 
Co( I )---O(2)--N(2) 
O( I )--N( 1 )--N(2) 
O(I)---N(I)---C(1) 
N(2)--N( 1 )---C( 1 ) 
O(2)---N(2)---N( I ) 
N(1 )--C( 1 )--C(2) 

Symmetry code: (i) - x ,  

o) 

2.095 (2) C(2)---C(3) 1.405 (4) 
2.073 (2) C(3)--C(4) 1.369 (5) 
2.124(3) C(4)---C(I 0) 1.410 (4) 
1.327 (3) C(5)--C(6) 1.352 (5) 
1.300 (3) C(5)---~(10) 1.419 (4) 
1.285 (3) C(6)--C(7) 1.398 (5) 
1.440 (3) C(7)---C(8) 1.368 (4) 
1.358 (4) C(8)--C(9) 1.417 (4) 
1.427 (4) C(9)---C(9) 1.422 (4) 

94.6(1) N(1)--C(1)--C(9) 119.8(2) 
74.80 (7) C(2)--C(I )---C(9) 122.3 (3) 
96.80 (8) C(I )---C(2)----C(3) 120.3 (3) 

152.83 (8) C(2)----C(3)----C(4) I 19.7 (3) 
95.5 (I) C(3)----C(4)---C(10) 121.1 (3) 

167.8(I) C(6)---C(5)--C( I 0) 121.2(31 
79.00 (8) C(5)--C(6)---C(7) 120.3 (3) 

110.18 (9) C(6)--C(7)--C(8) 121.0 (3) 
86.8 (1) C(7)---C(8)--C(9) 120.0 (3) 

110.8(I) C( I )--C(9)-~(8) 124.3(2) 
117.7 (2) C(I)--C(9)---C(10) 116.7 (2) 
123.3 (2) C(8)--C(9)--C(10) 119.0 (2) 
119.7 (2) C(4)---C(10)---C(5) 121.5 (3) 
116.9 (2) C(4)--C(10)---C(9) 120.0 (3) 
113.5 (2) C(5)--C(10)--C(9) 118.5 (3) 
117.9(2) 

y, ½ --Z. 
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All H-atom positions were located in a difference Fourier map. 
Data collection: MSCIAFC Diffractometer Control Soft- 

ware (Molecular Structure Corporation, 1988). Cell refine- 
ment: MSCIAFC Diffractometer Control Software. Data reduc- 
tion: TEXSAN (Molecular Structure Corporation, 1985). Pro- 
gram(s) used to solve structure: SHELXS86 (Sheldrick, 1985) 
and DIRDIF (Beurskens, 1984). Program(s) used to refine 
structure: TEXSAN. Molecular graphics: ORTEPII (Johnson, 
1976). 

Supplementary data for this paper are available from the IUCr 
electronic archives (Reference: TA1101). Services for accessi.ng these 
data are described at the back of the journal. 
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Abstract 

The structure comprises [ C u ( C 6 H 8 N O 6 ) 2 ]  complex units 
and H20 molecules. Two molecules of the ligand chelate 
the metal in an octahedral fashion through four O and 
two N atoms: the four O atoms form the equatorial 
plane and the two N atoms occupy the apical positions. 
The complex molecules and the H20 molecules are 
connected by O--H-- -O hydrogen bonds. 

Commentaire 
Plusieurs Etudes structurales et vibrationnelles portant 
sur des composes dErivant de l'acide nitrilotriacEtique 
N(CH2COOH)3 ont EtE reportEes en bibliographie. On 
relbve notamment dans une Etude antErieure (Whitlow, 
1973) les complexes de cuivre: [LiCuN(CH2COO)3].- 
3H20 et [NaCuN(CH2COO)3].H20. Cette Etude a dEj~ 
fait allusion ~ l'existence du complexe [Cu{H2N(CH2- 
COO)3}2].2H20 en se limitant ~ une determination 
photographique des param~tres de la maille et du groupe 
d'espace. Ce travail est consacr6 ~ l'Etude structurale par 
diffraction rayons-X sur un monocristal de [Cu{H2N- 
(CH2COO)3 }2].2H20, (I). 

CH2COOH 

I 

Cu .2H20 

o / l \ o  

I 
CH2COOH 

(I) 
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Fig. 1. Projection ORTEPII (Johnson, 1976) selon la direction [100] du contenu de la maille de [Cu(C6H8NO6)2].2H20. Les ellipsoMes 
d'agitation d6placements ont 50% de probabilit6 d'existence. 

La structure est form6e de mol6cules complexes 
[Cu{H2N(CH2COO)3}2] et de mol6cules H 2 0  libres 
(Fig. 1). L ' ion  CuII est coordin6 h deux mol6cules de 
ligand (C6HsNO6)- .  Chacune d 'e l le  chelate l ' ion  Cu H 
au moyen  de deux atomes d 'oxyg~ne O1 et 0 2  des 
groupements respectifs C O 0 -  et COOH et ~ travers 
l 'azote N1. Cu n est ainsi au centre d 'un  octaSdre: les 
quatre atomes d 'oxyg~ne O1, O1 i, 0 2  et O2 i formant 
le plan 6quatorial, les positions axiales sont occup6es 
par deux atomes d'azote:  N1 et N1 i [code de sym6trie 
(i): - x ,  lo-Y, - z ] .  Les distances moyennes  C u l - -  
O (2 ,141A) et C u l - - N 1  (2,059,~) sont en accord 
avec celles rencontr6es dans des complexes de cuivre 
(Lumme, Knuuttila & Lindell,  1996). Les mol6cules 
du complexe sont li6es entre elles et aux mol6cules 
de H 2 0  par des liaisons hydrog~ne de type O - - H . . . O .  
Chaque H20  participe avec ses deux hydrog~nes et son 
oxyg~ne alors que chaque ligand engage les hydrog~nes 
des groupements acides COOH et les oxyg~nes des 
groupements C O O - .  

Pattie exp~rimentale 

Le complexe [Cu(C6H8NO6)2],2H20 a 6t6 pr6par6 en ajoutant 
une solution aqueuse de C6H9NO6 h une solution de 

CuSO4,5H20 en milieu m&hanol selon le rapport molaire 2/1. 
Apr~s agitation, le m61ange r6actionnel est mis dans un four 

373 K. Apr~s quelques jours, des cristaux en forme de pla- 
quettes et de couleur bleu clair apparaissent. Ils ont une taille 
suffisante pour une &ude structurale. 

Donndes cristallines 

[Cu(C6H8NO6)2].2H20 
Mr = 479,84 
Monoclinique 
P2~/c 
a = 6,879 (2) ,4, 
b= 14,004(3)~ 
c = 9,504 (1) A 
~V - 91,37 (2) ° 

915 (2)/~3 
Z = 2  
Dx = 1,742 Mg m -3 

Mo Ka radiation 
A = 0,71069 ,~, 
ParamStres de la maille/t 

l'aide de 25 r6flexions 
0 = 11-15 ° 
# = 1,273 mm-i  
T = 293 (2) K 
Plaquette 
0,25 x 0,25 × 0,09 mm 
Bleu clair 

Collection des donndes 

Diffractom&re CAD-4 
Balayage w/20 
Correction d'absorption: 

empirique par balayage 
7p (North, Phillips & 
Mathews, 1968) 
Tmi, = 0,72, Tmax = 0,92 

1445 r4flexions avec 
1 > 20"(/) 

Rint  = 0,022 
0max -- 26,98 ° 
h = - 8  ---~ 1 
k = -17  ---~ 0 
l = - 12 ~ 12 
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2155  r6f lexions  mesu rges  
1988 r6f lexions  

ind6pendan tes  

Affinement 

A f f i n e m e n t  h pa r t i r  des  F 2 
R[F 2 > 2 o ( F 2 ) ]  = 0 ,042  
wR(F 2) = 0 ,090  

S = 1,093 
1988 r6flexions 
173 param&res 
Tous  les param~tres  des  

a t o m e s  d ' h y d r o g ~ n e  
affin6s 

1 r6f lexion de  r6f6rence  
f r6quence:  120 min  
var ia t ion d ' in tens i t& 1,7% 

W = l/[0"2(Fo 2) + ( 0 , 0 2 6 3 P )  2 

+ 1 ,0719P]  
ofa P = (Fo 2 + 2Fc2)/3 

(A/o')max < 0,001 
Apma~ = 0,334 e ,~-3 
Z~pmin = - -0 ,300  e ,A, -3  
Pas  de  cor rec t ion  

d ' ex t i nc t i on  
Fac teu r s  de  d i f fus ion  des  

International Tables for 
Crystallography ( T o m e  C)  
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Tableau 1. Paramktres gdomgtriques (ft, o) 
Cu 1-----O1 i 1,954 (3) N 1--C3 1,474 (4) 
Cu I---O1 1,954 (3) N 1--C5 1,486 (4) 
CuI--NI i 2,059 (3) NI--CI 1,489 (4) 
Cul--NI 2,059 (3) C 1------C2 i 1,513 (4) 
Cul--O2 2,328 (2) CI--HICI 0,97 (4) 
Cul---O2 i 2,328 (2) CI--H2C1 0,93 (4) 
O1--C2 1,258 (4) C3--C4 1,512 (4) 
O2---C4 1,206 (4) C3--HIC3 0,90 (4) 
O3----C4 1,301 (4) C3--H2C3 0,95 (3) 
O3--HO3 1,03 (4) C5---C6 1,523 (4) 
O4---C6 1,187 (4) C5--H1C5 1,00 (3) 
O5---C6 1,324 (4) C5--H2C5 0,88 (3) 
O5--HO5 0,77 (5) OWI--H 1WI 0,95 (7) 
O6---C2 1.243 (4) OWI--H2WI 0,79 (7) 

O 1 i----Cu 1----O 1 180,0 C3--N I---C I 112,2 (3) 
Oli-----Cul--Nl i 93,9 (1) C5--NI--C1 110,5 (3) 
O I---CuI--N I i 86,1 (1) C3--N l---Cu 1 107,4(2) 
O 1 i------Cu I--N 1 86,1 (1) C5--N l---Cu I 108,4(2) 
OI--CuI--NI 93,9 (1) C1--NI---Cul 105,9 (2) 
N li---Cul--N 1 180,0 N I--C1--C2 i 113,5 (3) 
OIL----Cu 1---O2 87,2 (I) O6----C2---431 124,6 (3) 
OI---Cu 1--O2 92,7(1) O6----C2---C I i 116,3(3) 
N li----Cu 1--O2 102,23(9) O I---C2---C t i 119,1 (3) 
N I---Cu 1---O2 77,77 (9) N 1---C3---C4 112,2 (2) 
Oli---Cul------O2 i 92,7 (1) O2--C4---O3 124,5 (3) 
OI----Cul---O2 i 87,2 (1) O2---C4----C3 123,3 (3) 
N li----Cu I----O2 i 77,77 (9) O3----C4----C3 112,2 (3) 
NI---Cul--O2 i 102,23 (9) N1--C5--C6 113,8 (3) 
O2--Cu 1------O2 i 180,0 O4---C6----O5 124,9 (3) 
C2---O l--Cu I 114,4 (2) O4---C6----C5 126,9 (3) 
C4---O2---Cu I 105,3 (2) O5--C6--C5 108,2 (3) 
C3--N 1---C5 112,1 (2) 
Code de sym6trie: (i) - x ,  1 - y, - z .  

L a  largeur  de  b a l a y a g e  es t  (1 ,00  + 0 ,70 tan0)  °. Les  intensi t6s 
ont  6t6 cor r ig6es  des  fac teurs  de  Loren tz -po la r i s a t i on .  La  
s t ructure  a 6t6 r6so lue  par  les m6 thodes  d i rec tes  (SHELXS86; 
Sheldr ick ,  1990) puis  affin6e par  la m6 thode  des  mo ind res  
carr6s (SHELXL93; Sheldr ick ,  1993).  

Co l l ec t ion  des  donn6es :  CAD-4 EXPRESS ( E n r a f - N o n i u s ,  
1994).  A f f i n e m e n t  des  p a r a m & r e s  de  la mail le:  CAD-4 
EXPRESS. R6duc t ion  des  donn6es :  MoIEN (Fair, 1990).  
G r a p h i s m e  molEculai re :  ORTEPII ( Johnson ,  1976).  Logic ie l  
util is6 pour  pr6parer  le mat6r ie l  pou r  publ ica t ion :  SHELXL93. 

Des documents compl6mentaires concemant cette structure peuvent 
&re obtenus h partir des archives 61ectroniques de I 'UICr (R6f6rence: 
MU1346). Les processus d 'acc& h ces archives est donn6 au dos de 
la couverture. 
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Abstract 
The crystal structure of the title compound comprises 
[Cu(C3H502)(CIoH9N3)2] ÷ cations and NO~- anions. 
The cation structure is intermediate between a distorted 
square-based pyramidal five-coordinate geometry with 
an additional long bond and an asymmetric cis-distorted 
octahedral geometry, both giving a (4+ 1+ l*)-type coor- 
dination. 

Comment 
The crystal structures of the [Cun(chelate)2(OXO)] ÷ 
cations, where chelate is di-2-bipyridyl or 1,10-o-phen- 
anthroline and OXO is ONO-,  CH3CO 2- or HCO}- 
are well characterized (Hathaway, 1984) as fluxional 
copper(II) stereochemistries (Fitzgerald et al., 1981; 
Simmonds et al., 1987). In order to extend this series to 
more flexible chelate nitrogen ligands, complexes with 
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