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Refinement 

Refinement  on F 2 
R[F 2 > 2cr(F2)] = 0.035 
wR(F 2) = 0.091 

S = 1.024 
3118 reflections 
164 parameters  
H-atom parameters  

constrained 
w =  l/[cr2(F,~) + (0 .0481P)  2 

+ 0 .1202P]  
where P = (F,~ + 2F,2)/3 

( ~ / a )  .... = 0.001 

A p  .... = 0.15 e ,~-3 
Apmi~ = - 0 . 2 1  e A, -3 
Extinction correction: 

SHELXL97 (Sheldrick, 
1997) 

Extinction coefficient: 
0 .0120 (18) 

Scattering factors from 
International Tables f o r  
Co,stallography (Vol. C) 

Absolute  structure: Flack 
(1983) 

Flack parameter  = - 0 . 0 1  (8) 

T a b l e  1. Se lec t ed  g e o m e t r i c  p a r a m e t e r s  (,4, °) 

S I --C6 1.7250 (18) (72--(76 1.483 (2) 
SI--C9 1.703 (2) N7~C6 1.289 (2) 
(.) I--C'2 1.414 (2) N7~C8 1.373 (3) 
OI---(.'5 1.445 (2) ('8-~C9 1.337 (3) 

C6--S I --C9 89.54 ( 1 O) () I - - ( ' 5 ~ "  I I I I O. 17 ( 15 ) 
C2.--O1--(?5 108.36 (14) SI--('6--N7 114.31 (14) 
O1--C2--N3 104.45(14) S I ---('6--C2 121.20(12) 
O I--C2--('6 109.74 (14) S 1 - - C 9 ~ ' g  109.48 (16) 
O 1 - -(75- -(74 104.16 ( 15 ) 

()1 --C2-~,'6--S 1 81.84 (16) ()1 ~ '5 - -C1  I--CI2 -38.7 (2) 
()1 -C2---C6--N7 -95.712) ()I -(_'5- -('1 I--CI6 141.50(171 

T a b l e  2. H y d r o g e n - b o n d i n g  g e o m e t r y  (,4, °) 

D--H. . .A D--H H. . .A D. • .A D--H. • .A 
C9--H9. • -NT' 0.93 2.73 3.403 (3) 130 
C41 --I t41C. • • O 1" 0.96 2.62 3.463 ( 2 ) 147 

Symmetry codes: (i; 4 + x, { - y, 2 - -" (ii) { +x, ~ - y, 2 - - 

Molecule  (I) is chiral and a complete  'Fr iedel '  data set 
(±h,+k,+l) was collected and the absolute structure determined 
[Flack parameter  - 0 . 0 1  (8)] by our X-ray analysis. The known 
absolute configuration of  the ( l R , 2 S ) - ( - ) - e p h e d r i n e  starting 
material, (II), is retained in the three chiral centres (2S,4S,5R) 
of  the oxazolidine ring in (I). H atoms were a l lowed for as 
riding atoms with C - - H  in the range of  0.93 to 0.98 ,~. 

Data collection: CAD-4-PC Software (Enraf -Nonius ,  1992). 
Cell refinement: SET4 and CELDIM in CAD-4-PC Soft- 
ware. Data reduction: DATRD2 in NRCVAX96 (Gabe et 
al., 1989). Program(s)  used to solve structure: SHELXS97 
(Sheldrick, 1990). Program(s)  used to refine structure: NRC- 
VAX96 and SHELXL97 (Sheldrick, 1997). Molecular  graphics: 
NRCVAX96, ORTEP (Johnson, 1976), PLATON (Spek, 1997a) 
and PLUTON (Spek 1997b). Software used to prepare mate- 
rial for publication: NRCVAX96, SHELXL97 and WordPerfect 
macro PRPCIF97 (Ferguson, 1997). 

J F G  t h a n k s  D u b l i n  C i t y  U n i v e r s i t y  and  F o r b a i r t  fo r  

f u n d i n g  o f  a r e s e a r c h  v is i t  to the  U n i v e r s i t y  o f  G u e l p h  

in 1998  and  e s p e c i a l l y  P r o f e s s o r  G e o r g e  F e r g u s o n  for  

u se  o f  his  d i f f r a c t o m e t e r  and  c o m p u t e r  s y s t e m .  

Supplementary data for this paper are available from the IUCr 
electronic archives (Reference: BM12961. Services for accessing these 
data are described at the back of the journal. 
. . . . . . . . . . . . . . . . . . .  
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A b s t r a c t  

T h e  s t r u c t u r e  c o n s i s t s  o f  an a l t e r n a t e  s t a c k i n g  o f  

( H 2 P 2 0 7 )  2 -  a n i o n s  and  ( 1 , 3 - C H 3 O C 6 H 4 N H 3 )  + c a t i o n s  
h e l d  t o g e t h e r  b y  N - - H - . . O  i n t e r m o l e c u l a r  h y d r o g e n  

b o n d s .  

C o m m e n t a i r e  

L ' a r r a n g e m e n t  m o l 6 c u l a i r e  de  c e t t e  s t ruc tu re ,  (I),  e s t  

c o n s t i t u 6  de  c o u c h e s  d ' a n i o n s  p h o s p h a t e s  ( H 2 P 2 0 7 )  2 -  

]i ~ ..~o~ - 
NH 3 

(l) 
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¢, 
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Fig. 1. Projection scion la direction [010] du contenu de la maillc de (I.3-CH3OCdH4NH3)2H2P207. 

alternant avec des couches de cations organiques (I ,3- 
CH3OC6H4NH3) + (Fig. 1). Les deux types de couches 
sont connectdes au moyen de liaisons hydrog~ne de 
type N - - H . - - O  mettant en jeu des atomes d 'oxyg~ne 
de l 'anion et les atomes d 'hydrogbne  du groupement  
ammonium.  Dans la couche anionique, les polyddres 
(H2P207) 2- sont disposals en zigzag et lids par des 
liaisons hydrogbne de type O - - H . . - O  de manidre 
former des cha~nes le long de la direction [001]. Ces 
derni6res sont lides par l ' intermddiaire des groupements  
ammonium provenant des cations organiques. On con- 
state que ce type d 'ar rangement  est trds s imilaire/ l  celui 
rencontrd dans l 'o-anis idinium dihydrogdnophosphate  
(Ould Abdellahi  & Jouini, 1995). Les valeurs des an- 
gles O - - P - - O  et P - - O - - P  sont proches de celles ob- 
servdes dans d 'autres diphosphates (Kamoun et al., 

1992; Soumhi & Jouini, 1995), on y observe notamment  

f5• 74 

CI Cy~ 0~(.7 ~ (77 

O2' ~ /P', ( ~ , ~  03 

°-"W 49o, 
Fig. 2. Reprdsentation ZORTEP de (I,3-CH3OC~,H4NH3)2H2P207. 

Les ellipsoides d'agitation ont 50% de probabilitd d'existencc. 

que plus la distance P - - O  est raccourcie plus l 'angle 
P - - O - - P  est ouvert. 

Partie exp~rimentale 

L'acide diphosphorique, obtenu par passage d'une solution 
concentrde de diphosphate de sodium Na4P207 ~t travers une 
colonne de r6sine 6changeuse d'ions, de type IR 120, est 
neutralis6 par une solution de m-anisidine (98%). De trbs petits 
cristaux sous forme de plaquettes apparaissent immddiatement. 
Leur recristallisation dans l'dthanol les amdne h une taille 
suftisante pour leur 6tude par diffraction des rayons X. 

Donn&s cristallines 

H -~ - ' -  2C7HmNO ÷. 2V.O-y 
Mr = 424,28 
Monoclinique 
C2/c  

a = 29,501 (2) ,~, 
b = 8,5509 (14) 
c = 7,963 (3) A 
/3 = 101,15 (2) ° 
V = 1970,7 (9) ~3 
Z = 4  
D,. = 1,430 Mg m -~ 
D., non mesurde 

Mo Ks radiation 
A = 0,71069 ,~, 
Paramhtres de la maille/~ 

l'aide de 25 rdflexions 
0 = 1 4 - 1 6  ° 

/z = 0,269 mm-i  
T = 293 (2) K 
Plaquette 
0.35 x 0,12 x 0,05 mm 
Incolore 

Collection des donn~es 

Diffractombtre CAD-4 
Balayage co/20 
Pas de correction 

d'absorption 
4349 rdflexions mesurdes 
1735 rdflexions 

inddpendantes 
1139 rdflexions avec 

I > 2o(/) 

Rin, = 0,048 
0max = 24,97 ° 
h =  - 9  --' 34 
k = - 9  ~ 10 
l = - 9  ---~ 9 
3 rdflexions de rdfdrence 

frdquence: 60 min 
variation d'intensitd: 2,5% 
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Affinement 

Affinement a p a m r  des F" w = 1/[o" (Fo') + (0,0614P) 2 
R[F 2 > 2or(F2)] = 0,052 + 1,0456P] 
wR(F 2) = 0,130 off P = (F,, 2 + 2F,?)/3 
S -  1,058 (A/O')m~ < 0.001 
1735 r~flexions ,Apm,,,, = 0,326 e ,~-3 
167 paramEtres Apmio = -0 ,296  e ,~,-3 
Tous les param~tres des Pas de correction 

atomes d'hydrog~ne d'extinction 
affin6s Facteurs de diffusion des 

International Tables for  
Cr)'stallography (Tome C) 

Tableau  1. Param~tres  gdomdtr iques  (,4, °) 

Pl--02 1,485 (3) OI--HOI (I.69 (41 
PI~O3 1.491 (3) N1--HIN1 0,9214) 
PI--OI 1.548 (3) N1--H2N1 0,87 (4) 
PI--O4 1,597 (2) N I--H3N 1 1,02 (4) 
O2--PI--O3 116.4(2) O3--PI--O4 103,7(1) 
0 2 - - P l - - O I  110.9 (2) O I - - P l - - 0 4  105,1 (2) 
0 3 - - P I - - O I  I I 1,0 (2) PI ' - - 04 - -P1  133,8 (2) 
0 2 - - P 1 - - 0 4  108.8 ( I )  
Code de sym6trie: (i) -x,  y, ~ - z. 

Tableau  2. Dis tances  et l iaisons hydrogbne  (A, °) 

D--H. • .A D--H H. • .A D. . .A D--H. • .A 
O1--HOI.. -02' 0.69 (4) 1.91 (4) 2.587 (4) 166 (5) 
NI--HINI. • .03" 0.92 (4) 1,84 (4) 2.763 (4) 175 (3) 
NI--H2N1 • • .03 0,87 (41 1.88 (4) 2.738 (4) 166 (3) 
NI--H3NI. - .()2'" 1,0214) 1,71 (41 2.733 (4) 175 (3) 
Codes de sym&rie: (i) -x,  2 -y ,  - : ;  (ii)x, 1 -y ,  {+z; (iii) -x,  1 -y ,  - : .  

La largeur de balayage est (1 + 0,35tg0) °. Les intensit6s 
ont 6t6 corrig6es des facteurs de Lorentz-polarisation. La 
structure a 6tE r6solue par ies mEthodes directes (SHELXS86; 
Sheldrick, 1990) puis affin6e par la m6thode des moindres 
carr6s (SHELXL93; Sheldrick, 1993). 

Collection des donn6es: CAD-4 EXPRESS (Duisenberg, 
1992; Macf6ek & Yordanov, 1992). Affinement des param6tres 
de la maille: CAD-4 EXPRESS. R6duction des donn6es: 
MoIEN (Fair, 1990). Programme(s) pour la solution de la 
structure: SHELXS86 (Sheldrick, 1990). Programme(s) pour 
l 'affinement de la structure: SHELXL93 (Sheldrick, 1993). 
Graphisme mol6culaire: ZORTEP (Zsolnai & Pritzkow, 1994). 
Logiciel utilis6 pour pr6parer le mat6riel pour publication: 
SHELXL93. 

Soumhi, El H. & Jouini, T. (1995). Acta Co'st. C51, 1457-1459. 
Zsolnai, L. & Pritzkow, H. (1994). ZORTEP. ORTEP Program for a 

PC. Universit6 de Heidelberg, Allemagne. 
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Abstract  

The  two imidazo le  r ings in the title c o m p o u n d ,  
C s H t 0 N 4 0 ,  are a lmos t  coplanar ,  hav ing  an angle  o f  
2.3 (2) ° about  the C-- -C bond  c o n n e c t i n g  the rings. The  
c o n f o r m a t i o n  adop ted  is such that the n i t rogen  sub- 
st i tuents ( - H  and - C H 2 C H 2 O H )  are in a trans or ien-  
tation. The  m o l e c u l e s  are c o n n e c t e d  by i n t e r m o l e c u l a r  
O - - H . . . O  and N - - H . . . N  h y d r o g e n  bonds  to y ie ld  an 
a r r a n g e m e n t  of  pairs o f  m o l e c u l e s  r e m i n i s c e n t  o f  s ide-  
by-s ide  stacks o f  c r ink led  r ibbon.  

Comment  

The  s t ructure  de t e rmina t ion  o f  1 -hydroxye thy l -2 ,2 ' -b i -  

imidazo le ,  (I), was  unde r t aken  as part  o f  a series o f  
s tudies  o f  subst i tu ted  b i imidazo le s  (Secondo ,  Barnet t  et 

al., 1996; S e c o n d o  et al., 1997; Barnet t  et al., 1997). 
The  g e o m e t r y  o f  the title mo lecu l e ,  the first m o n o -  

Des documents compl6mentaires concernant cette structure peuvent 
Ore obtenus "~ partir des archives 61ectroniqucs de I'UICr (R6f6rence: 
DU1178). Les processus d'accEs fi ces archives sont donn6s au dos de 
la couverture. 

. . . . . . . . . .  
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subst i tu ted der iva t ive  in the series,  is i l lustrated in 
Fig. 1, and a s sumes  a trans c o n f o r m a t i o n  as seen in 
near ly  all o thers  in the series.  T h e  2 , 2 ' - b i i m i d a z o l e  
r ings are near ly  coplanar ,  as the d ihedra l  angle  of  the 
two f i v e - m e m b e r e d  r ings is 2.3 (2) ° about  the centra l  
C 1 - - C 4  bond  and all ten n o n - H  a toms  lie wi th in  
0.02 A, of  their  leas t -squares  plane.  The  C-- -C and  C - -  

N bond  lengths  and angles  in the b i imidazo l e  ske le ton  
are gene ra l ly  in a g r e e m e n t  wi th  the c o r r e s p o n d i n g  bond  
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