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Abstract 
The structure of the title compound, [dihydrogen (cyclo- 
hexane- 1,2-diyldinitrilo)tetraacetato-N,N',O,O',O"]cop- 
per(II) trihydrate, [Cu(CI4H20N208)]-3H20, consists 
of [Cu(CIaH20N208)] complex molecules and water 
molecules joined together by O - - H . - - O  hydrogen 
bonds. The Cu II ion is square pyramidal, with two N 
atoms and two O atoms forming the base and one O 
atom occupying the apical position. All these atoms 
belong to the same molecule. 

Commentaire 

Les complexes de cuivre h base d'aminoacides poly- 
carboxyliques font l'objet d'investigations pour leur 
diverses applications, en particulier, th6rapeutiques 
(Moi et al., 1987). A notre connaissance, seuls deux 
complexes de cuivre h base d'acide 1,2-diamino- 
cyclohexane-N,N,N',N'-t6traac6tique sont report6s en 
bibliographie: [Cu(C14H20N2Os)].H20 (Martin-Ramos 
et al., 1996) et [Cu2(C14H20N2Os)].4H20 (Polynova 
et al., 1988), de groupes d'espace respectifs P21/n 
et P2~212~. Dans ce travail, un nouveau complexe, 
[Cu(C14H20N2Os)]-3H20, (I), a 6t6 synth6tis6. Sa 
pr6paration chimique et son 6tude structurale sont 
pr6sent6es. 

~ / C H 2 C O 2 H  

%~o-%'o o 
(I) 

"3H20 

La structure de (I) est constitu6e de mol6cules de 
complexe [Cu(C|4H20N208)] et de mol6cules H20 libres 
(Fig. 1). Le ligand est pentadent6, ce qui permet h une 
seule mol6cule de ch61ater l'ion Cu li (Fig. 2). En effet, 
elle forme autour de ce dernier une pyramide h base 
carr6e dont les sommets lui sont li6s. Les positions 
basales sont occup6es par les deux atomes d'oxyg~ne 
O1, 0 2  et les deux atomes d'azote N1 et N2. Le som- 
met de la pyramide est occup6 par l'oxyg~ne 03  d'un 
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carbonyl de la mSme mol6cule de ligand. L ' i on  C u  II 

s '6carte du plan de la base de 0,329 (2)A.  Les groupe- 
ments N ( C H 2 C O O H ) ( C H 2 C O O - )  et N ( C H 2 C O O - )  
participent h la sphere de coordinat ion de Cu il, en- 
gageant pour le premier  l 'azote,  l 'oxyg~ne  du carbonyl,  
l 'oxyg6ne de l ' hydroxy l  d6proton6, pour  le second 
l 'azote  et l 'oxyg~ne de l ' hydroxy l  d6proton6. Un 
groupement  ac6tique reste libre. Cette forme de com- 
plexe est similaire h celle de [Cu(CIaH20N208)] .H20 
(Mart in-Ramos et al., 1996). En effet, dans ce dernier, le 
l igand est pentadent6 et le poly~dre de coordinat ion au- 
tour de l ' a tome de cuivre est aussi une pyramide  ~ base 
carr6e dont les sommets  sont occup6s par les mSmes 
types d 'a tomes  que dans le pr6sent complexe.  

Fig. 1. Projection dans le plan (100)] du contenu de la maille de 
[Cu(ClaH20N208)]-3H20. 

C4 

C2 C5 

C1 ~ ~ : ~  C6 

C9 

C I O ~  ~ 08 

Fig. 2. Repr6sentation ZORTEP (Zsolnai, 1994) d'une mol6cule de 
complexe Cu(CI4H20N2Os). Les ellipso'fdes d'agitation thermique 
ont 50% de probabilit6 d'existence. Les atomes d'hydrog~ne des 
mol6cules d'eau ne sont pas represent6s. 

Les valeurs des distances moyennes  C u m N  et 
Cu---O [2,027 (4) et 2,049 (4) A, respectives] de 
[Cu(CI4H20N208)].3H20 sont en accord avec celles ren- 
contr6es dans d 'autres  complexes  de cuivre (Hidalgo 
et al., 1995; Baggio et al., 1995). Les mol6cules de 
complexe sont li6es entre elles et aux mol6cules de 
H 2 0  par des liaisons hydrog~ne de type O- - -H . . .O .  Les 
mol6cules d ' eau  sont aussi reli6es entre elles par des 
liaisons hydrog~ne. 

Pattie exp~rimentale 

Le complexe [Cu(CI4H20N2Os)].3H20 a 6t6 pr6par6 en 
ajoutant une solution aqueuse de C:4H22N208 /i une solu- 
tion de CuSO4-5H20 en milieu m6thanol selon le rapport mo- 
laire 2:1. Le m61ange r6actionnel est maintenu sous agitation 
magn6tique jusqu'/l dissolution, puis transvas6 dans une boite 
de p6tri. Apr/~s quelques jours d'6vaporation /t temp6rature 
ambiante, on obtient des cristaux en forme de plaquettes de 
couleur bleu fonc6. 

Donndes cristallines 

[Cu(CtaH20N2Os)].3H20 
Mr = 461,91 
Orthorhombique 
P212121 
a - 10,494 (4) ,A 
b = 13,110 (4)/k 
c = 13,485 (4) ~, 
V = 1855,2 (11) ,~3 
Z = 4  
Dx = 1,654 Mg m -3 
Dm pas mesurge 

Collection des donndes 
Diffractom~tre Enraf-Nonius 

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

empirique par balayage 
~b (North et al., 1968) 
Tmi° = 0,729, Tmax = 0,733 

2591 r6flexions mesur6es 
2519 r6flexions 

ind6pendantes 

Affinement 

Affinement/~ partir des F 2 
R[F 2 > 2or(F2)] = 0,037 
wR(F 2) - 0,100 
S = 1,093 
2519 r6flexions 
333 param~tres 
Tousles param~tres des 

atomes d'hydrog~ne 
affin6s, sauf HO4, HO7, 
H1W1 et H2W1 contraints 

w = 1/[or2(Fo 2) + (0,0632P) 2 
+ 0,9119P] 

oi~ P = (Fo 2 + 2F2)/3 

Mo Kc~ radiation 
A = 0,71069 
Param~tres de la maille/l 

l'aide de 25 r6flexions 
0 = 11,81-13,58 ° 
# = 1,241 mm-I 
T = 293 (2) K 
Plaquette 
0,58 × 0,29 × 0,25 mm 
Bleue 

2181 r6flexions avec 
I > 2or(/) 

Rint - 0,042 
0max = 26,01 o 
h =  - 1 2 - - - ' 3  
k = 0 ---+ 16 
l = 0 ---~ 16 
1 r6flexion de r6f6rence 

variation d'intensit6: 3,3% 

(A/Or)max = -0,001 
Apmax = 0,489 e ,~-3 
Apmin = --0,497 e ~-3 
Pas de correction 

d'extinction 
Facteurs de diffusion des 

International Tables for 
Crystallography (1992, 
Tome C) 

Structure absolue: 
Flack (1983) 

param~tre Flack = -0 ,02 (2) 
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Tableau 1. Parambtres 
Cu 1--O2 1,930 (3) 
Cu 1---O 1 1,937 (3) 
Cu I - -N2  2,027 (3) 
Cu I - -N  1 2,028 (4) 
Cu I ---03 2,279 (4) 
O1-~8  1,271 (7) 
O 2 ~ C  12 1,275 (5) 
O 3 ~ C  l0 1,220 (6) 
O4----C 10 1,294 (7) 
O5---C8 1,235 (7) 
O6---C 12 1,229 (5) 
O7---C 14 1.318 (7) 
O 8 ~ C  14 1,209 (6) 
N 1 ~ C 9  1,462 (7) 
N I - -C7 1,481 (7) 

O 2 ~ C u  I - - O  1 93,0 ( 1 ) 
O2---Cu I - -N2 87,7 ( I ) 
O l - - C u  I - -N2 160.0 (2) 
O2---Cu I - - N  I 161,3 (2) 
O I ~ C u I - - N I  84,3 (2) 
N2---Cu 1 - - N  1 88,6 ( 1 ) 
O2--Cu I - -O3 119,0 (2) 
O l - -Cu I - -O3 97,5 (2) 
N2---Cu I - - 0 3  99,6 ( I ) 
N 1 ---Cu 1 - - 0 3  79.7 ( I ) 
C 8 - - O I ~ C u  I 112,0 (3) 
C 12--O2--Cu I 113,3 (3) 
C 1 0 ~ O 3 ~ C u  I 107,3 (3) 
C9--N 1---C7 110,7 (4) 
C9--N I---C I 111,6 (4) 
C7--N I - - C  I 115,2 (4) 
C9--N 1--Cu I 112,0 (3) 
C7--N l---Cu I 99,9 (3) 
C I - - N I ~ C u l  106,7 (3) 
C 13--N2----C I 1 I I 1.3 (4) 
C 13 - -N2~C6  I I 1,9 (3) 
C 11 --N2---C6 111.4 (4) 
CI 3--N2---Cu 1 117,2 (3) 
C11--N2---Cu I 104.1 (3) 
C 6 - - N 2 ~ C u  I 100,3 (3) 
N I - -CI- - -C2 114,4 (4) 

gdomdtriques (A, °) 
N I - -C  1 1,496 (6) 
N2--C 13 1,479 (6) 
N2--CI  1 1,491 (6) 
N2--C6 1.513 (6) 
C I----C2 1.527 (7) 
C I ~ 6  1,542 (7) 
C2---C3 1,514 (8) 
C3---C4 1,513 (9) 
C4---C5 1,539 (9) 
C5---C6 1,516 (7) 
C7---C8 1,543 (7) 
C 9 ~ 1 0  1,511 (9) 
CI I---C12 1,531 (6) 
CI 3---C 14 1,498 (7) 

N I ---C I---C6 I10,0 (4) 
C2---C1--C6 I 11,5 (4) 
C3---C2--C I I11.7 (5) 
C4---C3--C2 110,6 (5) 
C3---C4--C5 109,8 (5) 
C~-C5- - -C4  110,8 (5) 
N2---C6---C5 114,6 (4) 
N 2 - - C f ~ C  I 108,9 (4) 
C 5 - - - C ~  I 111,4 (4) 
N I ~ 7 - - C 8  109,7 (4) 
O5---C8--O 1 124,7 (5) 
O5--C8---C7 119,4 (5) 
O 1 ---C8---C7 115,8 (5) 
N 1---C9---C I 0 112,9 (4) 
O3----4210---O4 125,1 (5) 
O3- -C 10--429 123,2 (5) 
O4---C 1 ~ 9  111,7 (4) 
N 2 ~ l  1---CI2 112.1 (4) 
O6---C 12--02 122,8 (4) 
O 6 ~ C I  2 - -C l  1 119.0 (4) 
O 2 ~ 1 2 ~ 1 1  117,9 (4) 
N 2 ~  13---C14 113,6 (4) 
O 8 ~  14----07 123,8 (5) 
O 8 ~  14---C13 124,8 (5) 
O 7 ~ 1 4 - ~ C I  3 II  1,4 (4) 

La collecte a 6t6 effectu6e avec la largeur de balayage 
(0,87 + 1,5tg0) °. Les intensit6s ont 6t6 corrig6es des facteurs 
de Lorentz-polarisation. La structure a 6t6 r6solue par les 
m6thodes directes (SHELXS86; Sheldrick, 1990) puis affin6e 
par la m6thode des moindres carr6s (SHELXL93; Sheldrick, 
1993). Un atome d'oxyg~ne de l'eau OW2 a 6t6 affin6 en 
isotrope. 

Collection des donn6es: CAD-4 EXPRESS (Duisenberg, 
1992; Macicek & Yordanov, 1992; Enraf-Nonius, 1994). 
Affinement des param~tres de la maille: CAD-4 EXPRESS. 
R6duction des donn6es: MoIEN (Fair, 1990). Graphisme 
mol6culaire: ZORTEP (Zsolnai, 1994). Logiciel utilis6 pour 
pr6parer le mat6riel pour publication: SHELXL93. 

Les auteurs remercient Dr A. Driss pour la collecte 
des donn6es. 

Des documents compl6mentaires concernant cette structure peuvent 
~tre obtenus h partir des archives 61ectroniques de I'UICr (Rff6rence: 
GS1006) .  Les processus d'acc~s h ces archives sont donn6 au dos de 
la couverture.  
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Abstract  

The reaction of  (NH4)2[MoS4], NiBr2 and sulfur in 
1,2-ethanediamine (en, C2H8N2) under hydrothermal 
conditions yields red crystals of  [Ni(en)3][MoS4]. The 
structure contains tetrahedral [MoS4] 2- anions and 
octahedral [Ni(en)3] 2+ cations. 

Comment  
The structure determination of  the title compound, (I), 
was undertaken as part of  a project on the synthesis 
of  new thiomolybdates under mild solvothermal condi- 
tions. 

\I N/ N.....-~Ni~. / 

(I) 
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