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Loealisation des Atomes d'Hydrog~ne 

dans l'Aeide Sub6rique COOH(CHz)aCOOH 
PAR JACQUES HOUSTY ET MICHEL HOSPITAL 

Laboratoire de Cristallographie Physique, Facultd des Sciences de Bordeaux, France 

(Refu le 15 juin 1964) 

The crystal structure of suberic acid has been determined, by three-dimensional X-ray crystallographic 
methods, to determine the positions of hydrogen atoms. Bond lengths and angles have been calculated 
and are consistent with the currently accepted values for aliphatic compounds. Suberic acid is mono- 
clinic with space group P2~/c and cell dimensions a= 8.98, b= 5-06, c= 10.12/~; fl= 97 ° 50'. 

Introduction 

Nous avons d6j~t d~termin6 la structure de l'acide su- 
b6rique ~ l'aide de deux projections sur les plans 
(001) et (010) (Housty & Hospital, 1964). I1 nous a 
paru souhaitable de reprendre ce travail, dans tout 
l'espace, pour en am61iorer la pr6cision et d~terminer 
la position des atomes d'hydrog~ne. 

Les param&res de la maille sont: a= 8,98, b = 5,06, 
c=10,12 A, f l=97 ° 50'. Le groupe spatial est P21/c 
avec Z =  2. 

Affinement de la structure 

Nous avons commenc6 cet affinement en partant des 
positions atomiques d6jh d6termin6es (Housty & Hos- 
pital, 1964). 

Les premiers cycles d'affinement portant sur 435 
reflexions ont permis de pr6ciser les positions des 
atomes de carbone et d'oxyg~ne, sans tenir compte 
des atomes d'hydrog~ne. On peut remarquer que les 
positions atomiqucs varient peu par rapport h celles 
trouv6es ~t deux dimensions. Nous avons terrain6 

H (21) 
I I' 

cette premi6re partie du calcul en appliquant h chaque 
atome un facteur d'agitation thermique isotrope; le 
facteur de reliabilit6 en fin d'affinement est R=0,16. 

Localisation des atomes d'hydrog/me 

A partir de ce stade de l'affinement nous avons intro- 
duit dans le calcul les contributions des atomes d'hy- 
drog~ne. Les positions de d6part ont ~t6 d6termin6es 
en respectant les angles de valences t6tra6driques du 
carbone. 

Apr~s quelques cycles d'affinement les positions 
des atomes d'hydrog~ne se stabilisent, nous obtenons 
alors R = 0,13 (Tableau 1). 

Tableau 1. Paramktres des atomes 

x/a y/b z/c 
C(1) 0,0622 0,0917 0,0282 
C(2) 0,1487 0,0035 0,1612 
C(3) 0,2760 0,1879 0,2122 
C(4) 0,3701 0,1009 0,3384 
O(1) 0,3414 -0,0953 0,4016 
0(2) 0,4840 0,2550 0,3801 

0(2") 

]0,95 H~(22 ) I 1,309 1,20 H(2) 0(1") 
* 0 (2 )  H(12) ~//0,90 

H(32) 
Fig. 1. Sch6ma de la mol6cuie. 
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H ( I 1 )  
H(12)  
H(21)  
H(22)  
H(31)  
H(32)  
H(2)  

T a b l e  1 (cont.) 

x/a y/b z/c 
0,1250 0 ,0700 - 0 , 0 3 1 0  
0 ,0120 0 ,2280 0 ,0700 
0 ,0880 0 ,0040 0 ,2290 
0 ,1970 - 0 , 1 4 8 0  0 ,1200 
0 ,2450 0 ,3550 0 ,2430 
0 ,3350 0 ,2040 0 ,1460 
0 ,5470 0 ,1800 0,4845 

A g i t a t i o n  t h e r m i q u e  

L ' a g i t a t i o n  t h e r m i q u e  i s o t r o p e  a 6t6 d 6 t e r m i n 6 e  p o u r  
c h a q u e  a t o m e  d e  c a r b o n e :  

B 
C ( 1 )  3 ,9  A -z  
C ( 2 )  3 , 4  

C ( 3 )  3 ,5  

T a b l e a u  3.  Facteurs de structure observds et calculOs 
h k I i-o 1 ¢ h k I I .. I I: k / I .  t .  

4 . 5 6  4 . 1 9  
i g ~ 1o.46 .... ? 

8.69 -7.52 

15.20 14.45 u 
oo g 993 -9.3o 

4.91 5 .23 
9 0 0 5.8~ -u.08 (, 

10 o o 3.81 - 5 . o 3  : 

:) o ~ 496 540 
1o.57 -11 .31  

-6 0 2 6.06 -6.88 
2 o ° ~ 7.82 809 

6.82 - 6 . 1 3  -~ _t 
:~ o ° ) 8.22 -69, 

5.54 7.~6 :) 
io o 4 . 5 9  - 4 . 2V  -t, 

° 0 ~ 17.98 17.6~ 
2 25 .48  - 24 .32  

o ~ 2.03 3.11 l~ .U5 17.70 : 

0 9 .19  - 9 . 2 6  i 
i oo ~ ,837 -179o 

5 . 7 ;  6 . 9 4  
IO 0 2 1.75 - 2 . 2 2  i+ 

:~  0 0 ~ 6 . 9  2 .52 . . . .  5 . 1 0  65 
- 6  o 4 - 5 . 3 3  5 .95  7 
2 o ~ 7o~ 6.25 

8.37 lO~1 :~ 
:32 g ~ . . . . . . .  ~7o -6 7.22 -6,84 
-'o o 44 15.5 . . . . .  ~ . 

29.89 -29.46 
, ~ . 50.26 . 8 ,  : )  
2 6 . 9 9  - 8 . 3 t  

4 .u.05 5.11 -7  2 t. 6.6~ -L .92  
.u 4.,ql - 5 . 1 7  - t  2 ', 2,35 ?.10 
4 19.o2 21.58 -¼ 2 10.91 13 .10  
4 13.31 -15.07 - 2 I. 11.25 -11.77 
;+ r . l .=  7.91 -2  2 14 11 .~.f 1'3. 7 
i, 3.41 - 4 . 0 5  -1 2 ~. 3.P3 - ' . 2 7  
,: 12.~3 -12..~ i ~ 4 2.o7 2.2° 

I0 .1P  -P .o5  .u 7.75 -7.71 
L 2.21 - I .P7  2 .u 23.6~ 23-70 
' z . .~7 - 1 . 6 7  ~. ~.22 -~.~r ~ ~ ~ ,24 - 7 , ~  u.b') 7 .27 

7 . ; 7  7.21 ~08 . . . .  ~ 5 ~ ~ ,~:~,~ -12.:7_3.~9 
r, 2.u5 -.u. 60 -¢ 2 5 6.3 ' .  7.6k  

2. "t, -3.27 -7 2 5 2. )~  - 2 . 49  
2.1~ 2.~1 -5 2 q lO. • 13 13.5F 

2.92 - 2 . L 9  t tl .41 - 4 . 3 5  
5 5.,~ -5 . . . . .  ~ ,5 . . . . . . . .  30 
5 IF 97 I .~. 5e ~ 2 5 5 .22  ,u.97 .... ~ ..... 3 ~ 2 ~  5.7 . . . . . . .  
,~ 5.2P -5.90 f . 4 9  -6 . t ,5  

9 . 4 0  q.~ ~ 5 5 .~5 5 .4~  
5 11.95 - 1 1 . 0 9  

16.71 -13 .91  -6 2 t. , . 1 3  1,.4~ 
2.06 2.-)5 
2.P7 -2 .q~  -3 • -2 ~- 2.,uS 1.95 
3.,u2 3.fl6 t ~.7 ° 7.71 

7. J9 5. ) 1, 
6 : 2 0  ~ . 8 9  ', 2 o 1.oo 

~.24 - 2 , 2 0  ;. ~ r ".29 ~ . ( ~  
4 . 0 6  5 .82  2 b 7.61 3-59  
5 . 6 7  - 5 . 3 ~  t,,. OF - 4 . 2 q  

6 9 .82  9 .12  
6 I I. , ,1 - 1 1 . 2 5  -7 ~ ~ 3-47 5 .P2 

10.81 11.27 -!, 2 7 2.05 2 .34 
C ( 4 )  3 , 2  ~, Oo ~ 399761 - ~ : ~  4° ~ , 6 . - 1 7 o 9  :{ ~ ~ 5.547 - 5 .  

16.67 -16.41 6.0P 

Q u a n d  t o u s  les  a t o m e s  o n t  6t6 p lac6s  c o r r e c t e m e n t ,  56 0 ° ~ 31.45 . . . . .  27~ -28.21 6 6 3 .35  -4.6P u ~ 3 .37  , 
5 6 12.46 13.16 -1 2 -,u.~o 

14.59 - 1 3 . 2 5  

n o u s  a v o n s  fa i t  u n e  f o n c t i o n  d i f f 6 r e n c e  (Fo Fe) sur , 0 ° ~ 8.68 1o.8 - ~.2~ 8.58 -- 3 . -  -4~ _1o , 1.86 -,,P ~ { ~ ,,.~2 -5.85 
-q  1.5o 1.9~ ~ 9.7q - 8 . 9 3  

le p h o t o s o m m a t e u r  de  V o n  Eller .  Sur  ce t te  f o n c t i o n  . . . .  6 264 _~51, 6 ~ 272 ~36 ~ ] ~ 620 6 .  " 11.46 -z. 
2.68 -2.~ :~ 

o n  v o i t  a p p a r a i t r e  u n  d 6 f a u t  a n i s o t r o p e  a u t o u r  des  ::i °° ~ .... 3 oo ~ 453 ~77 
2t*.92 23.05 

d e u x  o x y g ~ n e s .  N o u s  a v o n s  d ~ t e r m i n 6  p o u r  ces  d e u x  ~ ~ 66 ~:;~ .~6o -5.~'0 
11.27 10.31 

g i t  iq  . . . . .  ,1.o8 66 a t o m e s  u n  t e n s e u r  d ' a  a t i o n  t h e r m  u e  a n i s o t r o p e  ~ °°o ~6 17.,7 -1,.72 
3.14 - I . 5 2  
4.21, p q u e  n o u s  a v o n s  i n t r o d u i t  d a n s  les c y c l e s  d ' a f f i n e m e n t :  ~ o° ~ .... 
3.93  -'~-7 u' 

~11 fl22 ~33 #13 2~ 0 ~ 11.892.82 2 .18  - 2 . 7 7  I~'.56 2 .77 -10 

5.14 O ( 1 )  0 , 0 1 2 3  0 , 0 4 4 2  0 , 0 1 0 2  - 0 , 0 0 7 6  -!  o ° ~  4.75 1 
0 8 9.23 -9.30 2 

0(2) 0,0143 0,0404 0,0109 - - 0 , 0 1 0 0  36 g ~ , 1 :~7  -1~:68~ 0 
7 0 8 10.19 -9.64 6 

pt6  h y d  OlO 8.13 9,2 :~ N o u s  a v o n s  a d o  p o u r  t o u s  les  a t o m e s  d' ro-  ii ~ I1~ 2.62 3.1~ 
4 .14  -I , .  I 7 

g~ git  iq o 1o 6.28 -6.56 -,  n e  u n  f a c t e u r  d 'a  a t i o n  t h e r m  ue  i s o t r o p e  m o y e n  4] ~ ,o1' ~:~ 2~,"79 ,} 
B = 4 , 5  ,A.-2. L a  v a l e u r  f ina l e  d u  c o e f f i c i e n t  de  reli-  
ab i l i t6  est  R = 0,1 0. 

R e s u l t a t s  e t  d i s c u s s i o n  

Le Tableau 2 pr6sente les longueurs et les angles 
de liaison, tandis que la Fig. 1 montre la configuration 
de la mol6cule. 

T a b l e a u  2.  Lia&ons et angles 
Liaisons  Angles  

C ( l ' ) - C ( 1 )  = 1 , 5 0 3 _ 0 , 0 0 5  A C ( l ' ) - C ( 1 ) - C ( 2 )  = 114 ° 30' 
C(1 ) -C(2 )  ---- 1,526_+0,005 
C(2) -C(3)  -- 1 , 5 1 0 +  0,005 
C(3) -C(4)  = 1,498 __ 0,005 

C(4 ) -O(1 )  = 1,227_+0,005 
C(4) -O(2)  = 1 ,3094-0 ,005  

C ( 1 ) - H ( I  1) = 0 ,90 ,~ 
C ( 1 ) - H ( 1 2 )  = 0,95 k 
C ( 2 ) - H ( 2 1 )  = 0,95 .~ 
C ( 2 ) - H ( 2 2 )  = 1,00 A 
C ( 3 ) - H ( 3 1 )  = 1,00 A 
C ( 3 ) - H ( 3 2 )  = 0,90 A 
O ( 2 ) - H ( 2 )  = 1,20 A 

O(2 ) -O(1")  

C ( 1 ) - C ( 2 ) - C ( 3 )  = 113 ° 
C ( 2 ) - C ( 3 ) - C ( 4 )  = 115° 
C ( 3 ) - C ( 4 ) - 0 ( I )  = 1 2 3  ° 1 5 '  i 
C ( 3 ) - C ( 4 ) - O ( 2 )  = 115°  :, 
O ( 1 ) - C ( 4 ) - O ( 2 )  = 121 ° 30' 1°  

H(11 ) - C (  1 ) - C ( I ' )  --- ] O 0  ° 
H(  11 ) -C(1  ) -C(2)  = 105 o 
H ( 1 2 ) - C ( 1 ) - C ( I ' )  = 104 ~' 
H ( 1 2 ) - C ( 1 ) - C ( 2 )  = 92 ° 
H ( 2 1 ) - C ( 2 ) - C ( 1 )  = 112 ° 
H ( 2 1 ) - C ( 2 ) - C ( 3 )  = 104 ° 
H ( 2 2 ) - C ( 2 ) - C ( 1 )  = 94 ° 
H ( 2 2 ) - C ( 2 ) - C ( 3 )  = 105 ° 
H ( 3 1 ) - C ( 3 ) - C ( 2 )  = 115 ° 
H ( 3 1 ) - C ( 3 ) - C ( 4 )  = 98 ~ 
H ( 3 2 ) - C ( 3 ) - C ( 2 )  = 107 ° 
H ( 3 2 ) - C ( 3 ) - C ( 4 )  = 110 ° 

= 2 ,654 _+ 0,005 .~ 
O ( 2 ) - H ( 2 ) - O ( 1 " )  = 166 ° 

6 
-3 o 12 1,86  1.63 

-1 

3 

2 

-.u. 

5 1o.11 -15.7~;..5 

2 .  9 
IO .3  5.74 

i!  45, 4:7 
10.92 - 17.02 

..~ 13.t~2 12. II. 5 2 
:~ , , : ,  :13o :~ • 

5.87 . 5 4 ~  
3.'J t, 5.F7 

i ~.51~ - 3 . 5 2  - 7  2 
' IP .07  17.Vl -6 ~o.17 -.,).,, -s 

/ 1 . 19  10.1~ -% 
~3~ 7 7 ~  :~ 
3.76 3..u2 
3.7.,  - 3 . 3 o  "1 f 
6. 17 -7.-)3 2 

2 2 
2.~o z.73 ) _z 
2.45 -3.,uS i 2 
2.26  2.71 22 
6.qF 7 .73 
7.77 O.F~ 72_  

1,2.52 43.17 i 

6.1'3 .--. F 7 
lO.33 ...... 2 
42.5} 3').b1 
12.54 12.37 22 

5.2P 5.21 2 
7 ~.~ ....... ~ 

6 . 1 J  b.24 6 2 

6.6 ~ 7.4P 
5.3,1 4 .~7  _~ 

5.(>. ?.7':, _~ 
3 6 .19  b. Tb 

2'3.22 : 1 , 2  - ,  2 
. . . .  77 . . . . . .  11 : 

14.,17 13 .3 ;  
3 . . . .  ~ . . . . .  ~ ~ ~ 

:J. 5F. v.. , I  3 z 

15.37 ~ : . 7  r" 
2.~,,', 3. ,"~ 6 2 

3.13 - 2 . 8 8  
6 .42  ? . 7 0  -~ 2 P 2.17 3-33 

7 595 6.99 -i 2 11,15 9.61 
2.34 2 .60  O 4 .70  -.U. 20 
228 . . . . .  ~ ~ 7.33 7 4 ~  

7 8.15 -7 .31  ) 2 ~ 6.11~ 6.38 
~73 -~87 4 ~ ~. . . . . . . .  6~ 
3.15 - 3 . 4 0  5 ~.42 4 .31 

t 2 .08  2 .20  
1.77 1.8~ -4  2 "J ~ 93 4 .78  

7 t,.8 . . . .  34 _=~ ] ~ 8.P9 -7.65 
5.91 5.04 

P 3 ,05  - 3 . 0 9  c 4 .40  -I~. 11 
6.25 6.99 I ~ ~ 6.39 -8.88 
5.90 -6.h2 2 2 9 ? .61 3.91 

t~ 6 .73 -6.23 .~ 2 9 3 .77  -4.00 
5.84 5.89 

fl 2.80 -2.73 -3 2 1o 3.57  =..97 
9.36 -7.81 
3.11 4 . 3 4  
2.96 - 2 . 23  
2.3.~ 2 .94 

5.53 6.74 
5.15 4 .58  
3.20 -2.83 
2.26 - I  .80 

9 2.88  -3.08 
9 1 2.k2 2 .84 
9 5 .36  -3.~0 

1o 6.Ol - 6 . 40  
I0 5.42 4 .78  

- 2 . 1E  10 
10 1.94 1.68 
10 2.47 -2.49 

" 3 . 2 0  3.73 
I~ 4 .65  - 5 . 0 6  

11 2.78  k. ,% 
I I I ?. 75 3 .h7 

11 2 .92  -3 • 23 
1 . . . . .  5 - 2 . 8 3  ~ ~ O0 3 . 7 2  4 .61 

10.59 - 10 .74  
I I 1.87 1.87 

. . . . .  5~ - 1 ,  ~ ~ g 7437 . . . .  -7.u4762 
I1 1 .4o  - 1 . 7o  

-4 " 

28.1+4 27.25 -1 
13.27 - 11 .72  0 

9.47  8.51 
28.09 .7 .49  ~ ~ 

7.82 8.33 ~ ~ 

3.07 3.34 6 3 
4.61 -4.50 
s.4,~ z.ge _~ 
3.62 4 .74  
1.96 1.45 - ,  - 

. . . . . . .  54 j 
h.lO 3.15  -1 

15.95 14.84 6 
7.31 -8.1",8 

13.82 . 2 8  ~ 1 
I .qo 1.77 

13 .50  - 1 ~ . 4 0  
1.93 - 1 . 82  
4.06 4.1o -~ ~3 
5.76  - 6 . 02  -z " 
4,98 4,39 0 3 

86 . . . . . . .  ~ 
5.77 -5 .31  3 16.61 16 .09  4 
7.63 9.61 5 
2.70 -1.67 2 4.~ 4.14 _~ 

21.26 -21 .o7 
15.91 15.63 :~ 
6.51 -6.20 

2 2 .88 2 .95 o 3 
3.53 -4.02 3 
2.00 - 1 . 7P  

11.52 12.57 ~ 
3 .24  -3-35 % i~.1~ 21.79 
7.1.,8 -9.3.n 
8.61 - 8 . 07  ; 

12.96 12.83 :~ ,2.72 -13.95 
12 .90  - 12 .62  0 

2.81 - 2 . 75  - 

.... -3.66 
2.46  -1  .13 L; .~ 

11.37 -11.31 
3.89 3.k3 
10.78 9.73 
4.21 -4.29 
4.04 3.~8 
4.90 3.02 
11.~5 -11.46 
6.38 -6.71 

1 4 .07  4 .60  
4.1L~ 3.36 

5.66 -6.2P 
14.68  14.95 

i 1 .7o  - 1 . 44  
5.34 5.60 
7.00  8 .76  

2 14.52 - 13 .78  
9.ki 9.17 

2 17.63 - 17 .23  
3 .72  3 .77  
9.28 -8.69 

7.77 -6 .41 
3 6.71 8 .17 

1.82 - 1 . 84  
.: 5.49 - It .z]  

4.1+2 -6.09 
3 1.29 - I  .54 

6.66 6.60 
i 8 .13 7.6z~ 

3.92 -4.23 

2.49 3 -$3 
5.63 6.8~ 
3.38 -2.86 

4 7 .49 8 .52 
1.U.04 -14 .41  
12.77 - 12 .44  

3.33 -4.61 
5 1.76 -2.2~ 

3 .86  4 .49  
5 10.51 8 .67  

4.71 °4 .49  

6 .07  6.90 
5 .20  -6.01 
4.80 8 .57  

6 18.00 -16 .71  
6 .88  7.21 

7.99 5.17 



J A C Q U E S  H O U S T Y  ET M I C H E L  H O S P I T A L  755 

Table 3 (cont.) 

~, ~ ,5.5,5 . . . . .  -1~.o29' :~, , . . . . .  ~, 3.4~3~3 -2.~7 
h 0 6.22 6.01 -3 1~ 4 4.61 h.22 ~ ~ ~ 3.6~ -3.63 :f -~.25 2.,9 2.99 ~ ~ 7.~1 4.42 -t~. 19 

n t, 

5 i, 

-5 

-2 h 

-' 

3.8~ -3.2~ o ~ ,4 2.29 -4.°5 
1.50 2.36 

7./3 6.50 2 4 4 3.05 -3.17 
4.41 5.48 1~, 294 3 ~ ~ ,,.~ 11.~6 t~. 78 -6.20 

• £3 1.16 
2.~o 2.87 ~5 3.37 -~.63 ~ ~ .... 6 1.78 3.10 -2.61 
7.33 -6.71, :32 ~ ~ . ' .hl 5.81 
2.67 -2.80 1.68 3.02 

2.07 1.91 -I ° ~ ~ 2.2ti 7.13 -7.93 2.11, 
2 7.26 -6 .89  2 h 5 8.11 -6 .77 

1.86 2.90 3 4 5 1.73 -I .88 
2 2.90 2..~5 

4.0~ -2 .98  -4 h 6 3.56 -3.43 
2 3.1,4 3.34 -i 3 ~ 66 3.~7 -3.73 

2.73 -3.96 5.9~ ]. 8:* 
2 11.83 -11.75 2 4 6 1.58 -2.50 

2.37 2.00 
1o.o~ . . . .  ~ -o ~ , ~ 2.o~ ,.17 

4.27 -3.67 
3.49 3.82 
3.13 3.32 
2.52 2.37 

3 1.79 - .90 
3.13 2.65 

3 1.75 - I .16  
6.09 -6.15 

3 1.45 1.13 
6.63 -6.42 

Le plan moyen ,  (d6termin6 par la m6thode  des 
moindres  carr6s) des deux groupes  carboxyles  de 
deux mol6cules  voisines a pour 6quation" 

x -  8 4 , 3 y -  8 6 , 8 z +  55 = 0 .  

Les distances ~t ce plan des atomes  C, O(1) et 0 ( 2 )  
n'exc~de jamais  0,020 A.  N o u s  p o u v o n s  en conclure 
que l 'ensemble  des deux  groupements  est pratique- 
ment  plan. On notera que l 'atome d'hydrog~ne H(2)  
de la l iaison hydrog~ne  est situ6 & 0,12 A de ce plan. 

L'atome d'hydrog~ne H(2)  n'est pas sur la l iaison 
O ( 2 ) - O ( 1 " )  [l'angle O ( 2 ) - H ( 2 ) - O ( 1 " ) = 1 6 6 ° ] ,  la 
distance O ( 2 ) - H ( 2 ) = 1 , 1 9  A semble un peu longue.  
Mais  ce r6sultat est en bon  accord avec ce que nous  
avons d6j& trouv6 dans l'acide adipique.  (Hous ty  & 
Hospital ,  1965). 
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-,, """ . ,,'* ". 0(2") 

1/4' C(q;')~1"~C.!ff22'H(32).'/~, "''''~ "". !-%'~'. 

,' . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  i ; 7  . . . . . . . . . . .  : - i ~  .................... ? 

(31) 2), ,  / " "  

H 

'~. H ( 22 ) " ' . ~  . . . .  ~. 
1/4l 1/4L 1/4l 

Fig. 2. Projections de la structure suivant [010] et [001]. 


