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Affinement Tridimensionnel du Sulfanilamide Monohydrat6 

PAR MARC ALLI~AUME ET JOSEPH DECAP 

Laboratoire de cristallographie de la Facultd des Sciences de Bordeaux associd au C.N.R.S., Talence-33, France 

(Re¢u le 21 juillet 1967) 

The crystal structure of sulphanilamide monohydrate has been determined from three-dimensional data 
to an R value of 0.082. Bond lengths and angles are not significantly different from those observed 
in the three polymorphs of sulphanilamide. Configuration of nitrogen atoms and packing of molecules 
is discussed. 

Cette &ude fait suite aux structures pr6c6demment 
publi6es des formes fl et y du sulfanilamide (All6aume 
& Decap, 1965a, b). Alors que les trois formes poly- 
morphes du sulfanilamide 6taient bien connues (Wata- 
nabe, 1941) aucun auteur n'avait signal6 l'existence 
d'une forme cristalline hydrat6e. 

Donn~es  exp~rimentales 

C'est en cherchant ~t obtenir le sel de sodium du sul- 
fanilamide, done en solution aqueuse basique, que 
nous avons obtenu des plaquettes jaunfitres et trans- 
lucides, et parfois des aiguilles h section nettement rec- 
tangulaire de sulfanilamide hydrat6. Ces cristaux blan- 
chissent tr~s rapidement 5. l'air ambiant: ils perdent 
leur eau de cristallisation et donnent un m61ange micro- 
cristallin des deux formes fl et ~. Aussi avons nous dfi 
conserver les cristaux sous tube de Lindemann scell6 
pour pouvoir en faire l'6tude aux rayons X. 

Les param&res de la maille orthorhombique sont: 

a = 6,02 + 0,01 A 
b = 7,36 + 0,01 
c = 19,26 + 0,01 

Densit6 observ6e: 1,5 
Densit6 calcul6e: 1,495 
Z = 4  
Groupe spatial P212121. 

Les param&res cristallins ont 6t6 d6termin6s par la 
m6thode du cristal tournant, les clich6s 6rant pris par 
rotation autour de a et e. Les intensit6s ont 6t6 col- 
lect6es sur r6tigraphe de De Jong, l'axe de rotation du 
cristal &ant c. Nous avons dfi employer deux cristaux 
pour pouvoir photographier les 18 plans r6ciproques. 
Les deux s6ries de clich6s (plans (001)0 b. (001)8 pour 
le premier, (001)9 h (001)17 pour le second) ont 6t6 rac- 
cord6s grace au plan r6ciproque commun (001)0. Tous 
ces clich6s ont 6t6 obtenus avec la radiation Ke du 
cuivre; 683 r6flexions ind6pendantes ont 6t6 utilis6es 
pour l'affinement, 66 de ces r6flexions n'6taient pas 
mesurables. Aucune correction d'absorption n'a 6t6 
apport6e. L'extinction secondaire a 6t6 corrig6e en 
cours d'affinement. Les calculs ont 6t6 effectu6s sur 
l'ordinateur IBM 1620 du laboratoire, en ce qui con- 

cerne la recherche de la structure et le d6but d'affine- 
ment, puis sur l'ordinateur IBM 7044 du laboratoire 
de calcul de la Facult6 des Sciences de Toulouse. Les 
sommations de Fourier ont 6t6 faites au photosom- 
mateur harmonique de Von Eller. Les facteurs de dif- 
fusion atomiques utilis6s ont 6t6 calcul6s par d6veloppe- 
ment polynomial (Brusentsev, 1963). 

D~termination de la structure - affinement 

Les projections des fonctions de Patterson sur les plans 
(100) et (001) ont fourni sans ambiguit6 la position de 
l'atome de soufre. La projection de la fonction 'signes 
du soufre' sur le plan (100) a permis d'61aborer une 
hypoth~se de d6part concernant la mol6cule de sulfani- 
lamide. La mol6cule d'eau a 6t6 localis6e ensuite par 
fonction-diff6rence sur cette m6me projection, dont l'af- 
finement s'est poursuivi jusqu'b, une valeur du facteur 
de reliabilit6 de 0,19. 

Apr~s d6termination des coordonn6es z par essai des 
quatre solutions possibles, l'affinement a 6t6 conduit 
de la mani~re suivante" 

(1) Sur les 617 r6flexions observ6es: 
affinement des param&res de position et du fac- 
teur d'agitation thermique moyen; R = 0,127. 
affinement des param~tres de position et des fac- 
teurs d'agitation thermique isotrope individuels; 
R' =0,102. 

(2) Introduction des atomes d'hydrog~ne du cycle 
benz6nique ~t leurs positions pr6sum6es. Aucun 
affinement n'a port6 sur ces atomes. Sur l'en- 
semble des r6flexions, affinement des param&res 
de positions et des facteurs d'agitation thermique 
isotrope individuels; R = 0,119. 

Ces affinements ont 6t6 effectu6s par la m&hode des 
moindres carr6s, en utilisant l'approximation diago- 
nale, grace ~t des programmes 6crits au laboratoire 
pour ordinateur IBM 1620. 

(3) Affinement des param~tres de positions, et des 
coefficients d'agitation thermique anisotrope des 
atomes de soufre, oxyg~ne et azote. Cet affine- 
ment a 6t6 men6 sur ordinateur IBM-7044, en 
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utilisant une version adapt6e du programme Bus- 
ing-Levy. La loi de pond~ration adopt6e 6tait la 
suivante: 

pour F2o> F2 o max/10 W=F2omax/lOx 1/F2o 
pour F2o<FZ o max/10 W = I  
taches non observ6es W= 1/9. 

Le facteur de reliabilit6 final est de 0,095. I1 est de 
0,082 pour les seules r6flexions observ6es. 

Le Tableau 1 donne les valeurs des diff6rents para- 
m&res de positions et d'agitation thermique, et les 
6carts-type sur les positions atomiques. Le Tableau 2 
rassemble les facteurs de structure observ6s et calcul6s. 

D i s c u s s i o n  

Liaisons interatomiques 
La Fig. 1 donne les longueurs et les angles des liai- 

sons intramol6culaires, ainsi que les principales dis- 
tances entre les atomes non li6s du groupement sul- 
fonamide. Les valeurs entre parentheses repr6sentent 
les 6carts-type (a.103 A pour les distances; a.10 degr6 
pour les angles). 

Les longueurs et les angles des liaisons du groupe- 
ment sulfonamide ne diff6rent pas significativement de 
ceux pr~c~demment publi6s pour les formes polymor- 
phes (O'Connor & Maslen, 1965; All6aume & Decap, 
1965a, b; O'Connell & Maslen, 1967). 

On peut chiffrer approximativement le caract~re de 
double liaison de chaque liaison de ce groupement. 

S-O 60yo 
S-N 20Vo 
S-C 4 0 ~  

La liaison C(4)-N(2)= 1,377 A est identique ~ ce 
qu'elle 6tait dans les pr6c6dentes structures. Cette 

valeur marque, l~t encore, un caract6re de double liai- 
son. 

Les 6carts entre les liaisons r6put6es sym6triques du 
cycle benz6nique sont importants. Cependant, si l 'on 
compare les variations les plus grandes [C(2)-C(3); 
C(5)-C(6)] sur la base du test de Student (Cruickshank, 
1959) on trouve: 

l - l '  
t -  - 1 , 7 5 .  (or2 + cr'2)* 

La probabilit6 d'erreur fortuite est donc sup6rieure 
5Y o: on admet que la diff6rence ( l - l ' )  est alors due 

seulement au hasard et n 'a pas de signification phy- 
sique. La valeur 61ev6e de l'6cart-type sur ces liaisons 
provient sans doute de l'utilisation de deux cristaux 
diff6rents pour collecter les intensit6s, et peut-~tre d'une 
loi de pond6ration trop sch6matique. 

Plan moyen 
L'6quation du plan moyen passant par les six atomes 

de carbone du cycle benz6nique, et l'6cart de ces atomes 
ce plan moyen est donn6 dans le Tableau 3. On con- 

state que le cycle benz6nique est plan, et que l 'atome 
d'azote amine N(2) est dans ce plan moyen. Par contre, 
l 'atome de soufre s'6carte notablement du plan du cycle 
(0,145 A). Un 6cart du m~me ordre (de 0,05 h 0,15 A) 
a 6t6 observ6 sur les diff6rentes formes polymorphes 
du sulfanilamide. 

Position du t~trakdre SO2NH2 O 
/ 

Le plan de sym6trie du groupement -S-NH2 est 
\ 

O 
tr6s voisin du plan de sym6trie du groupement amino- 
benz~ne (Fig.2). L'angle entre les deux plans est de 

s 
o(1) 
0(2) 
N(1) 
N(2) 
C(1) 
C(2) 
C(3) 
C(4) 
C(5) 
C(6) 
H(2) 
H(3) 
H(5) 
H(6) 
W 

Tableau 1. Valeurs finales des paramktres 

x/a 
0,9417 
0,8231 
1,1821 
0,8690 
0,6567 
0,8501 
0,9886 
0,9260 
0,7216 
0,5844 
0,6437 
1,141 
1,055 
0,428 
0,532 
0,4426 

y/b z/c a 
0,0107 0,1398 0,003 A 
0,1653 0,1700 0,009 
0,0173 0,1375 0,009 
0,1664 0,1843 0,010 
0,0047 - 0,1543 0,011 
0,0060 0,0539 0,012 
0,0689 0,0033 0,012 
0,0715 - 0,0655 0,012 
0,0035 - 0,0857 0,012 
0,0607 - 0,0314 0,012 
0,0603 0,0354 0,012 
0 ,129  0,015 
0,135 -0,111 
0 ,119  - 0,045 
0,121 0,073 
0,1020 0,2493 0,010 

3,3 A2 
3,3 
3,7 
3,5 
3,6 
3,3 

fll I fl22 fl33 fl12 fl23 fll 3 
S 0,0260 0,0163 0,0021 - 0,0003 0,0003 - 0,000 l 
O(1) 0,0411 0,0171 0,0034 - 0,0009 0,0019 0,0009 
0(2) 0,0199 0,0292 0,0030 0,0021 0,0000 - 0,0003 
N(1) 0,0337 0,0155 0,0031 0,0027 - 0,0021 0,0010 
N(2) 0,0323 0,0200 0,0026 0,0026 - 0,0003 - 0,0016 
W 0,0298 0,0370 0,0045 0,0021 - 0,0030 - 0,0014 
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h k I K% F¢ 

0 4 0 46 .76  3g.37 
0 6 0 29.30 29.44 
0 8 0 5 .43  4 .75 
1 1 0 89.26 93.29 
1 2 @ 23.82 22.41 
1 3 0 15.48 14081 
1 6 0 16.17 12.24 
1 5 0 23.90 22.46 
1 6 0 ~ 2 . 6 3  2,56 
1 7 0 9 .42  9.05 
1 8 0 5027 4.98 
2 0 0 21.69 28.06 
2 1 0 26.05 22.16 
2 2 0 22033 18.87 
2 3 0 31.79 29.45 
2 6 0 3 .53 3.95 
2 5 0 10.73 11.26 
2 6 0 8.18 8.65 
2 7 0 ,<2.51 0 .01  
3 1 0 48 .24 62,46 
3 2 0 3 .27  2.28 
3 3 0 29.71 27.97 
3 4 0 < 2 . 4 7  1.27 
3 5 0 13.16 13.89 
3 6 0 < 2 . 6 1  0.16 
3 7 0 3 .25 2.04 
4 0 0 18.89 16.54 
4 1 0 14043 12071 
6 2 0 4 .21 2 .57 
4 3 0 7 .30 7.15 
4 4 0 <2065  0 .78 
4 5 0 3 .45 3.88 
4 6 0 3.08 3.61 
4 7 0 2 .59  3.25 
5 1 0 1 0 . 3 8  8.49 
$ 2 0 5.52 6 .06 
S 3 0 1 8 , 0 1  17 .1 .  • 
5 4 0 < 2 . 5 3  0 .52 
S 5 0 5 .82 5.82 
5 6 0 2.10 1.88 
0 2 1 7 .35  4 .09 
@ 3 1 7.10 5.37 
0 4 1 7.85 7,06 
0 5 1 6 .98 5.95 
0 6 1 11.21 10.63 
0 7 1 6085 6.43 
! 0 1 48.88 61.25 
1 1 1 48.00 53.05 
1 2 1 30 .48  35.27 
1 3 1 18.93 17.99 
1 6 1 33.33 32,1"4 
1 5 1 13051 13.1C 
1 6 1 23.88 24.69 
1 7 1 7 ,46 6'.88 
1 8 1 6.91 6.52 
2 0 1 5.99 6 .82 
2 1 1 53.56 51.65 
Z ~ 1 20,98 19.60 
2 3 1 7 .68 8.68 
2 4 1 < 2 . 1 3  3.04 
2 5 1 18,16 16.65 
2 6 1 10.96 10.77 
2 7 1 11.59 11.65 
2 8 1 6 .62 4 .39 
3 0 1 46 .25  62.54 
3 1 1 13.72 1 2 . 8 5  
3 2 1 4 .08  4 .72  
3 3 1 19.23 18.94 
3 4 1 8 .23 7.65 
3 5 1 7 .87  8,07 
3 6 1 8.75 8.8C 
3 7 1 4 .16  4.26 
3 8 1 3.30 2.88 
4 0 1 26 .36 25.22 
4 1 1 23.28 20086 
4 2 1 24 .86  25,44 
• 3 1 20.79 19.68 
• 4 I 14.32 15.04 
4 5 1 7.87  8.3C 
• 6 | 5 .66 4 .73 
5 0 1 < 2 .49  6 .62 
5 1 1 4.99  6 . 1 .  c 
S 2 1 ~ 2 . 5 3  4.31 
5 3 1 6.31 6 .39 
6 O 1 4 .20  4.48 
6 1 1 6,29  6 .54 
6 2 1 4o63 4042 
6 3 1 5 .18 5.14 
7 0 1 < 1 . 6 5  1.75 
7 1 1 < 1 . 5 9  2.44 
7 2 1 3.84 4.2~ 
0 1" 2 48.57 67.34 
¢ 2 2 64.83 47.77 

Tableau 2 Facteurs de structure observOs et calculus 

h k I K F  o F c 

0 3 2 4 .86  5.86 
0 6 2 13.38 11.80 
0 5 2 28.86 28,65 
0 6 2 15.93 16.1~ 
C 7 2 13.42 15.10 
C 8 2 5,05 6.21 
1 0 2 < 0.91  C.21 
1 1 2 34.31 34.24 
1 2 2 66.36 68.47 
1 3 2 36.97 33.18 
1 4 2 39,42 J 6 . 3 3  
1 5 2 11.60 11.20 
1 6 2 8.10 8.94 
1 7 2 6.42 7,20 
1 8 2 < 2 . 0 5  1.92 
2 0 2 8.12 8.28 
2 1 2 14.97 17.34 
2 2 2 4 .00  4,06 
2 3 2 34.72 30,67 
2 4 2 5.14 6,32 
2 5 2 21.09 19.79 
2 6 2 5 .97  5.91 
2 7 2 9 ,80 10,35 
2 8 2 4 .66  5.7~ 
3 0 2 39.42 34,74 
3 1 2 19.48 17.91 
3 2 2 29.97 28,63 
3 3 2 4 .82  3.41 
3 6 2 24.93 23.17 
3 5 2 11.71 12.34 
3 6 2 17.61 16.88 
3 7 2 6.51 7.76 
3 8 2 7 .07 8,06 
4 0 2 ~ 2 . 1 7  1.51 
4 1 2 7.89 6,64 
4 2 2 6 .23 7.2~ 
4 3 2 4 .34  3,45 
4 6 2 14.39 15.03 
4 5 2 5.91 6.25 
6 6 2 7 .88 8.19 
5 0 2 8.62 8.78 
5 1 2 4 .28  4,32 
5 2 2 15.81 15.33 
5 3 2 7.82 7.88 
5 6 2 13.08 13,28 
5 5 2 5.18 5,30 
5 6 2 5o41 6.0C 
0 1 3 5 . 3 9  11.07 
C 2 3 42 .33  42.68 
0 3 3 9 .76  9.76 
0 4 3 17.41 16.75 
0 5 3 3 .59 4 .26 
0 6 3 5.01 4.44 
0 7 3 < 2 . 3 2  4.83 
0 8 3 ~ 2 . 0 1  1.9~ 
1 0 3 52.36 51.5~ 
1 1 3 42.73 43,8C 
1 2 3 36.71 37.86 
I 3 3 10.23 9.88 
1 6 3 21.56 2C.39 
1 5 3 19.81 19,94 
1 6 3 12.59 10.50 
1 7 3 9 .52 9,79 
1 8 3 5.96 7.17 
2 0 3 36.57 36.69 
2 1 3 3.40 3.34 
2 2 3 19.96 18.74 
2 3 3 26.14 24,74 
2 4 3 10.46 1C.11 
2 5 3 19.34 19.07 
2 6 3 5 .36 7.28 
2 7 3 7.84 8.12 
2 8 3 3.C8 3.00 
3 0 3 3.99 2.25 
3 1 3 9 .29 9.79 
3 2 3 11.90 11.40 
3 3 3 25.08 22.93 
3 4 3 11.85 11.5~ 
3 5 3 9.35 8,63 
3 6 3 4 .21 4.4~ 
3 7 3 7 .37 7.61 
4 0 3 26,33 25.70 
4 I 3 5,82 7.66 
6 2 3 34,83 33.31 
4 3 3 14.03 11.5~ 
4 4 3 24.04 24,22 
4 5 3 6 .97 7.6C 
4 6 3 10.51 IC.r,l 
5 C 3 4.21 4,9~ 
5 1 3 6 .67 5.R~ 
5 2 3 5,11 6 . 6 4  
5 3 3 3,38 3.32 
5 4 3 5,67 6,2C 

h k I K F o F c 

5 5 3 2.06 2 . z s e z  
5 6 3 3 .40 4.0491 
6 0 3 4 .70  3.0261 
6 1 3 2 .94 3 .5123 
6 2 3 6 .83 5,6986 
6 3 3 4.05 4.0321 
6 6 3 6.74 5,8"/42 
6 5 3 3.83 3,4172 
7 0 3 4 .70  5,3448 
7 1 3 7.89 8.C733 
7 2 3 4 ,49  4.1205 
7 3 3 7 .79 7 .5767 
0 1 4 43.48 46.5153 
C 2 4 44 .37  44.3806 
G 3 4 24 .67  22.45(:0 
0 4 4 53.06 51080G9 
C 5 4 5.52 8.1379 
C 6 6 33,09 34.4(:99 
C ? 4 '~ 2 .58 4 .2826 
G 8 6 11.12 13.8220 
I 0 6 24.98 25.9(:16 
1 1 4 17.74 15,8601 
1 2 4 27.40 26.3227 
I 3 4 6 .17  6.3830 
1 4 4 23.44 21.7c.'.4 
I 5 4 9 ,73  g.4815 
1 6 4 14.94 14.7763 
1 7 4 6 .68  7.8987 
1 8 4 4 .47  5.6012 
1 9 4 2 .78  4.2725 
2 C 4 28.86 31.6231 
2 I 4 20.42 19.1~38 
2 2 4 4 .84  6.0684 
2 3 4 23,88 21.9571 
2 6 4 1 4 . 4 2  13,0491 
2 5 4 7.22 6.9445 
2 6 4 7 .27  8.5239 
2 7 4 4 ,47  4.6564 
2 8 4 3,72 5,6495 
3 0 4 16.74 15,6278 
3 1 4 26.33 26,3185 
3 2 4 8 .59 8,8655 
3 3 4 17.43 150C3~0 
3 4 6 q~ 2 .45 1.8C82 
3 5 4 10.69 10.8775 
3 6 4 2 .56  1.6C68 
3 7 4 6 .60  8.5147 
4 0 4 3 . 6 1  1.8461 
4 1 4 8 .70 9.4592 
4 2 4 8.80 9 .4695 
4 3 4 19.65 19.3351 
4 6 4 4.30 3.1756 
4 5 4 7.37 8.5460 
4 6 4 < 2 . 3 3  1.9677 
4 7 4 3,63  3 . 6 3 2 9  
5 0 4 16.35 16.6009 
5 1 4 20.25 20 ,76Cl  
5 2 4 2C.41 21.2867 
5 3 4 1 4 . 1 1  13.7556 
5 6 4 1 1 . 0 2  12,45~5 
5 5 4 6 .19  6.7729 
6 0 4 < 2 . 5 1  1.57C9 
6 1 4 8 ,67 10,5287 
6 2 4 2.41 3.4c~33 
6 3 4 7.04 8.91(:8 
7 0 4 3.41 2.0232 
7 1 4 < 1 . 7 5  1~8C29 
7 2 4 3.74 2 ,4946 
7 3 4 < 1 . 1 3  3.4529 
C 1 5 6 , ~ 6  7.7790 
C 2 5 3C.98 27.9229 
C 3 5 <1,57 1,9507 

; ~ 6.41 6.8197 
<:2.21 1.32"67 

0 6 5 6.67  5,7~9 
C 7 5 < 2 . 4 3  1.7118 
¢ 8 5 5.92 7.1296 
1 0 5 l c l . 3 9  95.4929 
1 I 5 1 1 . 1 0  7,8C51 
1 2 5 46.,74 44,5416 
1 3 5 26.77 26,544C 
1 4 5 16.79 16.067c 
I 5 5 6 .18 6,7745 
I 6 5 11.63 13.4544 
1 7 5 3 ,18 3,1774 
1 8 5 3 .82 4.7C59 
2 0 5 4.77  4,2724 
2 I 5 23.99 22,7448 
2 2 5 22,99 19.C~63 
2 3 5 5,08 ~ , : 5 2 5  
2 4 5 13.82 12.34E9 
2 5 5 7.90 11.5298 
2 6 5 5,90 7.3207 

h k S K% ~c 
2 7 5 3.36 4.38 
2 8 5 < 1.84 1.34 
3 0 5 12.65 12.91 
3 1 5 1 0 . 9 1  10.85 
3 2 5 4.90 3.93 
3 3 5 I I .08 11.95 
3 4 5 5 .56 6.63 
3 5 5 7 .51 8.24 
3 6 5 < 2 . 6 3  0 .76 
3 7 5 6 .18  7.55 
3 8 5 6 .27  5 .99 
4 0 5 19.03 19.14 

1 5 19.86 18.00 
2 5 12 .65  11.55 

6 3 5 2 6 . 9 9  27.90 
4 4 5 6 .18  5.87 
4 5 5 13.46 15.85 
4 6 5 5 .24  5.04 
4 7 5 6 .25  T.52 
5 0 5 < 2 . 6 5  0.73 
5 1 5 7 .05  7.60 
5 2 5 < 2 . 6 8  1.06 
5 3 5 4 .66  3 .88 
5 4 5 ~ 2 ,35  2.63 
5 5 5 4 , 0 ~  5.05 
6 0 5 < 2 . 3 5  0 .84  
6 I 5 < 2 . 3 6  2 .77 
6 2 5 . 0 2 . 2 6  2 .29 
6 3 5 6 .32  6 .65 
6 4 5 , 1 . 8 6  2 .01 
6 5 5 6 .31  6 .97  
7 0 5 6 .62  5.24 
7 1 5 2 .35  2 .95 
7 2 5 4 .69  4 .96  
0 1 6 32.18 33.50 
0 2 6 11.02 11.51 
C 3 6 37 .61  36067 
0 6 6 10.56 12.03 
0 5 6 10.87 10.35 
0 6 6 16002 16.30 
1 0 6 36001 33094 
1 1 6 15.21 13.65 
1 2 6 20.87 22.73 
1 3 6 22.86 21.64 
1 6 6 6029 6 0 6 9  
1 5 6 4 .57  6 .68  
1 6 6 6 .78  5.69 
1 7 6 6 .60  6.48 
1 8 6 < 2 . 7 6  3.00 
1 9 6 6,%7 4 .77  
2 0 6 < 1 . 9 5  0 .01 
2 1 6 30.32 29.6~ 
2 2 6 19.07 19.72 
2 3 6 20 .82  17.86 
2 4 6 18.56 17.30 
2 5 6 8 .63  8.01 
3 0 6 26 .13  26096 
3 I 6 29.10 28083 
3 2 6 27 .07  27.02 
3 3 6 13.81 16.55 
3 6 6 13069 13.91 
3 5 6 8 .15 9 .78  
3 6 6 5 .79  4 .35  
3 7 6 5 .25 5 .86 
4 0 6 8 . 3 8  8.16 
6 1 6 8048 9 .12  
4 2 6 6 .62  1.63 
4 3 6 8 .35 8.17 
6 6 6 ~- .3.62 2 . 4 4  
4 5 6 5 .81 6 .32  
6 6 6 5.20 5.91 
5 0 6 2 6 . 6 7  29.0C 
"5 1 6 6.50  5.68 
5 2 6 21.76 21.52 
5 3 6 7 .06 7.56 
5 4 6 11.15 12.71 
5 5 6 < 2 .89  3.00 
5 6 6 5.68 6 .56  
6 0 6 7 .36 8.07 
6 1 6 9 .57  11.13 
6 2 6 < 3 . 0 9  2.71 
6 3 6 5 .96 6 .06  
C 1 7 13.71 12.85 
C 2 7 13.02 14.26 
C 3 7 11 .49  9 .4~ 
0 4 7 " ~ 2 ' 1 2  1.34 
C 5 7 5 .58 6 .12 
0 6 7 3 .83 3.81 
0 7 7 7.05 8.80 
0 8 7 < 2 . 1 6  1 . 8 8  
0 9 7 3 .35 4029 
I 0 7 49.10 39.63 
1 1 7 ~3.21 34.68 
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h k I K F  o F c 

I 2 7 I I . 0 5  10.04 
I 3 7 2 3 . 2 5  2 0 . 4 7  
1 4 7 1 0 . 8 3  q.8C 
1 5 7 14.81 1~ .53  
I 6 7 ~ 2 , 6 6  3 . 3 9  
1 7 7 6 . 6 7  7 . 5 9  
2 0 7 1 3 . 3 5  12 .09  
2 1 7 I 0 .33  iC.09 
2 2 7 8 . 2 3  6 . 9 0  
2 3 7 9 . 4 0  7 . 9 1  
2 4 7 4 . 0 7  4 . 1 0  
2 5 7 8 . 9 0  1C.95 
2 6 7 5 . 8 0  5 . 7 6  
2 7 7 5 . 5 6  5 . 3 7  
3 0 7 7 .91  9 . 2 2  
) 1 7 1 8 . 4 0  18 .77  
3 2 7 1 0 . 3 3  10.6( ;  
]1 3 7 1 4 . 3 5  1 2 . 9 2  
3 4 7 8 . 1 9  8 . 6 5  
3 5 7 4 . 6 1  3 . 8 9  
3 6 7 9 . 8 8  1 1 . 2 7  
4 0 7 26000  24001 
4 1 7 9 . 6 6  10.75 
4 2 7 2 5 . 9 6  2 6 . 0 2  
4 3 7 6 . 5 4  6 . 1 1  
4 4 7 1 8 . 5 0  2 0 . 0 1  
4 5 7 4047  3 . 6 6  
4 6 7 9 . 4 6  10.99 
5 0 7 4 2 . 6 6  3 .33  
5 I 7 8 . 7 4  10.3C 
5 2 7 4 . 2 1  3 , 3 7  
5 3 7 6 . 2 6  o , 9 7  
5 4 7 5 . 9 2  5 . 4 1  
5 5 7 3 . 9 9  3 . 9 5  
S 6 7 4 . 0 7  3 . 6 8  
6 0 7 9 . 7 6  I C . 6 1  
6 1 7 4 . 8 7  .3.55 
6 2 7 8 . 4 8  9 . 0 1  
6 3 7 4 . 3 5  4 . 0 8  
6 4 7 6 , 7 9  6 . 8 4  
6 5 7 3 , 2 0  3 . 6 9  
7 0 7 4 1 . 7 0  0.65 
7 I 7 5 . 2 8  6.16 
7 2 7 ~ 1 . 4 7  1 , 1 7  
7 3 7 3 . 3 0  6 , 6 2  
0 1 8 4 6 . 4 2  4 6 . C  <; 
C 2 8 3 2 . 9 3  3 6 . 6 E  
0 3 8 1 7 . 0 6  1 7 . 6 5  
0 4 8 1 8 . 6 5  17 .58  
0 5 8 2 0 . 9 8  19 ,58  
0 6 8 4 3 . 3 0  0 . 7 4  
0 7 8 9 , 0 1  8 , 0 7  
1 0 8 1 7 . 5 6  1 9 . 1 8  
1 1 8 3 4 . 7 5  3 4 . 3 1  
1 2 8 1 8 . 5 0  1 8 . 8 9  
1 3 8 6 . 4 3  6 . 6 7  
I 4 8 7 . 9 2  6 .9( ;  
1 fl 8 5 . 6 6  4 . 3 6  
1 6 8 7 . 1 7  7 . 4 1  
I 7 8 4 . 9 1  4 , 3 7  
2 0 8 3 5 . 2 7  3 3 . 8 3  
2 I 8 4 , 7 4  4 . 0 ~  
2 2 8 1 8 . 4 3  16 .45  
2 3 8 8 . 8 1  9 .9C 
2 4 8 7 . 0 7  6.8C 
2 5 8 5 . 6 1  4 . 5 7  
2 6 8 6 . 2 3  6 . 5 ( ;  
3 0 8 6 . 0 6  7 .46  
3 1 8 5 . 4 1  6 . 6 ' ;  
3 2 8 5 . 4 8  7 . 7 2  
3 3 8 2 0 . 3 6  19 .C6 
3 4 8 6 . 6 5  7 .95  
3 5 8 13 .61  13.6C 
3 6 8 4 . 5 2  5 .21  
3 7 8 6 . 3 0  6 . 7 ~  
4 0 8 15 .35  15 .51  
4 1 8 4 3 , 0 8  3 .24  
4 2 8 5 . 2 4  4 . 6 6  
4 3 8 5.91 5.gC 
4 4 8 7 . 5 0  8 . 8 ~  
4 5 8 4 . 5 4  4 . 5 0  
4 6 8 4 . 7 9  4 . 8 7  
5 0 8 5 . 7 1  8 . 2 2  
5 1 8 1 1 . 0 2  12 .41  
5 2 8 1 0 . 7 8  12 .63  
5 3 8 8 . 7 9  8 . 9 8  
5 4 8 9 . 0 4  q . 3 5  
5 5 8 9o09 9.8C 
0 1 9 1 1 . 2 7  12 .32  
C 2 9 6 . 0 3  5 . 3 1  
G 3 9 7 . 2 6  5.~,4 
0 4 9 < 2 . 6 0  2 . 5 9  
0 5 9 - 2 . 9 3  3 .q2  

Tableau 2 (suite) 
h k I K F  o F c 

0 6 9 7 .38  7 .94  
G 7 9 ~ 2 . 9 1  0.42 
0 8 9 8 . 3 1  6 , 7 8  
1 0 9 2 7 . 0 8  3 0 . 6 7  
I I 9 6 . 5 5  e.41 
1 2 9 3 8 . 3 6  4 ~ . 5 ~  
I 3 9 8 . 1 9  7 .72  
I 4 9 ~ 9 . 9 7  29 .2~  
1 5 q 5 , 6 5  5.9C 
1 6 9 l C . 1 5  9 . 6 7  
1 7 9 5 . 9 6  4 .1~  
1 8 9 6 . 6 7  5 .27  
2 0 9 17 .61  18 .04  
2 I 9 1 5 . 3 4  15 .92  
2 2 9 1 1 , 6 2  11 .46  
2 3 9 1 9 . 8 6  18.0~ 
2 4 9 5 . 9 2  5 . 5 6  
2 5 9 5 . 8 2  6 . 0 2  
2 6 9 6 . 3 6  5 .84  
3 0 9 5 . 8 7  7 ,8~  
3 1 9 9 . 2 1  ~.17 
3 2 9 5 . 5 4  4.98 
3 3 9 8 . 1 9  7 ,88  
3 4 9 ~- 3 . 0 5  1.74 
4 0 9 < 2 . 9 1  2 . 8 7  
4 I 9 ~ 5 . 2 5  3 7 . 2 4  
4 2 9 6 . 2 7  5 . 9 1  
4 3 9 2 2 . 4 0  1 9 . 8 7  
4 4 9 ~ 3 . 0 7  1.74 
4 5 9 8 . 8 8  8 . 6 6  
6 1 9 8 . 1 4  7 .38  
C 1 10 3 1 . 5 0  3 1 . 6 ~  
C 2 I0 4 5 . 7 5  4 8 . 6 ;  
C 3 I0 41.93 4 2 . 0 8  
C 4 I0 2 7 . 4 9  2 6 . 1 2  
C 5 10 8 . 7 6  8 . 3 6  
I 0 I0 5 . 4 9  7.5~ 
1 1 10 1 3 . 4 6  13 .~1  
1 2 10 2 2 . 0 2  2 1 . 3 3  
1 3 10 1 0 , 6 8  11.3C 
I 4 i 0  l l l O l  10.~(;  
I 5 I0 6 . 3 0  7 .24  
2 0 10 1 3 . 6 5  10 .22  
2 I I0 3 . 8 0  3.3C 
2 2 10 1 0 . 2 2  9.9( ;  
2 3 10 8 , 6 2  I C . l ~  
2 4 I0 6 . 6 5  5 . 5 6  
3 0 10 6 . 9 5  8 . 5 6  
3 1 10 2 2 . 2 2  21.1( ;  
3 2 10 11.31 L1.05 
3 3 1o 2 2 . 9 0  2 3 . 1 6  
3 4 10 9 . 4 1  I C . 2 7  
4 0 I0 I I . 4 0  12.62 
4 I IC 4 . 1 2  5 . 3 2  
4 2 I 0  1 1 , 2 1  13 .07  
C 1 I I  1 1 , 9 3  1 1 . 0 5  
0 2 11 8 , 8 4  8 .~e  
C 3 11 18 .32  1 8 . 1 C  
0 4 11 ~. 2 . 4 7  0 . 3 1  
C 5 I I  16.99 14.71 
I 0 I I  < 1 . 2 9  3 .7~  
1 1 11 1 6 . 1 6  1 7 . 5 8  
I 2 II 4.76 3.50 
1 3 I I  2 9 . 6 6  2 9 . 9 2  
1 4 11 13 .71  13 .4~  
1 5 11 1 9 . 2 8  17 .1c  
2 0 11 6 . 1 4  6 . 2 1  
2 1 11 1 5 . 9 8  1 5 . 2 (  
2 2 11 1 2 . 2 9  l l . q ~  
2 3 11 7 . 9 7  8 .7~  
2 4 11 1 3 . 8 2  14 .~1  
3 C I I  19 .61  19.2~; 
3 1 11 4 . 5 6  6 . c ~  
3 2 11 8 . 8 4  1 1 . ~  
3 3 11 1 0 . 0 8  1 2 . : 4  
3 4 I I  < 2 . 7 8  4.6( 
4 C 11 2 0 . 6 2  19 .9~  
4 I I I  5 . 4 3  ~.42 
4 2 11 1 3 . 3 6  13 .21  
C I 12 1 9 . 0 6  2 0 . r 7  
C 2 12 15 .14  14.Pc 
C 3 12 ~1 .05  2 9 . 6 6  
0 4 12 14.80 12.~9 
C 5 12 17 .15  16 .~?  
I o 12 9 . 8 3  q .3~  
1 1 12 I C . 0 1  9 . ~  
1 2 12 5 .4~  6 .37  
1 3 12 7 . 7 3  7 ,6~  
1 4 12 5.68 6 . ~  
1 5 12 6 . 8 5  8 . r 2  
2 C 12 3 . 3 4  4 . ] ;  
2 1 12 9 . 5 3  I C . I ?  
2 2 12 5 . 6 3  ~.~t l  

h k I K F o F c 

2 3 12 6 . 5 7  7 .c~  
2 4 12 8 . 8 o  8 . 3 c  
3 0 12 9.21 1C.79  
3 1 12 1 8 . 6 0  1 9 . 5 1  
3 2 12 1 6 . 6 6  l e , 9 7  
3 3 12 1 3 . 3 0  1 0 . 3 2  
3 4 12 15.20 13.11 
4 0 12 7 . 0 9  g . n 6  
4 I 12 6 . 5 0  7 . 2 ;  
4 2 12 7 . 5 2  8 . 8 0  
0 1 13 ~ 1.09 1.9~ 
0 2 13 1 1 . 2 4  11 .31  
C 3 13 1 3 . 2 8  14.14 
0 4 13 1 3 . 5 5  13.48 
C 5 13 9.41 1 0 . 6 2  
I 0 13 1 7 . 3 2  1 8 . 8 8  
1 1 13 1 7 . 2 0  17 .76  
1 2 13 2 4 . 6 7  23.1( ;  
I 3 13 1 C . 7 1  10.84 
I 4 13 19.51 18.92 
I 5 13 - ' 2 . 3 9  2 . 8 2  
2 0 13 2 . 7 7  3 . 6 8  
2 1 13 3 . 7 9  4 . 5 ( ;  
2 2 13 11 .91  11 .51  
2 3 13 1 7 . 2 6  1 6 , 4 0  
2 4 13 5 . 3 9  fi.4C 
3 0 13 6 . 2 8  5 . 6 5  
3 I 13 10.36 10.64 
3 2 13 4 . 3 2  5o1(; 
3 3 13 8 . 1 5  7 . 7 1  
3 4 13 5 . 9 6  6 . 2 9  
4 0 13  1 3 . 1 6  14.hE 
4 I 13 I I . 3 0  11.53 
4 2 13 1 2 . 4 1  1 2 . 5 4  
0 1 14 2C .43  2 1 . 9 1  
C 2 14 ~ 0 . 6 7  31 .44  
0 3 14 2 0 . 7 6  21 .6C 
0 4 14 2 5 . 7 3  2 4 . 7 7  
c 5 14 13.3] if. R4 
1 0 14  8 . 7 9  9.92 
I I 14 2 . 0 6  2.2C 
1 2 14 1 2 . 1 8  1 2 . 7 1  
1 3 14 I C , 3 8  9 . 8 P  
1 4 14 9.14 8 . 3 C  
1 5 14 5 . 8 4  5.44 
2 0 14 1 1 . 9 0  1 2 . 9 ;  
2 I 14 6 . 1 3  7 . 3 2  
2 2 14 9 . 3 6  9 .5( ;  
2 3 14 7 , 4 1  7 .77  
2 4 14 6 . 8 0  6.11 
2 5 14 5 . 2 3  4 . 1 4  
3 0 14 3 . 9 3  4.54 
3 1 14 1 3 . 9 7  15 .86  
3 2 14 5 . 6 9  6 . 3 4  
3 3 14 I I . 7 9  I I . 4 ~  
3 4 14 5 . 0 4  5 . 5 4  
4 0 14 7 . 1 5  8.9C 
4 I 14 4 . 2 4  4 . 1 2  
4 2 14 3 . 3 7  3 .82  
C I 15 9,91 10.14 
0 2 15 5 . 8 2  6 . 1 4  
0 3 15 8 . 4 4  I C . 3 0  
0 4 15 ~ 2 . 7 3  0.25 
I c 15 1 3 . 9 6  15.2C 
I I 15 ~ 1 . 5 8  3 1 . 7 3  
1 2 15 1 8 . 7 7  18 .42  
1 3 15 2 1 . 1 7  1 9 . 8 5  
I 4 15 6 . 5 9  8 . ~  n 
2 G 15 1 4 . 5 8  1 6 . 7 t  
2 1 15 16.56 3 . 4 8  
2 2 15 9 . 4 7  17 .82  
2 3 15 7 . 4 1  11 .87  
2 4 15 < 2 . 8 0  7 . 1 8  
3 0 15 6 . 0 7  5 .5~  
3 1 15 < 2 , 7 o  C .H I  
3 2 15 ' < 2 . 7 5  4.1~ 
4 0 15 19.06 17 .12  
4 1 15 ~ 2 , 7 8  5.96 
4 2 15 1 ~ . 3 5  I I . 2C 
C 1 16 14.49 11.77 
C 2 16 2 . 5 ~  2 . 1 1  
0 3 16 1 8 . 7 3  17 .37  
0 4 16 6 . 8 4  b . 2 2  
C 5 16 5.17 b.64 
I C 16 1 3 . 6 5  11.87 
I I 16 6 . 5 2  7 .7~ 
1 2 16 3 . 5 7  2 . 5 5  
I 3 16 5 . 3 8  7 . 3 7  
I 4 16 ~ 1 . g 2  2 .3P  
I 5 16 5 . 6 2  5.e7 
2 0 16 8 . 6 5  I~.59 
2 I 16 16.23 14.6C 
2 2 16 4 . ~ 3  5.5~  

h k I K F o F c 

2 3 16 8 . 9 5  9 . 0 0  
2 4 16 3 . 6 8  3 . 4 0  
2 5 16 7 . 7 7  8 . 6 9  
3 0 16 8 . 0 5  12 .55  
3 1 16 < 1 . 8 8  1 ,85  
3 2 16 1 0 . 8 8  1 1 . 5 0  
3 3 | 6  4 1 . 9 2  1 . 3 8  
3 4 16 1 0 . 3 9  1 0 . 0 7  
0 1 17 6 . 1 5  5 , 9 2  
0 2 17 4 . 1 8  4 . 2 9  
0 3 17 1 0 . 8 5  1 1 . 3 9  
C 4 17 6 . 5 8  5 . 2 6  
0 5 17 9 , 1 8  9 . 5 5  
1 0 17 6 . 1 0  7 . 2 g  
1 1 17 3 , 7 6  4 . 8 3  
1 2 17 7 . 4 0  8 . 4 0  
1 3 17 5 . 7 7  4 .qC 
1 4 17 7 . 9 1  8 . 2 1  
1 5 17 6 . 8 8  6 . 1 9  
2 0 17 1 2 . 4 3  1 2 . 8 9  
2 1 17 4 . 0 9  4 . 6 8  
2 2 17 2 . 7 4  3 , 6 ~  
2 3 17 5 . 4 6  5 . 7 2  
2 4 17 3 . 1 2  1 .41  
3 0 17 3 . 1 2  2 , 2 6  
3 1 17 8 , 3 6  8 , 9 3  
3 2 17 6 . 2 9  6 . 4 8  
3 3 17 5 . 9 3  5 . 3 4  
3 4 17 6 . 6 3  7 . 0 4  
4 0 17 1 1 . 1 1  10 .07  
4 1 17 1 0 . 5 2  1 0 . 0 3  
4 2 17 9 . 7 5  8 . 4 3  
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Tableau 3. Plan moyen du cycle benzdnique. 
Ecart des atomes d ce plan moyen 

(0,3917)x - (0,9136) y - (0,1094)z - 1,8519 = 0 
C(1) -0,001/~ 
C(2) 0,008 
C(3) - 0,011 
c(4) 0,006 
c(5) o,ooo 
C(6) -0,003 
S 0,145 
O(1) -0,842 
0(2) 0,761 
N(1) - 1,310 
N(2) 0,009 

0(2) 1 , 3 6 3 7  
,448 

) 1,748 ( ~ /  

(12) 1,381\ 
" "/ 1,463 

2 °, 5. Cette position, que l 'on trouve dans le sulfani- 
lamide 7 (3 o) est tr~s diff6rente des positions observ6es 
dans les deux formes c~ et ,8, off les angles sont respec- 
t ivement de 20 ° et 33 °, 5. La longueur de la liaison S-C 
- et son caract~re de double liaison - semblent ind6- 
pendants de l 'or ientat ion du t&ra6dre. 

Agitation thermique anisotrope 
Les amplitudes et les orientations des ellipsoides 

d 'agi tat ion thermique sont consign6es dans le Tableau 
4. Les valeurs qiz, qiy, qiz sont les cosinus directeurs rap- 
port6s au r6f6rentiel or thonorm6 a,b, c. La Fig. 3 re- 

1,377 % 1  
(17) 

,384 

/ 1,41 3 

1,335 ( ~  (17) 
(17) 

1,377 
(16) 0 

N(2) 

C )o/=) 

108,2/~ ~ 106,8 

"-'(3) 
"--,106,5 --111,0 

N(1) (3i (3) 

C 

120,5 (6) 
(5) ~.,~ 
(5) ~119,3 

6 ~ 6 )  

(6) ~'-121,3 
115/,7 (~6) l 

• (6) \~123,0 
123'8~ j (6) ~(6~' 

© 
N(2) 

_(~ H(2) 
0(2) 2,605- _~; ;-;/v\ 

/ /  / ~', 3,669 // 2 ~  

/ I ~ / \  / / 
/ 2 488 ~," \ 4 155 / 

2,~,99 / / / / ~  \ \ / /  f T ~  

\/,q./z I'¢.~ \ 
" - ~ ' ~ /  -'3,631 ' //L~ 

x.j-___ 2 """ \ / 0(1) 2,58 __ --.. \,~/ 
. . . .  ~'~H(6) 

Fig. 1. Distances interatomiques, angles de valence, et distances entre atomes non li6s. 
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pr6sente les amplitudes relatives et les directions des 
d6placements dus ~_ l 'agitation thermique anisotrope 
et rapport6s au plan moyen du cycle. Le soufre est tr~s 
peu agit6 et de mani~re presqu ' isotrope;  les atomes 
d 'azote  et d 'oxyg6ne pr6sentent tous une direction de 
vibration principale normale  ~. la liaison qui r6unit ces 
atomes au reste de la mol6cule. Les atomes de carbone 
du cycle - pour  lesquels seule l 'agitation thermique 

o(I) 

0(2) 

N(1) 

N(2) 

W 

Tableau 4. Amplitudes et orientations 
des ellipsoMes d'agitation thermique 

B q~x q~u q~z 
3,78 0,976 - 0,199 - 0,081 
3, l0 0,028 - 0,208 0,977 
3,53 0,115 0,978 0,170 

6,00 0,969 0,020 0,242 
3,51 0,059 0,939 - 0,336 
5,19 0,215 -0,343 -0,914 

6,34 0,055 0,998 - 0,002 
2,87 0,997 - 0,053 0,043 
4,45 0,029 - 0,343 - 0,999 

5,02 0,783 - 0,092 0,614 
3,07 0,168 - 0,910 - 0,378 
4,75 0,551 0,411 - 0,725 

4,93 0,862 0,383 - 0,330 
3,72 0,085 - 0"001 0,996 
4,22 0,400 - 0,901 - 0,161 

8,46 0,074 0,894 - 0,441 
4,27 0,990 - 0,021 0,132 
6,28 0,104 - 0,446 - 0,888 

N ( 1 )  

~e5 _ 

L C 

0(2) o(1) 
Fig.2. Orientation du groupement sulfonamide par rapport 

au plan moyen du cycle. 

isotrope a 6td calculde - sont moins agit6s que les deux 
groupements  fonctionnels sulfonamide et amine. 

Liaisons intermoldculaires; r6le de la moldcule d'eau 
Les Figs.4 et 5 repr6sentent les deux projections 

(I00) et (010) de la structure. Chaque  mol6cule d 'eau 
est li6e h 4 mol6cules voisines par  liaisons hydrog~ne:  

W-N(1,  I) 2,90 A 
W-N(2, I I+a)  3,14 
w-o(1, w) 2,81 
W - O ( 2 , I - a )  2,80.  

Les angles de ces liaisons hydrog~ne au tour  de la 
mol6cule d 'eau sont donn6s sur la Fig. 6. Ces liaisons 
ne sont pas coplanaires, puisque la somme des angles 
au tour  de la mol6cule d 'eau est de 381 °. Les contacts 
W-O correspondent  ~t des liaisons W - H . . . O ;  elles 
sont assez fortes (2,80 ./~) et l 'angle O(1). • • W . . .  0(2)  = 
107 ° est tr6s voisin de l 'angle H - O - H  dans la mol6cule 
d 'eau.  La mol6cule d 'eau forme avec les atomes d 'azote 
des liaisons de type N - H .  • • W; l 'angle N(1).  • • W . . .  
N(2) = 67 ° est t rop faible pour  que les atomes d 'hydro-  
g6ne soient sur l 'axe des liaisons N ( 1 ) . . . W  et 
N(2).  • • W, car la distance H.  • • H serait alors de l 'ordre 
de 2,3/k.  

Ces mol6cules d 'eau assurent  l'essentiel de la coh6- 
sion cristalline de la structure;  les autres contacts 
int6ressants sont:  

N ( 2 ) - O ( 1 , I I I - a - b )  3,22 A 
N(1)-N(2,  III)  3,03 

Le premier contact  est 5. la limite de ce que l 'on 
peut consid6rer comme une liaison hydrog~ne 
N - H . . . O  dans ces compos6s, ainsi que l 'ont  montr6 
Novak ,  Lascombe & Josien (1966) par  spectroscopic 
infra-rouge. 

Le second contact  N ( 1 ) . . . N ( 2 )  est tr~s inf6rieur 
un contact  de van der Waals.  I1 s 'agit donc tr6s cer- 
ta inement  d 'une liaison de type hydrog~ne N ( 1 ) - H .  • • 
N(2). 

Configuration des atomes d'azote 
La r6parti t ion des angles au tour  de l ' a tome d 'azote 

amide N(1) est conforme 5. l 'hypoth~se d 'une liaison 
hydrog~ne N ( 1 ) - H . . . N ( 2 )  (Fig.6);  les angles S-N(1)  

/ 
N(1 ) 

0(1 ) ( ~  

N(2) 

Fig. 3. Agitation thermique anisotrope, rapport6e au plan moyen du cycle. 
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I p I> 
! 
/ u 
! 

_ I .  3,22/"''2'81-, 
~ t  ~" ~ 

\, 
I / i 

0 ~ 2 ,81  / t -~ 
] N (1) j~.2,90 // 13,22 Q 

/ "';13"-.3,141 ~ ~ / 

o(i)  ,u, 
I " \ 

Fig. 4. Projection (100). 

2 

z 

[ ~ I 1~ 0~, ]h*,.._ _ /  " X • " , ( 4  ~ O ( 1 ) x ~  3 , 1 4  / - ~ql .... 
~',, i, ~ \, ;, \ , ,+a k_ ~ 

"% _ 2,90 \~',~ // ~ . ~ ' ~ ~ ' -  
4/" ".. I 

." ~ i1,_ ~ 2,80// ",2,81 ~"~n " ~ r . ~  

~ - ii \ 

Fig. 5. Projection (010). 

• --N(2), S-N(1). • • Wet  W . . .  N(1). • • N(2) sont eom- 
pris entre 102 ° et 135 ° et leur valeur moyenne est de 
116°: nous avons affaire ~ un atome d'azote de type 
sp z d6form6. 

L'azote amine N(2) forme deux liaisons N - H . . .  O 
(avec O(1, I I I -  a -  b) et W ( I I -  a -  c) et porte en outre 
la liaison avec N(1,III). Les angles de ces liaisons 
varient de 103 oti 121 oe t  leur valeur moyenne est de 
110 o. Les liaisons hydrog~ne s'effectuent done dans les 
directions des orbitales de la forme hybrid6e sp 3, bien 
qu'il ne s'agisse nullement d 'un ammonium NH +. En 
effet, dans le cas d 'un groupement NH +, la liaison C-N  

serait de l 'ordre de 1,48 A, comme dans l'acide sulfa- 
nilique (Rae & Maslen, 1962), ce qui n'est pas le cas. 

E m p i l e m e n t  des molecules  

Les principaux contacts intermol6culaires sont re- 
port6s dans le Tableau 5. On peut remarquer (Fig. 7) 
que chaque complexe (sulfanilamide, HzO) est entour6 
par 12 complexes de la fagon suivante: 

2 contacts par liaison hydrog~ne (IV et I V - b )  
6 contacts mixtes 

( I+a ,  I I + a ,  I l I - b ,  I I + a - c ,  I I - a - b )  



MARC ALLI~AUME ET JOSEPH D E C A P  221 

4 contacts de van der Waals 
(III, I V + a ,  I V + a - b ,  I I I - b )  

Les contacts de van der Waals les plus remarquables 
sont ceux qui am~nent l'atome H(2, III - a )  au voisinage 
de l'axe normal /t la mol6cule I. Le contact le plus 

112 N(2) 1) 
i 

3,03 I "~' 3,22 11/.....--~/ ; ~ , , , , 1  118  , , .  
c 

\ , /)135 (. ~ /103 
- \ ? , , / / lO4  

1o2 .,..__~<, ,12--.4~,,;1/ 
\2,89 ~--- ",3,14 

W L.~ 111 ;3'03 '~ W 
N(2) 

k_~C 4N(2) N(1 )~  
",,3,14 67 //2,89 

2,81 , , ~  2,80 
dO(l) o(2;o 

Fig.6. Liaisons hydrog~ne autour de la mol6cule d'eau, de 
l'amide et de l'amine. 

6troit entre ces deux mol6cules est cependant C(4)- 
H ( 3 , I I I - a ) = 2 , 8 8  A. La plus courte distance entre 
deux atomes de carbone est C(1)-C(5, I I I - b )  = 3,59 A. 
Elle est 6gale ~t la valeur habituellement admise pour 
le diam&re de van der Waals du earbone. 

Volume de l'eau dans les composds hydratds 
La valeur moyenne du volume mol6culaire des trois 

formes polymorphes du sulfanilamide est de 191,3 A 3, 
alors que le volume mol6culaire de la forme hydrat6e 
est de 213,3 A 3. La variation de volume A, correspon- 
dant & une mol6cule d'eau est done de 22 A 3. La m~me 
comparaison peut ~tre faite pour quelques compos6s or- 
ganiques dont les formes anhydres et hydrat6es sont 

connues" Volume A par 

Acide diliturique anhydre 
Acide diliturique trihydrat6 I 
Acide diliturique trihydrat6 II 
Acide barbiturique anhydre 
Acide barbiturique dihydrat6 
Acide 5,5'-dihydroxy- 

barbiturique anhydre 
Acide 5,5'-dihydroxy- 

barbiturique trihydrat6 
Cytosine anhydre 
Cytosine monohydrat6e 

mo16- mol6cule 
culaire d'eau 

153,7 A 3 
214,5 20,2 A 3 
223,0 23,1 
133,9 
176,7 21,4 

140,7 

217,4 25,5 
118,1 
145,1 27,3 

wo-a) ~ "  

" ---o" 
O 3(2) 

...... I /281 

- - a ° ~  " ~ °  L, \ _ ; o ¢ .  ~8o  
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Fig.7. Projection de la structure sur le plan moyen du cycle benz6nique de la mol6cule I. 
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Tableau 5. Principaux contacts hTtermoldculaires 

N(1)-N(2, Ili) 3,03 A N(2)-N(1, III) 3,03 A 
H(2)-C(1, III) 3,25 C(1)-H(2, I I I -a )  3,25 
H(2)-C(2, III) 3,07 C(2)-H(2, I l i - a )  3,07 
H(2)-C(3, III) 2,96 C(3)-H(2, II1-a) 2,96 
H(2)-C(4, III) 3,07 C(4)-H(2, 1II- a) 3,07 
H(2)-C(5, 111) 3,21 C(5) -H(2, I I I -  a) 3,21 
H(2)-C(6, lII) 3,32 C(6)-I-I(2, I I I -a )  3,32 
H(3)-C(4, III) 2,88 C(4)-H(3, I I I -a )  2,88 

O(2)-C(6, I -t- a) 3,42 C(6) -O(2, I - a) 3,42 
O(2)-H(6, I + a) 2,56 H(6)-O(2, I -  a) 2,56 
C(2) -C(5, I + a) 3,77 C(5) -C(2, I - a) 3,77 
C(2)-H(5, I + a) 3,13 H(5)-C(2, I - a) 3,13 
H(2)-C(5, I+a)  3,14 C(5)-H(2, I - a )  3,14 

O(1)-N(2, II+a) 3,59 N(2)-O(1, I I + a - c )  3,59 
N(1)-N(2, II+a) 3,76 N(2)-N(1, I I + a - c )  3,36 

O(1)-N(2, IV+a) 3,58 N(2)-O(1, IV+a -b )  3,58 

O(1)-H(5, I I I -  b) 2,95 H(5)-O(1, I I I -  a - b) 2,95 
C(1)-C(5, I I I -b)  3,59 C(5)-C(1, I I I - a - b )  3,59 
C(1)-H(5, I I I -b)  2,89 H(5)-C(1, I I I - a - b )  2,89 
C(6)-H(5, I I I -  b) 2,92 H(5)-C(6, III - a - b) 2,92 

La valeur moyenne du volume mol6culaire de l 'eau 
dans ces compos6s est de 23,5 I t  3. Elle est comparable 
~t la valeur trouv6e (22 A 3) pour le sulfanilamide. Ce 
r6sultat sugg~re un effet quasiment additif des volumes 
mol6culaires de l 'eau et de la mol6cule organique. 
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Die Kristallstruktur yon a-p-Aminobenzoes~iure 

VON O. JAgCHOW 
Mineralogisch-Petrographisches Institut der Universitdt Hamburg, Deutschland 

END L. KOHN 
Institut fi~r Mineralogie und Petrologie der Universitdt Mfmster/ Westf., Deutschland 

(Eingegangen am 20. Februar 1967 und wiedereingereicht am 2. Juni 1967) 

The structure of ct-p-aminobenzoic acid has been determined and refined to R = 10 ~o. This structure 
determination agrees closely with that of Lai and Marsh, which appeared a few weeks after this paper 
had been submitted. 

Im Zusammenhang mit Untersuchungen tiber Chemie- 
sorptionen biologischer Stoffe an Quarzoberfl~ichen 
(Seifert & Ktihn, 1962; Ktihn, 1966) wurde ftir eine 
genaue Interpretation der experimentellen Ergebnisse 
die Strukturbestimmung yon a-p-Aminobenzoes/iure 
(kurz als ct-PABS bezeichnet) notwendig. W/ihrend 
unserer Untersuchungen wurde uns eine erste Struktur- 
bestimmung der ct-PABS yon KiUean, Tollin, Watson 

& Young (1965) bekannt. Die Mitteilung der genannten 
Autoren beschr/inkte sich jedoch auf eine Projektion 
in Richtung c. Erst nach Abschluss der Verfeinerungs- 
arbeit erhielten wir Kenntnis yon einer anderen Arbeit 
zum gleichen Thema (Lai & Marsh, 1967), die etwa 
zur gleichen Zeit durchgeftilart wurde. Da beide Arbei- 
ten zu angenfthert gleichen Ergebnissen kommen, be- 
schr/inken wir uns auf die Wiedergabe unserer Ergeb- 


