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Table 7. Intermoleeular distances (A) less than 4.0 A 
with their estimated standard deviations in parentheses 

Symmetry code 

(I) x,y,z 
(II) - x + { , - y + 3 , - z +  
(III) y + 3, - x  + y + ~, - z  + 

(IV) x - y + -}, x - ], - z  + -] 
(V) - x + y +  1 , - x +  1, z 
(VI) y - ] , - x + y + 3 , - z +  
(VII) - x  + 3,-Y + ~,-z + 

Within a hexamer 

C(11)-O(11 xH) 3.460 (4) 
C(7x)-O(11 m) 3.713 (4) 
C(6I)-O(I I m) 3.846 (4) 

C(lI)-O(11 w) 3.545 (4) 
C(2I)-O(11 Iv) 3.554 (4) 
C(31)-C(10 v) 3.837 (6) 
C(4~)-C(10 v) 3.844 (7) 

Between hexamers 

C(II)-C(10 n) 3.884 (6) 
C(2~)-C(10 x~) 3.853 (6) 
C(3I)-C(10 n) 3.842 (6) 
C(41)-C(10 xx) 3.857 (6) 
C(5~)-C(10 n) 3.919 (6) 
C(6x)-C(10 n) 3.948 (5) 

C(2I)-C(3 ll) 3.916 (5) 
C(2I)-C(4 u) 3.981 (5) 
C(3~)-C(3 x~) 3.621 (5) 
C(3~)-C(4 n) 3.928 (5) 
C(5~)-C(9 w) 3.994 (7) 
C(81)-C(9 TM) 3.810 (8) 
C(8x)-C(9 v-a) 3.930 (7) 
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Abstract 

Crystals of N,N'-ethylenedibenzamide, CI6H16N202, 
are orthorhombic and belong to the space group Pbca. 
The unit-cell dimensions are a = 8.982 (4), b = 
9.972 (4) and c = 15.579 (6) A. The structure was 
solved by direct methods from 542 independent 
intensity data measured on a Nonius CAD-4 automatic 
diffractometer. Full-matrix least-squares refinement of 
the coordinates and thermal parameters led to an R w 
index of 0.030. The molecule, situated on a crystallo- 
graphic centre of symmetry,  consists of a central 
N H - C H 2 - C H 2 - N H  group between two benzoyl 
groups each at 69 ° from the plane of the central part. 
The conformation of this central group is gauche- 
trans-gauche and corresponds to one of the low-energy 
conformations computed by conformational analysis. 
Each molecule is connected through hydrogen bonds to 
four others. The hydrogen bonding is characterized by 
the following geometry: N--H = 0.89 (3), H . . . O  = 
1.98 (3) A and N - - H . . . O  = 167 (3) °. The distance 
between the centres of the benzene rings is 10.91 ,/k. 

0567-7408/80/061447-06501.00 

Introduction 

Dans une s6rie d'articles r6cents nous avons montr~ 
qu'il 6tait possible d'obtenir la g6om&rie et la con- 
formation d'un polyester h partir de la structure 
cristalline de petites mol6cules organiques mod61es de 
ce polym~re. Ainsi la partie flexible du poly(~thyl~ne 
t~r6phtalate) et du dibenzoate d'6thyl6ne glycol, 
molecule mod61e de ce polyester, ont m~me con- 
formation. I1 a aussi 6t~ 6tabli que la m6me corre- 
spondance existait entre le poly(trim&hyl~ne t6r6phtal- 
ate) et son module le dibenzoate de trim&hyl~ne glycol 
(P6rez & Brisse, 1977; Brisse, P~rez & Marchessault,  
1980; Poulin-Dandurand, P6rez, Revol & Brisse, 
1979). Pour ces &udes les polyesters et leurs mod61es 
avaient 6t6 choisis car seules les interactions de van der 
Waals maintenaient les chaines polym~riques entre 
elles. Afin de s'assurer que la m6me technique &ait 
aussi applicable en pr6sence de ponts hydrog6ne, nous 
avons entrepris la d&ermination de la structure 
cristalline du N,N'-~thyl6ne-dibenzamide. Cette 
mol6cule qui est iso61ectronique du dibenzoate d'~thyl- 
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6ne glycol sert de mod61e au poly(t6r6phtalamide), 
polym6re dont la structure reste h 6tablir. Nous 
cherchons donc h &ablir si la conformation du 
groupement N H - C H 2 - C H : - N H  est influenc6e par la 
pr6sence des ponts hydrog6ne N - H . . . O .  Nous 
voulons aussi observer l'influence des groupements NH 
sur la longueur de la liaison C H 2 - C H  2. En effet dans le 
cas du dibenzoate d'&hyl6ne glycol off la partie flexible 
est constitu+e de la s6quence O - C H 2 - C H 2 - O ,  la 
distance C H 2 - C H  2 n'&ait que de 1,499 (3)/~. 

Tableau 2. Moyennes statistiques des facteurs de 
structure normalisds 

Non- 
Centrosym6trique Exp6rimentale centrosym&rique 

(IE *-  11) 0,968 0,669 0,736 
(IEI) 0,798 0,902 0,886 

Tableau 3. Figures de mdrite (Fdm) du meilleur set et 
valeurs extrdmes 

Partie exp6rimentale 

Les cristaux de C16HI6N202 ont 6t~ obtenus par 
6vaporation lente d'une solution du produit commercial 
dans l'acide ac~tique. Ces cristaux ont la forme de 
baguettes tr6s fines. Les films de pr~cession ont permis 
de mettre en 6vidence les conditions d'extinction 
propres au groupe spatial orthorhombique Pbca (hOl, l 
= 2n + 1; hkO, h = 2n + 1; Okl, k =  2n + 1). Les 
dimensions de la maille et l'orientation du cristal sur le 
diffractom&re Nonius CAD-4 ont &6 d~termin6es par 
moindres carr6s/~ partir de 25 r6flexions parfaitement 
centr~es (Tableau 1). 

Les intensit6s de 2023 r6flexions ind6pendantes, 
l'int6rieur d'un octant de la sph6re de r6flexion limit6e 
par 20 _< 60 °, ont ~t~ mesur~es par un diffractom&re 
automatique Nonius CAD-4 en utilisant la radiation du 
molybd~ne et un monochromateur de graphite. La 
technique de balayage 0~-20 a 6t6 utilis6e avec une 
vitesse de balayage de 1 ° (20) min -~ et un intervalle 
minimum de balayage de 1,5 ° (20). Le bruit de fond a 
6t6 mesur6 aux deux extr6mit6s de l'intervalle balay~ 
pendant la moiti~ de la dur6e du balayage. Les 
intensites de trois r~flexions de r6f6rence, mesur6es 
toutes les 100 r~flexions, n'ont pas vari6 de plus de 2% 
pendant la dur6e de la collection des donn6es. Les 
intensit6s ramen6es ~ une 6chelle commune ont 6t6 
corrigbes du bruit de fond ainsi que pour les effets de 
Lorentz et de polarisation en utilisant les programmes 
de Ahmed, Hall, Pippy & Huber (1973). Comme le 
cristal utilis6 6tait de petites dimensions (0,04 x 0,08 x 
0,30 mm) et que le coefficient d'absorption est petit, 
aucune correction d'absorption n'a 6t~ appliqu6e aux 
intensit6s diffractees. Seulement 542 r6flexions telles 
que I/a(I) > 1,8 ont &~ retenues pour la d~ter- 
mination et l'affinement de la structure. Ce faible 
pourcentage des r~flexions observ6es est probablement 
dfi ~ la tr6s petite taille du cristal utilis~, a(I) est 

Tableau 1. Donndes cristallographiques 

C 16HI6N202, M, = 268,32, PF = 520 K, F(000) = 568 e. 
Orthorhombique, Pbea, dob s = 1,27, dea I = 1,278 Mg m -a, Z = 4, 
a = 8,982 (4), b = 9,972 (4), c = 15,579 (6) A, V = 1395 A 3, 
p(Mo Ka) = 0,080 mm -~, 2(Mo K~i) = 0,71069 A. 

Fdm qJ0 Fdm 
absolue (x 102) R-Karle combin6e 

Meilleur set 1,168 0,454 18,2 2,61 
Valeur maximum 1,168 0,575 43,8 
Valeur minimum 0,546 0,377 18,2 

calcul6 par une relation faisant intervenir la statistique 
de comptage et d6crite par Brisse & P6rez (1976). 

D~termination de la structure et affinement 

Puisque la densit+ des cristaux montre que le nombre 
de mol6cules de N,N'-&hyl~ne-dibenzamide est de 
quatre alors que la position g6n~rale du groupe 
d'espace est de huit, chaque mol6cule doit ~tre localis6e 
sur un des centres de sym6trie du groupe d'espace 
Pbca. 

Les facteurs de structure normalis6s ont &6 calcul6s 
apr+s correction de l'agitation isotrope des atomes. Les 
moyennes statistiques des IEI, pr6sent~es dans le 
Tableau 2, indiquent une distribution nettement non- 
centrosym6trique bien que le groupe spatial soit 
centrosym&rique. Malgr6 ces r+sultats contradictoires, 
la recherche de la structure a 6t6 effectu6e dans le 
groupe Pbca grace au programme de multisolution 
MULTAN. Le Tableau 3 liste les valeurs des divers 
param6tres qui permirent de s61ectionner parmi les 16 
sets de phases celui qui devait rev61er la structure au 
complet. Les principales 6tapes de l'affinement conduit 
par matrice enti6re sont indiqu6es dans le Tableau 4. 
L'affinement a 6t6 arr&6 lorsque la moyenne des 
variations des param~tres affin+s 6tait inf+rieure h 0,30. 
En fin d'affinement, un calcul de section diff+rence a 
montr6 que les maxima de densite blectronique 
r6siduelle variaient entre -0 ,27  et 0,28 e A -3. Les 
facteurs de diffusion utilis~s pour les atomes C et O 
sont ceux donn6s par Cromer & Waber (1965) et ceux 
donn+s par Stewart, Davidson & Simpson (1965)pour 
les atomes d'hydrog6ne. 

Description de la structure et discussion 

La mol6cule est repr~sent6e Fig. 1. Les atomes sont 
pr6sent~s sous forme d'ellipso'/des des facteurs 
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Tableau  4. R & u m d  de l'affinement 
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Cycle n R* R w* OF* Commentaires 

1-3 41 0,119 2,80 Aftinement isotrope des atomes C, Net O 
4-6 91 0,060 1 , 5 3  Aftinement anisotrope des atomes C, Net O. Localisation des hydrog6nes 
7-10 123 0,039 1 , 0 3  Affinement anisotrope de C, Net O et isotrope pour les hydrog6nes 

11-13 123 0,057 0,030 1,90 Comme ci-dessus mais avec pond6ration bas6e sur la statistique de comptage 

*R ~. AFl~Fo; Rw [ ~  w ( A F ) 2 / ~  2 1/2 __ = = wF o ] ; trF [ ~. w(zJF)2/(m -- n)] u2 oti m = nombre de r6flexions et n =nombre de variables 
affin6es. 

Fig. 1. Deux vues de la mol6cule du N,N'-&hyl~ne-dibenzamide. 

H(3) H(2) 
\ / 

C(3)--C(2) O 

H(4)--C(/4) C~1)--C(/7)H(81)H(82 , 
\ l k /~  ' c(5)~c(6) N--C(8)  H(N') H(6') H(5') 
/ \ / ~ / \ / 

H(5) H(6) H(N) C(8')--N' C(6')--C(5') 

H(82),~., C(7')--C(1') C(4')---H(4') 
m~,', / \ 1 

o' C(2')--C(3') 
/ \ 

n(2') H(3') 
Fig. 2. Num6rotation des atomes. 

Tableau  5. Coordonndes atomiques fractionnaires 
(avec leurs &arts-type) ( × 1 0  4, pour H x l03) et 

facteurs d'agitation thermique U~q (× 103 pour O, N et 
C) et Uis o (× 103 pour H) 

U~qlUlso 
x y z (A 2) 

O 7440 (3) 6935 (2) 9560 (2) 62 
N 7012 (3) 4739 (3) 9747 (2) 43 
C(l) 9151 (4) 5425 (4) 8904 (2) 37 
C(2) 9843 (4) 4182 (4) 8927 (2) 42 
C(3) 11071 (4) 3924 (5) 8429 (3) 56 
C(4) 11623 (5) 4882 (6) 7884 (3) 71 
C(5) 10943 (6) 6126 (6) 7854 (3) 72 
C(6) 9734 (5) 6390 (4) 8356 (3) 56 
C(7) 7810 (4) 5761 (4) 9425 (2) 43 
C(8) 5704 (4) 4947 (5) 10270 (2) 48 
H(N) 728 (4) 391 (3) 962 (2) 62 (5) 
n(2) 943 (3) 356 (3) 931 (2) 41 (5) 
H(3) 1158 (4) 304 (3) 844 (2) 78 (6) 
H(4) 1251 (4) 467 (4) 752 (2) 87 (6) 
H(5) 1133 (4) 674 (3) 746 (2) 80 (7) 
H(6) 921 (3) 719 (3) 838 (2) 38 (5) 
H(81) 582 (4) 581 (3) 1061 (2) 71 (6) 
H(82) 560 (3) 424 (3) 1070 (2) 55 (6) 

Tableau  6. Distances (A) et angles (°) de liaison 

Les 6carts-type des longueurs des liaisons et des angles n'impliquant 
pas les atomes d'hydrog6ne sont de 0,006 A et 0,4 ° respective- 
ment. Quand ces derniers sont impliqu6s ces quantites prennent les 
valeurs de 0,03 A et 2 °. 

C(1)-C(2) 1 ,387  C(8)-C(8') 1,522 
C(2)-C(3) 1 ,372  C(2)-H(2) 0,94 
C(3)-C(4) 1 ,371  C(3)-H(3) 1,00 
C(4)-C(5) 1 ,383  C(4)-H(4) 1,00 
C(5)-C(6) 1 ,364  C(5)-H(5) 0,94 
C(6)-C(1) 1 ,390  C(6)-H(6) 0,93 
C(1)-C(7) 1 ,490  N-H(N) 0,89 
C(7)-O 1 ,235  C(8)--H(81) 1,02 
C(7)-N 1 ,343  C(8)--H(82) 0,98 
C(8)-N 1,445 
C(1)-C(2)-C(3) 120 ,9  C(2)-C(1)-C(7) 123,3 
C(2)-C(3) C(4) 120 ,7  C(1)-C(7)-N 117,7 
C(3)-C(4)-C(5) 119 ,1  C(1)-C(7)-O 121,5 
C(4)-C(5)-C(6) 120 ,4  N-C(7)--O 120,8 
C(5)-C(6)-C(1) 121 ,3  C(7)-N--C(8) 122,4 
C(6)-C(1)-C(2) 117 ,7  N-C(8)-C(8')  112,0 
C(6)-C(1)-C(7) 118,9 

d 'agi ta t ion  thermique anisotropes cor respondan t  /l un 
niveau de probabili t6 de 50%. Les coordonn6es  
a tomiques  sont  pr6sent6es dans  le Tableau  5.* Les 
dis tances  et les angles d 'une molecule sont  present6s 
dans  le Tableau  6 (voir la Fig. 2 pour  la num6rotat ion) .  

Distances et angles 

La moyenne  des dis tances  C(sp2)-C(sp  2) des cycles 
est de 1,378 (6) A en excellent accord  avec les 
tabulat ions  r6centes pour  ce type  de liaison (Brisse & 
Sygusch,  1974). La  longueur  du lien C = O  [1,235 (4) 
A] est normale  bien que 16g~rement sup~rieure aux 
valeurs observ~es pour  des groupes carbonyles .  
C o m m e  pour  la p lupar t  des amides,  la dis tance 
C ( 7 ) - N  est de 1,343 (5) A alors que la dis tance 
N- -C(8 )  est de 1,445 (5) A. Les angles autour  de 
l ' a tome d 'azote  tous voisins de 120 ° plaident  en faveur 

* Les listes des facteurs de structure, des coordonn6es atomiques 
et des facteurs thermiques anisotropes ont 6t6 d6pos6es aux archives 
de la British Library Lending Division (Supplementary Publication 
No. SUP 35031:13 pp.). Des copies peuvent &re obtenues en 
s'adressant /u The Executive Secretary, International Union of 
Crystallography, 5 Abbey Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 
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d'une g6om&rie sp 2 du groupement amide. Seuls les 
atomes de carbone restants, ceux du groupe &hyl+ni- 
que, ont une g6om&rie sp 3 caract6ristique; en moyenne 
les angles valent 110 (2) °. Dans un article r6cent 

Tableau 7. Plans moyens et ddviations du plan (A) 

X, Y, Z sont les axes d'un r6f6rentiel orthogonal par rapport au 
r6f6rentiel eristallin. 

PlanA X 2=6,7 

C(1) -0,000 (3) C(7)* 0,020 (3) 
C(2) 0,004 (4) H(2)* -0,01 (3) 
C(3) -0,008 (4) H(3)* -0,01 (3) 
C(4) 0,005 (5) n(4)* 0,01 (3) 
C(5) 0,002 (5) n(5)* 0,05 (4) 
C(6) -0,003 (5) n(6)* -0,01 (3) 

PlanB 22=0,04 

O -0,000 (3) C(7) 0,001 (3) 
N -0,000 (3) H(N)* 0,04 (3) 
C(1) -0,000 (3) 

Plan C 
D6fini par les atomes N, C (8) et leurs homologues centrosym6triques 

H(N)* -0,78 (3) 
H(81)* -0,83 (3) 
H(82)* 0,76 (3) 

Equations des plans moyens 
Plan A --0,600X- 0,325 Y-  0,73 IZ + 16,83 = 0 
Plan B --0,562X-- 0,012Y-- 0,827Z + 16,16 = 0 
Plan C 0,128X + 0,990Y- 0,068Z - 4,44 = 0 

* Ces atomes n'ont pas &6 inclus dans le calcul du plan moyen. 

Tableau 8. Angles de torsion (o) 

1 Les atomes prim6s sont reli~s par le centre de sym&rie en (~,½,1) 
aux atomes non prim6s de m~me nom. 

C(7)-N-C(8)-C(8')  88,8 (4) 
N-C(8)-C(8')-N' 180 
C(1)-C(7)-N-C(8) 179,2 (3) 
O--C(7)--N-C (8) -0,7 (5) 

(Brisse, Molhant  & P6rez, 1979) il &ait fait mention de 
l'influence des atomes X et Y sur la distance C(spa) - 
C(sp 3) dans une s6quence de type X--CH2--CH2-Y.  
Lorsque X = Y = O ou X = O e t  Y = NH ÷ ou CH3, 
la distance CH2--CH 2 &ait de l'ordre de 1,460 /l 
1,506 A. Par contre dans un cas off X = N H  2 et Y = 
CH 3 on n'observait pas de difference significative par 
rapport h la valeur accept6e de 1,535 (5) A. 

Dans le pr6sent travail (X = Y = NH) les deux 
atomes ne semblent pas avoir non plus un effet tr6s 
visible: la valeur de 1,522 (6) /k  est certes inf6rieure fi 
celle accept6e pour une distance C(spa)-C(spa), mais 
bien sup6rieure aux longueurs mentionn6es ci-dessus. 

Le N,N'-&hyl6ne-dibenzamide est la mol6cule 
module du poly(t6r6phtalamide), polym~re qui a &6 
synth6tis6 mais dont la structure n 'a  pas encore &~ 
d&ermin6e. Si, comme ce ffit le cas pour le poly- 
(~thyl~ne t~r6phtalate) et le poly(trim&hyl~ne t6r~phtal- 
ate), les conformations du compos6 mod+le et du 
polym~re parent sont identiques, on peut pr~voir que la 
p6riode de fibre du poly(t6r6phtalamide), i.e. la distance 
entre les centres des noyaux benz~niques extremes, 
serait de 10,91 A. 

Plans moyens 

Les 6quations des plans moyens du cycle aromatique 
(plan A), du groupement amide (plan B) et du groupe 
central N H - C H 2 - - C H 2 - N H  (plan C) sont donn~es 
dans le Tableau 7. Ces trois groupements atomiques 
sont planaires compte tenu des erreurs exp~rimentales. 
II faut noter que contrairement aux observations de 
Harkema & Gaymans  (1977) et de Harkema, 
Gaymans ,  van Hummel  & Zylberlicht (1979) l 'atome 
d'hydrog~ne H(N) du groupement amide se trouve 
coplanaire des atomes C(1), C(7), N e t  O confirmant 
ainsi l 'hybridation sp 2 de l'azote central. 

L'angle di~dre de 91,5 o entre le groupement amide et 
la s6quence d'atomes N H - C H 2 - C H 2 - N H  peut &re 
clairement observ6 sur la Fig. 1. L'inclinaison du plan 
amide par rappor t / i  celui du groupe benz6nique est de 
19 °. Dans deux articles sur les mol6cules modules de 

Tableau 9. Comparaison de l'analyse conformationnelle et des rdsultats cristallographiques 

Minima d'6nergie calcul6s par 
analyse conformationnelle. 

R6f6rence 4 

U(~01, ~02) 
Energie 
rela/.ive Angles de torsion Angles de torsion 

Minima (kJ mol -l) (01 ~02 tPl (02 ~0~ R6f6rence 
I 0,00 + 100 +60 
II 2,18 180 180 175,6 -172,8 -176,1 1 
III 2,43 + 177,5 +62,5 -175,0 74,5 -175,0 2 
IV 2,64 +80 +55 
V 4,69 +80 +175 88,8 180 -88,8 3 

Conformations des composes mod61es 
obtenues par diffraction des rayons-X 

R6f6rences: (1) P6rez & Brisse (1976); (2) P6rez & Brisse (1975); (3) ce travail; (4) Poulin-Dandurand (1978). 
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polyamides aromatiques Harkema & Gaymans (1977) 
et Harkema et aL (1979) rapportent pour cet angle 
benz6ne-amide les valeurs de 29,1 et 30,6 ° respective- 
ment. L'+cart entre les valeurs ci-dessus et celle 
observ6e (24,6 °) dans une mol6cule simple comme la 
benzamide (Blake & Small, 1972) &ait attribu6 ~t 
l'encombrement st6rique entre d'une part les atomes 
d'oxyg6ne et d'hydrog6ne du groupe amide et d'autre 
part certains atomes d'hydrog6ne des cycles aromati- 
ques. I1 ne semble pas que l'encombrement st6rique soit 
le seul param&re ~ invoquer pour expliquer l'orien- 
tation du groupe amide puisque Caron, Riche, Pascard- 
Billy & Gramain (1977) ont relev6 des angles di6dres 
variant de 0 ° pour le groupe peptidique type des 
prot6ines b, 51 o pour la N-m&hyl (N-m&hylamino)-2 
dinitro-3,5 benzamide. L'ensemble de ces angles suit 
une distribution statistique centr6e sur la valeur de 31 o. 
I1 parait plus vraisemblable d'associer ces variations/t 
une combinaison entre les effets st6riques et les ponts 
hydrog6ne qui existent entre les groupements amides. 

Angles de torsion et analyse conformationelle 

La s6quence C ( 7 ) - N - C ( 8 ) - C ( 8 ' ) - N ' - C ( 7 ' )  qui 
constitue la partie flexible de la mol6cule adopte une 
conformation gauche-trans-gauche. Les valeurs 
num6riques des angles de torsion sont pr6sent6es au 
Tableau 8. La conformation observ6e pour le N,N'- 
6thyl6ne-dibenzamide se retrouve aussi parmi celles 
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Fig. 3. Carte montrant la variation de l'6nergie d'une mol6cule, 
U(~0,(o2) en fonction des angles de conformation (01 et ~02. Les 
courbes iso6nerg6tiques ont 6t6 trac6es/l des intervalles de I kcal 
tool -1 (1 kcal tool -1 --- 4,2 kJ tool-l). Les minima calcul6s sont 
indiqu6s par des croix tandis que les conformations observ6es 
dans les compos6s modeles sont indiqu~es par des disques noirs. 

Fig. 4. Schema des ponts hydrog6ne assurant la coh6sion 
cristalline. 

calcul6es et consid6r6es comme &ant 6nerg&iquement 
favorables gr~.ce fi l'analyse conformationelle. 

Poulin-Dandurand (1978) a calcul6 l'6nergie con- 
formationneUe d'une mol6cule isol6e de dibenzoate 
d'6thanediol-l,2 en tenant compte de l'6nergie 61ectro- 
statique, de l'6nergie d'interactions entre atomes non 
li6s et de l'6nergie de torsion. La carte iso6nerg&ique 
r6sultante est pr6sent6e Fig. 3 tandis que les valeurs 
num6riques des angles de torsion correspondant aux 
minima d'6nergie sont rassembl6es dans le Tableau 9. 
Les cercles noirs qui ont 6t6 rajout6s sur la carte 
U(~0~,~02) correspondent aux angles conformationnels 
observ6s pour le dibenzoate d'&hyl+ne glycol (P6rez & 
Brisse, 1976), le di-p-chlorobenzoate d'&hyl6ne glycol 
(P6rez & Brisse, 1975) et le N,N'-&hyl6ne-dibenz- 
amide de cette &ude. I1 est remarquable de constater 
que les trois conformations observ6es par diffraction 
des rayons-X correspondent de tr6s pros aux minima 
d'6nergie calcul6s par analyse conformationnelle (Tab- 
leau 9). Notons toutefois que la conformation (V) b, 
laquelle est associ6e la mol6cule de N,N'-&hyl6ne- 
dibenzamide est la moins favorable des cinq confor- 
mations pr6vues par le calcul. 

Ponts hydrog~ne et eohdsion moldeulaire 

Une caract6ristique essentieUe qui diff6rencie le 
N,N'-&hyl~ne-dibenzamide des deux autres compos6s 
mentionn6s ci-dessus est la pr6sence de ponts hydro- 
g6ne. Chaque mol6cule est reli6e ~t quatre de ses 
voisines par l'interm6diaire de ponts hydrog6ne dont la 
g6om&rie et l'organisation sont repr6sent6es sur la Fig. 
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Fig. 5. Organisation des mol6cules dans le cristal. 

4. I1 est tr~s probable que l'effet stabilisateur des 
nombreux ponts hydrog~ne joue un r61e preponderant 
et que si l'6nergie due ~ ces ponts hydrog6ne avait 6t6 
incorpor~e dans les calculs d'analyse conformation- 
nelle, le minimum n ° (V) aurait vu son ~nergie 
s'abaisser de mani~re significative. 

I1 n'existe pas de contacts intermol6culaires courts 
autres que les ponts hydrog~ne d6crits ci-dessus. 
L'arrangement en chevron typique de ces molecules est 
repr~sent~ ~ la Fig. 5. 

Les auteurs tiennent ~ remercier le Minist~re de 
rEducation de la Province de Qu6bec pour l'aide 
financi~re apport6e ~ ce travail. 
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Abstract  

C7HI3N203PS. H20 crystallizes in the triclinic system, 
a = 7.239 (1), b = 13.044 (2), c =  6.802(1)  A , a  = 
100.42 (1), fl = 73.33 (1), ~ = 98.64 (1) °, V = 601.8 

* Stereochemistry of Organophosphorus Cyclic Compounds. XI. 

0567-7408/80/061452-04501.00 

]k 3, D m ---- 1.38, D c = 1.4 M_g m -a, Z = 2, #(Cu Ka) = 
3.51 mm -1, space group P1. The structure was refined 
to R = 0.04. The five-membered ring in the title 
compound has the envelope conformation with the 
C(1) atom in the flap position. The asymmetry 
parameters are AC c") = 8.2 and AC~ = 8.9 °. The 
geometry and conformation of three diastereoisomeric 
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