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Abstract. CsHI2N+C10H1102, M, = 285, tetragonal, 
P41, a = b = 16.642 (4), c = 6.408 (2) A, Z = 4, d e = 
1.067 Mg m -3. The structure was solved by direct 
methods. Full-matrix least-squares refinement con- 
verged at R = 0.10 for all 1563 observed reflexions and 
at R '  -- 0.056 for the 459 reflexions greater than twice 
the associated background. The molecules are linked 
by hydrogen bonds. 

Introduction. L'&ude du sel p de ph6nyl-2 butyrate de 
ph6nyl- 1 &hylammonium (a-ph6nyl-a-&hyl-ac&ate 
d'a-ph6nyl-&hylammonium) d6crit dans cet article 
s'inscrit dans le cadre de l'&ude de la s6paration des 
sels diast6r6oisom6res et est le dernier de cet ensemble 
(Leclercq & Jacques, 1975; Brianso, 1976, 1978; 
Brianso, Leclercq & Jacques, 1979). 

Les cristaux de ce sel se pr6sentent en fibres fines 
difficilement utilisables pour l'&ude aux rayons X. 
Seule, une fibre plus 6paisse a put &re isol6e e t a  permis 
la d&ermination des param&res et la mesure des inten- 
sit6s; ceUes-ci ont 6t6 effectu6es a l'aide d'un 
diffractom&re Philips PW 1100 en utilisant la radiation 
Cu Ka 1 s61ectionn6e h l'aide d'un monochromateur au 
graphite et en d6duisant un fond continu th6orique 
r6sultant d'une s6rie unique de mesures effectu6es en 
fonction de l'angle 0. Le balayage a 6t6 r6alis6 sur 
rangle 20, jusqu'~, l'angle 0ma x = 60 °. 

La qualit6 de cristal utilis6 est m6diocre car sur les 
1563 r6flexions ind6pendantes observ6es, seulement 
459 ont une intensit6 sup6rieure ou au plus 6gale ~ deux 
fois la valeur du fond continu associ~. Aucun autre 
cristal, de qualit6 au moins 6quivalente n'a &6 
rencontr6 afin d'envisager des mesures de meilleure 
qualit6 ou une moyenne de mesures. 

Les positions des atomes de carbone, d'oxyg6ne et 
d'azote ont &6 d&ermin6es fi. l'aide du programme 
M U L T A N  77 (Main, Lessinger, Woolfson, Germain & 
Declercq, 1977). Une s6rie de Fourier diff6rence n'a 
permis de placer que 11 atomes d'hydrog6ne sur les 23 
attendus. La mauvaise qualit6 des mesures n'a pas 
permis une meilleure r6solution. 

Le facteur R, obtenu avec les 1563 r6flexions 
observ6es, est de 0,107 et s'abaisse h 0,056 lorsque l'on 
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Tableau 1. Paramdtres atomiques (×104) et dcarts 
types 

/~q = ~ Y t Zj/~tj at. ar 

x y z B~q (A 2) 

O(1) 5631 (3) 659 (3) 3124 (0) 6,1 
0(2) 6282 (3) 868 (4) 6054 (9) 7,6 
N 9257 (3) 5131 (3) 1557 (10) 5,9 
C(1) 8559 (5) 4550 (4) 1554 (12) 6,2 
C(2) 8561 (7) 4082 (6) -520 (16) 8,6 
C(3) 7786 (4) 4958 (4) 2069 (13) 6,5 
C(4) 7430 (4) 4816 (5) 3940 (13) 8,0 
C(5) 6671 (6) 5272 (7) 4298 (19) 10,9 
C(6) 6346 (6) 5764 (7) 2863 (24) 11,5 
C(7) 6748 (6) 5876 (6) 1089 (22) 11,6 
C(8) 7465 (5) 5488 (5) 588 (17) 9,2 
C(9) 6898 (4) 1320 (4) 2881 (12) 6,3 
C(10) 6208 (4) 901 (4) 4133 (11) 5,9 
C(11) 7291 (6) 1990 (4) 4159 (22) 11,8 
C(12) 7869 (7) 2449 (5) 2855 (37) 17,3 
C(13) 7472 (3) 654 (4) 2210 (12) 5,6 
C(14) 7996 (4) 327 (4) 3709 (15) 7,7 
C(15) 8494 (6) -293 (6) 3063 (19) 11,4 
C(16) 8435 (7) -577 (5) 891 (23) 12,3 
C(17) 7923 (7) -214 (6) -372 (18) 10,9 
C(18) 7462 (5) 369 (4) 196 (13) 7,4 

utilise les Fob s tels que la mesure soit sup6rieure ou 
6gale h deux fois la valeur du fond continu associ6. 

Les param&res atomiques sont rapport~s darts le 
Tableau 1.* 

D i s c u s s i o n .  La Fig. 1 (a) et (b) regroupe les valeurs 
num6riques caract6risant la g6om6trie mol6culaire. 

Les noyaux benz6niques ne sont pas tr~s r6guliers, 
les distances et les angles n'&ant pas tr~s homog6nes; 
cependant la planditd est bien respect6e (Tableau 2). 
Ces 6carts sont certainement dus h la mauvaise qualit6 
des mesures d'intensit6. 

* Les listes des facteurs de structure, des param&res thermiques 
anisotropes et des coordonn6es des atomes d'hydrog6ne ont 6t6 
d6pos6es au d6p6t d'archives de la British Library Lending Division 
(Supplementary Publication No. SUP 35496:10 pp.). On peut en 
obtenir des copies en s'adressant b,: The Executive Secretary, 
International Union of Crystallography, 5 Abbey Square, Chester 
CH 1 2HU, Angleterre. 
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PHENYL-2 BUTYRATE DE PHENYL-1 E T H Y L A M M O N I U M  p 
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Fig. 1. Distances interatomiques (A, 6 = 0,02A) et angles de 
valence (o, 6 = 3°). Fig. 2. Projection de la structure sur le plan (001). 
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Tableau 2. Ecarts aux plans moyens (A) 

Plan 1: O(1), 0(2), C(9), C(10) 
(a = 0,005 A) 
O(1) -0,0014; 0(2) -0,0039; C(9) -0,0037; C(10)0,0139 

Plan 2: C(1), C(3), C(4), C(5), C(6), C(7), C(8) 
(a = 0,008 A) 
C ( 1 ) -0,0045; C (3) 0,0075; C (4) 0,0050; C (5) -0,0162; 
C(6) 0,0144; C(7) -0,0076; C(8) -0,0007 

Plan 3: C(9), C(13), C(14), C(15), C(16), C(17), C(18) 
(a = 0,007 A) 
C(9) -0,0192; C(13) 0,0136; C(14) 0,0088; C(15) 0,0019; 
C(16) -0,0259; C(17) -0,0062; C(18)0,0162 

Angle entre les plans 2 et 3:40,5 (2,5) °. 

La Fig. 2 repr6sente la projection de la structure sur 
le plan (001). 

La repr6sentation de Newman (Fig. 3) montre que le 
noyau benz6nique 6clipse l'atome d'hydrog6ne du 
carbone asym&rique de la mol6cule de base; par 
contre, dans le cas de la mol6cule d'acide, leur position 
relative est interm6diaire entre la position d&al& et la 
position 6clips6e. 

Les molecules d'acide et de base se placent en h61ice 
autour de l'axe binaire h61ico'idal formant une colonne 
rigide. Les caract6ristiques de cette colonne sont 
constantes d'un type de sel fi l'autre (Brianso, 1976, 
1978; Brianso et al., 1979). 
Ces caract~ristiques sont: 

- organisation de la colonne autour d'un axe binaire 
h61ico'idal, 

N ~ C 2 ~ 7 Z o ~  C11 

C10 ~ ~ )  

16 ° ~20~ H 

Fig. 3. Repr6sentation de Newman suivant la liaison C*-C~0 des 
mol6cules d'acide et de base. (Angles en degr6s, 6 = 5,7 °3 

- axe de la colonne parall61e ~. un axe cristallo- 
graphique de valeur constante (ici 6,408 A), 

- la colonne est stabilis6e par un r6seau tridi- 
mensionnel de liaison hydrog6ne entre l'atome d'azote 
N e t  les atomes d'oxyg6ne O(1) 2,721 (7); O'(1) 
2,739 (6); et 0(2)  2,722 (7) A. 

Nous remarquons que les facteurs d'agitation 
thermiques B6q sont tr6s 61ev6s; l'atome C(12) en 
particulier est tr6s agit6; les facteurs d'agitation 
thermique isotropes des atomes d'hydrog6ne ont 6t6 
impos6s ~t la valeur moyenne de 10. 
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