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PHENYLALANINE COMPLEX  
WITH IODINE AND ITS STRUCTURE 

 
Abstract. This report describes synthesis and structural characterization of the phenylalanine·iodine complex 

monocrystal in acetone. Crystals of the substance exhibited a rhombic syngony and were stable at a temperature of 
25 °C. As a result, a new compound α,α'-di-amino-β,β'-diphenylpropionic acid monoiodide has been obtained. X-ray 
diffraction analysis showed that dimers of phenylalanine molecules (C18H23N2O4) are formed due to hydrogen bonds 
between the oxygen atoms of carboxyl groups. The hydrogen bonds between the amino groups and iodide form the 
layers parallel to the (001) plane and these molecular layers are bound to a three-dimensional structure via the van 
der Waals forces. 
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КОМПЛЕКС ФЕНИЛАЛАНИНА 
С ИОДОМ И ЕГО СТРУКТУРА 

 
Аннотация. В статье описывается синтез и структурный  анализ монокристалла комплекса фенилала-

нин·иод в ацетоне. Кристаллы вещества имели ромбическую сингонию и были стабильны при температуре 
25 оС. В результате получено новое соединение α,α’-ди-амино-β,β’-дифенил-пропионовой кислоты моно-
иодид. Рентгенрструктурными исследованиями показано, что димеры молекул фенилаланина (C18H23N2O4) 
образуются за счёт водородных связей между атомами кислорода карбоксильных групп. Водородные связи 
между аминогруппами и иодидом образуют слои параллельно плоскости (001) и эти слои молекул связы-
ваются в трехмерную постройку силами Ван-дер-Ваальса.  

Ключевые слова. Фенилаланин, иод, галоген, водородные связи, комплекс аминокислоты с иодом.  
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Введение 
Иод, в сравнении с другими галогенами – фтором, хлором и бромом обладает рядом 

отличительных свойств. Прежде всего, в твердом состоянии в молекуле иода межатомное 
расстояние больше, чем в газообразном состоянии. Этого не наблюдается ни у хлора, ни у брома. 
В силу большого размера анион иода – иодид имеет малую поверхностную плотность заряда, 
вследствие чего распределение заряда может искажаться под действием некоторых катионов (Li+, 
Mg2+, Fe3+ и т.д.) и уже не может рассматриваться как сферически-симметричное [1]. Высокая 
поляризуемость иода наряду с невысокой электроотрицательностью, в сравнении хлором и 
бромом, позволяет образовывать разнообразные соединения по типу переноса заряда, донорно-
акцепторного взаимодействия, гидрофобного взаимодействия, водородных и галогенных связей 
[2,3]. Эти свойства иода дают возможность разрабатывать разнообразнейшие вещества и 
материалы, например лекарственные препараты [2], сверхпроводники [4], нелинейные оптические 
кристаллы [5]. Иод образует комплексные соединения с органическими веществами и 
интергалогенные соединения, включая полииодиды [6-9]. Особый интерес представляют 
соединения иода с аминокислотами [10]. Целью исследования являлся синтез комплекса 
фенилаланина и иода и определение его структуры методом рентгеноструктурного анализа. 

Экспериментальная часть 

Синтез комплекса фенилаланин·иод. Ацетон (Sigma, США) и иод (Реахим, Россия) смешивали 
в молярном соотношении 34:1 при температуре 60-65 оС для получения иодоводорода: 

 H3CCOCH3 + I2 → CH2ICOCH3 + HI  (1) 

Затем добавляли фенилаланин и медленно испаряли ацетон. По мере испарения ацетона 
достаточно продолжительное время образовывались кристаллы черного цвета. Полученные 
кристаллы имели ромбическую сингонию и были устойчивы при температуре 25 оС. Химическую 
формулу данного соединения можно представить, как: 2C9H11NO2·HI, а реакцию образования: 

 2С9H11NO2 + HI → [H(C9H11NO2)2I] (2) 

 
Таблица 1 – Кристаллографические данные комплекса 2(C9H11NO2)·HI 

 
Формула 2(C9H11NO2)·HI 
Молекулярный вес 458.28 
Сингония; Пространственная группа Ромбическая; P212121 
Параметры решетки а, Ь, с [А] 5.3059(11);12.265(3); 29.585(6) 
alpha, beta, gamma [deg] 90.0; 90.0; 90.0 
V [A]3 ;           Z 1925.3(7); 4 
D(calc)[g/cm3]; F(000) 1.581; 920 
Mu(MoKa) [ mm"1 ] 1.687 
Размеры кристалла [mm] 0.02 х 0.08 х 0.28 
Измерения 
Температура (К); Излучение [А] 200; МоКа; λ=0.71073 
6min;6max[Deg] 1.4, 30.0 
Область измерений 0: 7;-17: 17; 0:41 
Число рефлексов изм., независимых, R(int) 6498, 5612, 0.048 
Наблюдаемые рефлексы [I>2.0 sigma(I)] 3154 
Уточнение 
Число рефлексов, Число параметров 5612, 247 
R, wR2, S 0.0616, 0.1304, 0.81 
Max. and Av. Shift/Error 0.00, 0.00 
Flack x 0.00(4) 
Min. and Max. Resd. Dens. [e/A3] -0.69, 0.85 

 
Рентгеноструктурный анализ (РСА). Монокристаллический образец игольчатого вида разме-

рами порядка 0.02 х 0.08 х 0.28 мм помещали в стеклянный капилляр и фиксировали стеклянной 
палочкой. Для предотвращения разрушения кристаллов под действием тепла и рентгеновских 
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лучей дифракционные измерения проводили при низких температурах. Низкие температуры на 
образцах поддерживались низкотемпературной приставкой фирмы «Enraf-Nonius» парами азота с 
точность ±1 оС. Дифракционные измерения проводили при комнатной температуре на автодифрак-
тометре Enraf-Nonius CAD-4 (графитовый монохроматор, Мо-Кα излучение, θ/2θ-сканирование). 
Параметры ромбической элементарной ячейки определены и уточнены по 24 рефлексам с 
12<θ<13. Учет поглощения проведен по методу пси-сканов [11]. Структура расшифрована прямым 
методом. Координаты всех атомов водорода определены по геометрическим расчетам. Структура 
уточнена полно матричным МНК в анизотропном приближении для не водородных атомов и 
изотропном – для атомов водорода. Координаты атомов водорода групп NH3 и OH уточнены 
свободно, а координаты остальных атомов водорода уточнены по модели «наездника» со 
следующими условиями: длина связей C-H=0.98Å, 0.97Å, 0.93Å и Uiso(H)=1.5Ueq(C) для CH, CH2 и 
фенильных групп соответственно. Все структурные расчеты проведены по комплексу программ 
SHELXTL [12].  

Основные кристаллографические данные и параметры эксперимента приведены в Таблице 1, а 
полная кристаллографическая информация исследованного соединения была депонирована в 
Кембриджском банке структурных данных под номером CCDC 1036670. 

Результаты и их обсуждение 

Структура комплекса 2(C9H11NO2)·HI определённая методом РСА, представлена на Рисунке 1. 
Независимая часть элементарной ячейки содержит две молекулы фенилаланина (C9H11NO2), и 
один анион I-. 

 
Рисунок 1 -  Атомная модель структуры C18H23N2O4I (эллипсоиды анизотропных тепловых колебаний нарисованы на 

уровне 50%-ой вероятности) 
 
При этом две молекулы фенилаланина связываясь водородной связью О25-H25…О5 (Таблица 

2) образуют димер (C18H23N2O4) (Рисунок 1).  
 

Таблица 2 – Водородные связи в структуре 2(C9H11NO2)·HI 
 

D Н А D-H Н-А D-A D-H-A 

N2 H2A O24 0.92(4) 1.87(4) 2.778(7) 168(5) 

N2 H2B I1 0.92(7) 2.81(8) 3.642(6) 151(7) 

N2 H2C I1 0.92(8) 2.79(8) 3.575(6) 144(8) 

N22 H22B O4 0.93(4) 1.83(4) 2.760(7) 173(3) 

N22 H22A I1 0.93(8) 2.77(8) 3.602(6) 149(7) 

N22 H22C I1 0.93(6) 2.75(8) 3.616(6) 158(7) 

O25 H25 O5 0.88(9) 1.66(9) 2.423(6) 144(8) 
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В трехмерной упаковке кристаллической структуры димеры (C18H23N2O4) образуют 
бесконечный двухмерный слой параллельно плоскости (001) за счёт водородных связей между 
аминогруппами и иодидом (Рисунок 2). В трехмерной постройке кристаллической структуры 
взаимодействие между слоями в основном описываются силами Ван-дер-Ваальса. 

 

 
a 

 
b 

 
c 

 
d 

 
Рисунок 2 - Кристаллическая структура C18H23N2O4I, атомы иода пурпурного цвета, углерода – серые, азота – синие, 
кислорода – красные и водорода – зелёные, водородные связи показаны зелеными прерывистыми линиями: (a) - 
перспективный вид структуры; (b) – проекция структуры на (100); (c) - проекция структуры на (010); (d) проекция 

структуры на (001). 
 
Таким образом, в реакции иода с фенилаланином в ацетоне образуется комплекс α,α’-ди-

амино-β,β’-дифенилпропионовая кислота моноиодид. Атомы иода являются акцептором 
водородной связи, образованной с аминогруппами фенилаланинов по типу: 

 

N – H···X- 
где, X = F, Cl, Br и I 

 

Усреднённая и нормализованная длина водородной связи H…X- составляет 0.83 и, будучи 
меньше среднего значения 0.873 [13], рассчитанного по известным структурам, указывает на 
сильную водородную связь. 
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Полученный комплекс имеет отличие от других координационных соединений иода с 
аминокислотами [10] или другими биологически активными веществами [14] с переносом заряда 
по типу: 

 

 nАминокислота + I2 + KI → [(Аминокислота)nK]+·I3
- (3) 

 
где, n ≥1 

 
Иодид способствует димеризации фенилаланинов инициируя образование водородной связи 

между парами молекул аминокислоты. Как известно, многомерные структуры, образованные 
водородными связями между биологическими молекулами, играют большую роль – от 
метаболических превращений до реализации генетической информации, закодированной в ДНК 
[15,16]. Велика роль ионов галогенов в стабилизации действия реактивного центра ферментов. 
Например, анион хлора активирует α-амилазу животных и некоторых бактерий путем образования 
водородной связи с аминогруппой аргинина [17]. Аналогично действует хлорид на катепсин С 
[18]. Поэтому, интерес к галогенам, как к акцепторам водородной связи весьма высок.  
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ИОД ЖƏНЕ ОНЫҢ ҚҰРЫЛЫМЫМЕН ФЕНИЛАЛАЛИННІҢ КЕШЕНІ КОМПЛЕКС 
ФЕНИЛАЛАНИНА С ИОДОМ И ЕГО СТРУКТУРА 

 
Аннотация. Мақалада ацетонда фенилаланин-иод кешенінің монокристаллды алу жəне синтезі сипатта-

лады. Заттың кристалы ромбылық сингониясы болды жəне 25 оС температурада тұрақты болды. Нəтиже-
сінде α,α’-ди-амино-β,β’-моноиодид дифенилпропионды қышқылының жаңа қосылысы алынды. Рентгендік 
құрылымдық зерттеулерімен фенилаланиннің молеклалар диметрлері (C18H23N2O4) карбоксил топтарының 
оттегі атомдар арасындағы сутектік байланыс салдарынан пайда болатынын көрсетті. Амин топтары мен 
иодид арасындағы сутектік байланыс паралелль жазықтық қатпары пайда болып, осы молекулалар қатпар-
лары Ван-дер-Ваальс арқылы үш өлшемді құрылысын байланыстырады. 

Түйін сөз. Фенилаланин, иод, галоген, сутектік байланыстар, иодпен амин қышқылы кешені.  
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