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The crystal structure of the title compound, 2,2-dimethyl-1,3-
propanediammonium chromate, (CsH;sN,)[CrO,], consists of
layers built up from CrO,*~ tetrahedra alternating with
diprotonated 2,2-dimethylpropylendiamine molecules. N—
H. - -O hydrogen bonds ensure the cohesion and stability of
the structure.

Commentaire

Comparés aux phosphates organiques, les chromates organi-
ques sont tres peu étudiés. A notre connaissance, seule la
structure des deux composés a été établie. 11 s’agit de
(CN3Hg),[CrO,4] (Cygler et al., 1976) et (CgH,4N,)[CrO,]--
H,O (x = 2, 0,5; Sorehkin et al., 1978). Nous avons isolé une
nouvelle phase (CsHgN,)[CrOy], (I), dont la préparation et
I’étude structurale font l'objet du présent travail. L'unité
asymétrique du composé (I) contient un ion chromate

[CrO,]*~ et un cation organique CsH;¢N,>".
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La structure de (I) renferme des couches anioniques de
tétragdres chromates [CrO4)*~ paralleles aux plans (110)
alternées avec des couches organiques contenant la base
diprotonnée CsH;¢N,**. Les groupements (-NH;)* sont
insérés entre ces tétraedres et peuvent étre considérés comme
leur appartenant. Il en résulte une couche formée de consti-
tuants inorganiques: (-NH;)* et [CrO,]*~ dont la cohésion est
assurée par des liaisons hydrogéne de type N—H-.--O
(Tableau 2). Le tétraedre chromate est régulier, les distances
des liaisons Cr-O vairent entre 1,616 (2) et 1,687 (3) A. Ces
valeurs sont en accord avec celles rencontrées dans d’autres
chromates (Cygler et al., 1976; Stephens & Cruickshank, 1970;
Riou & Roult, 1979; Khan & Baur, 1972). Les angles des

liaisons O—Cr—O dont les valeurs sont comprises entre
108,5 (1) et 110,2 (1)° ne subissent que de faibles écarts par
rapport a la valeur théorique 109,47°. Les moyennes des
longueurs de liaisons C—N et C—H sont respectivement
1,494 (4) et 0,947 (7) A. Ces valeurs sont comparables 4 celle
rencontrées dans le composé (CN3Hg),[CrO,4] (Cygler et al.,
1976).

Partie expérimentale

Le composé (CsH1N,)[CrO,4] a été préparé a partir d’'un mélange de
CsH 4N, (3 g), CrO; (3 g) et H,O (40 g) dans les proportions molaire
respectives 1:1:77. Le mélange réactionnel obtenu est maintenu sous
agitation magnétique, puis transvasé dans un cristallisoir. Apres
quelques jours d’évaporation a température ambiante, on obtient des
cristaux en forme de plaquettes de couleur jaune.

Données cristallines

(GsHyN,)[CrOy] zZ=2
M, = 220,20 D, =158 Mgm™

Triclinique, P1 Mo Ko radiation

a=9,082(1) A Parametres de la maille a I'aide
b=9789(2) A de 25 réflexions

c=5741(8) A 6 = 2,16-26,00°

a=10492 (1)° w=1223mm™"

B=9320 (1) T=293(2)K

y = 109,06 (1)°

N Plaquette, jaune
V = 460,6 (7) A®

0,90 x 0,54 x 0,36 mm

Collection des données

Enraf-Nonius CAD-4 Ry, = 0,018

Balayage w/26 Omax = 25,96°

Correction d’absorption: ¥ scan h=-11—-11
(North ez al., 1968) k=-11— 12
Timin = 0,463, Tyax = 0,644 I=-7—0

1984 réflexions mesurées
1795 réflexions indépendantes
1477 réflexions avec I > 20(I)

Affinement

Affinement a partir des F?
R[F? > 20(F%)] = 0,035
wR(F?) = 0,088

S=1117

1795 réflexions

174 parametres

2 réflexions de référence
fréquence: 120 min
variation d’intensité: 0,8%

w = 1/[6*(F,%) + (0,0339P)*
+0,3143P]
where P = (F,” + 2F.2)/3
(AI0) max = 0,001
APmax =031 e A3
Appin = —029 e A3

Tous les parametres des atomes
d’hydrogene affinés

Tableau 1 .
Parametres géométriques (A, °).

Acta Cryst. (2000). C56, e333—e334

Cr—04 1,616 (2)  Cl—HICI 097 (3)
Cr—o1 1639(2)  Cl—H2Cl 0,93 (3)
Cr—03 1,666 (2) C2—C3 1,538 (4)
Cr—02 1687(3)  C2—HIC2 0,95 (3)
N1—C1 1495 (4)  C2—H2C2 0,95 (3)
N1—HIN1 0,85 (4) C3—-C4 1,536 (4)
N1—H2N1 0,89 (4) c3—C5 1,536 (4)
N1—H3N1 088 (4)  C4—HIC4 1,00 (4)
N2—C2 1,493 (4) C4—H2C4 0,93 (4)
N2—HIN2 0,82 (4) C4—H3C4 0,93 (4)
N2—H2N2 088 (4)  C5—HICS 0,94 (4)
N2—H3N2 086 (4)  C5—H2CS 0,93 (4)
C1—-C3 1,538 (4) C5—H3C5 0,95 (4)
04—Cr—01 109,0 (1) 01—-Cr—02 109.,9 (9)
04—Cr—03 1092(1)  03—Cr—02 1085 (1)
01—Cr—03 1102(1)  NI—Cl—C3 114,5 (2)
04—Cr—02 110,1 (1) N2—-C2—C3 114,1 (2)
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C4—C3-C5 1101 (3)  C4—C3—Cl 110,1 (2)
C4—C3—C2 1108 (2) C5—C3—Cl 11,1 (2)
C5—C3—C2 111,0 (2) C2—C3—-C1 103,6 (2)
Tableau 2

Hydrogen-bonding geometry (A, °).

D—H.--A D—H H---A D---A D—H.--A
N1—H3N1---02 0,89 (4) 1,93 (4) 2,803 (3) 167 (3)
N2—H2N2---O1' 0,88 (4) 1,94 (4) 2,816 (4) 169 (3)

Codes de symétrie: (i) 1 +x,y,z — 1.

Collection des données: CAD-4 EXPRESS (Duisenberg, 1992;
Macicek & Yordanov, 1992); affinement des parameres de la maille:
CAD-4 EXPRESS; réduction des données: MolEN (Fair, 1990);
programme(s) pour la solution de la structure: SHELXS97 (Shel-

drick, 1990); programme(s) pour laffinement de la structure:
SHELXL97 (Sheldrick, 1997); logiciel utilisé pour préparer le
matériel pour publication: SHELXL97.
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