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A new organic chromate, ethylenediammonium chromate,

[NH3(CH2)2NH3][CrO4], has been isolated. Its structure is

built up from organic cations and chromate anions, which pack

in columns parallel to the a axis. The cohesion and stability of

the ionic arragement result from a three-dimensional network

of NÐH� � �O hydrogen bonds.

Commentaire

Dans le cadre d'une eÂ tude systeÂmatique de l'interaction de

l'acide chromique avec des moleÂcules organiques porteuses au

moins d'un doublet libre, nous avons mis en eÂvidence preÂceÂ -

dement les composeÂs suivants: chromate de 2,2 dimeÂ thylpro-

pyleÂnediammonium (Chebbi et al., 2000), chromate de 4-

ammonio-2,2,6,6-teÂ trameÂthylpipeÂ ridinium dihydrate (Chebbi

& Driss, 2001), chromate de 1,4-butanediammonium (Chebbi

& Driss, 2002a), chromate de 2-meÂthyl-2-propanammonium

(Chebbi & Driss, 2002b) et chromate de 2-(cyclohex-1-eÂnyl)-

eÂ thylammonium (Chebbi et al., 2003). Notons que peu de

travaux consacreÂs aÁ l'eÂ tude structurale de chromates organi-

ques sont signaleÂs dans la litteÂ rature, on ne peut gueÁre citer

pour les amines aliphatiques que [C(NH2)3]2CrO4 (Cygler et

al., 1976) et [(CH3)4N]2CrO4�xH2O (x = 0,5 ou 2; Sorehkin et

al., 1978). Dans le preÂsent travail, nous deÂcrivons la structure

cristalline du chromate d'eÂ thyleÁnediammonium,

[C2H10N2]CrO4, (I).

L'uniteÂ asymeÂtrique de (I) (Fig. 1) est constitueÂe d'un anion

chromate CrO4
2ÿ et d'un cation organique C2H10N2

2+. La

structure de (I) peut se deÂcrire en termes de colonnes orga-

niques, formeÂes de cations eÂ thyleÁnediammonium, seÂpareÂes par

des colonnes inorganiques constitueÂes de groupements chro-

mates. Sur la ®gure 2, ouÁ la structure est repreÂsenteÂe en

projection selon l'axe [100], nous voyons qu'une colonne

organique est entoureÂe de quatre colonnes inorganiques et

reÂciproquement.

La valeur moyenne des distances CrÐO dans l'anion

chromate est 1,655 (2) AÊ . Cette valeur est treÂs voisine de celles

rencontreÂes dans d'autres chromates (Stephens & Cruick-

shank, 1970; Bars et al., 1977; Gerault et al., 1987; Brauer et al.,

1991). Les angles OÐCrÐO, dont les valeurs sont comprises

entre 107,5 (1) et 111,1 (1)�, ne subissent que des faibles eÂcarts

par rapport aÁ la valeur 109,47� correspondante pour un

teÂ traeÁdre ideÂal. Dans ce teÂ traeÁdre chromate on peut noter une

leÂgeÁre dispersion des longueurs des liaisons CrÐO qui

s'eÂchelonnent entre 1,623 (2) et 1,693 (2) AÊ . On peut imputer
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ces diffeÂ rences aux nombre de liaisons hydrogeÁne que peut

eÂ tablir l'oxygeÁne de l'anion chromate. En effet, la longeur de

la liaison la plus courte correspond aÁ un atome d'oxygeÁne

engageÂ dans une seule liaison hydrogeÁne, alors que la liaison la

plus longue correspond aÁ un oxygeÁne triplement accepteur.

La protonation de l'eÂ thyleÁnediamine conduit au cation

eÂ thyleÁnediammonium ouÁ les deux azote terminaux sont

chargeÂs positivement. La maille eÂ leÂmentaire en renferme

quatre. Les valeurs moyennes des liaisons CÐN [1,487 (3) AÊ ]

et CÐC [1,518 (4) AÊ ] sont en bon accord avec celles rencon-

treÂes dans [NH3(CH2)2NH3]�HPO4 (Averbuch-Pouchot &

Durif, 1987), [NH3(CH2)2NH3]3�HP2O7�2H2O (Kamoun et al.,

1990), [NH3(CH2)2NH3]�2H2PO4 (Kamoun et al., 1989),

[NH3(CH2)2NH3]2�P2O7 (Kamoun et al., 1992) et

[NH3(CH2)2N3]3�P6O18�2H2O (Durif & Averbuch-Pouchot,

1989).

L'arrangement structural comprend un seul type de liaison

hydrogeÁne NÐH� � �O. Les distances H� � �O et N� � �O sont

respectivement distribueÂes dans les domaines 1,88 (3)±

2,57 (4) AÊ et 2,787 (3)±3,046 (4) AÊ . AÁ l'exception de l'angle

N1ÐH1B� � �O1 [112 (3)�], le reste des angles NÐH� � �O
varient de 165 (3) aÁ 175 (4)�, ce qui montre un fort caracteÁre

de la lineÂariteÂ de la liaison hydrogeÁne. La force de la liaisons

hydrogeÁne peut etre interpreÂ teÂe selon le criteÁ re portant sur les

distances NÐO: NÐO > 2,73 AÊ faible; NÐO < 2,73 AÊ forte

(Brown, 1976; Blessing, 1986). Ainsi tous les liaisons hydro-

geÁne sont consideÂreÂes faibles. La structure cristalline renferme

six donneurs et quatre accepteurs. L'atome O2 est triplement

accepteur, l'atome O3 est doublement accepteur et les atomes

O1 et O4 acceptent une seule fois l'atome d'hydrogeÁne. La

coheÂsion et la stabiliteÂ de l'eÂdi®ce cristallin sont assureÂes par

un reÂseau tridimensionnel de liaisons hydrogeÁne de type NÐ

H� � �O.

Partie expeÂrimentale

La preÂparation du chromate d'eÂ thyleÁnediammonium a eÂ teÂ reÂaliseÂe

par l'addition d'une solution d'eÂ thyleÁnediamine dans une solution

aqueuse de trioxyde de chrome dans les proportions molaires

respectives 1:1. Le meÂ lange reÂactionnel obtenu est mis sous agitation

magneÂtique jusqu'aÁ dissolution, puis transvaseÂ dans une boite de

PeÂtri. ApreÂs une semaine d'eÂvaporation aÁ la tempeÂrature ambiante,

on obtient des cristaux jaunaÃ tre sous forme de prismes.

DonneÂes cristallines

(C2H10N2)[CrO4]
Mr = 178,12
Orthorhombique, P212121

a = 6,6778 (13) AÊ

b = 8,9040 (17) AÊ

c = 11,876 (2) AÊ

V = 706,1 (2) AÊ 3

Z = 4
Dx = 1,676 Mg mÿ3

Mo K� radiation
ParameÁtres de la maille aÁ l'aide

de 25 reÂ¯exions
� = 10,2±15,1�

� = 1,57 mmÿ1

T = 293 (2) K
Prisme, jaune
0,35 � 0,27 � 0,15 mm

Collection des donneÂes

DiffractomeÁtre Enraf±Nonius
CAD-4

Balayage !/2�
Correction d'absorption: balayage
 (North et al., 1968)
Tmin = 0,607, Tmax = 0,790

1167 reÂ¯exions mesureÂes
1141 reÂ¯exions indeÂpendantes
1076 reÂ¯exions avec I > 2�(I)

Rint = 0,046
�max = 28,0�

h = ÿ1! 8
k = 0! 11
l = 0! 15
2 reÂ¯exions de reÂ feÂrence

freÂquence: 120 min
variation d'intensiteÂ : 1,0%

Af®nement

Af®nement aÁ partir des F 2

R[F 2 > 2�(F 2)] = 0,023
wR(F 2) = 0,067
S = 1,13
1141 reÂ¯exions
111 parameÁtres
Af®nement des atomes H: voir ci-

dessous

w = 1/[�2(Fo
2) + (0,0364P)2

+ 0,1776P]
where P = (Fo

2 + 2Fc
2)/3

(�/�)max = 0,001
��max = 0,29 e AÊ ÿ3

��min = ÿ0,28 e AÊ ÿ3

Correction d'extinction:
SHELXL97 (Sheldrick, 1997)

Coef®cient d'extinction: 0,034 (3)

Tableau 1
ParameÁtres geÂomeÂtriques (AÊ , �).

CrÐO1 1,623 (2)
CrÐO4 1,636 (2)
CrÐO3 1,670 (2)
CrÐO2 1,693 (2)

N1ÐC2 1,489 (3)
N2ÐC1 1,486 (3)
C1ÐC2 1,518 (4)

O1ÐCrÐO4 111,1 (1)
O1ÐCrÐO3 110,9 (1)
O4ÐCrÐO3 109,7 (1)
O1ÐCrÐO2 107,5 (1)

O4ÐCrÐO2 109,0 (1)
O3ÐCrÐO2 108,5 (1)
N2ÐC1ÐC2 110,6 (2)
N1ÐC2ÐC1 109,0 (2)
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Figure 1
La structure moleÂculaire de (I). Les ellipsoõÈdes d'agitation thermique ont
50% de probabiliteÂ de preÂ sence.

Figure 2
Projection selon l'axe a de la structure de (I), montrant les liaisons
hydrogeÁne.
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Tableau 2
Hydrogen-bonding geometry (AÊ , �).

DÐH� � �A DÐH H� � �A D� � �A DÐH� � �A

N1ÐH1A� � �O2i 0,86 (4) 1,95 (4) 2,796 (3) 171 (4)
N2ÐH2A� � �O3ii 0,85 (3) 1,95 (3) 2,789 (3) 170 (4)
N1ÐH1B� � �O1iii 0,89 (4) 2,57 (4) 3,046 (4) 112 (3)
N1ÐH1B� � �O2iii 0,89 (4) 1,99 (4) 2,873 (3) 170 (4)
N2ÐH2B� � �O4iv 0,92 (4) 1,91 (4) 2,813 (3) 165 (3)
N1ÐH1C� � �O3 0,92 (3) 1,88 (3) 2,787 (3) 167 (3)
N2ÐH2C� � �O2v 0,92 (3) 1,93 (4) 2,807 (3) 175 (3)

Codes de symeÂtrie: (i) 1
2ÿ x; 1ÿ y; 1

2� z; (ii) ÿx; 1
2� y; 3

2ÿ z; (iii) ÿx; yÿ 1
2; 3

2ÿ z; (iv)
ÿ1

2ÿ x; 1ÿ y; 1
2� z; (v) xÿ 1; y; z.

Les atomes H ont eÂ teÂ localiseÂs par des seÂ ries de Fourier-diffeÂ rence,

aÂ l'exception des atomes H des groupements meÂ thyleÁnes qui ont eÂ teÂ

placeÂs dans leurs positions calculeÂes, avec CÐH = 0.97 AÊ . Les atomes

H des groupements meÂ thyleÁnes ont eÂ teÂ af®neÂs en utilisant le `riding

model' et en ®xant Uiso(H) = 0,05 AÊ 2. Les atomes H2A et H2C ont eÂ teÂ

af®neÂs avec entraves N2ÐH2A = 0,87 (2) AÊ et N2ÐH2C =

0,87 (2) AÊ . Les autres atomes H ont eÂ teÂ af®neÂs sans contrainte.

L'absence d'un nombre suf®sant de paires de Friedel n'a pas permis

un af®nement ®able du parameÁtre de Flack (Flack, 1983) et la

structure absolue n'a pas pu eÃ tre deÂ termineÂe.

Collection des donneÂes: CAD-4 EXPRESS (Duisenberg, 1992;

MacõÂcÏek & Yordanov, 1992); af®nement des parameÁ tres de la maille:

CAD-4 EXPRESS; reÂduction des donneÂes: XCAD4 (Harms &

Wocadlo, 1995); programme(s) pour la solution de la structure:

SHELXS97 (Sheldrick, 1997); programme(s) pour l'af®nement de la

structure: SHELXL97 (Sheldrick, 1997); graphisme moleÂculaire:

ORTEPIII (Johnson & Burnett, 1997) et DIAMOND (Brandenburg,

1998); logiciel utiliseÂ pour preÂparer le mateÂriel pour publication:

SHELXL97.
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