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Darstellung und kristallographische Daten 
yon Diamminzinkaeetat, Zn(NH3)~(0(~0CH3)~ 

Von 

Helga Mikler und J. Mikler 
Aus dem ins t i tu t  fiir Anorganische Chemic der Universit/~t Wien, 0sterreich 

(Eingegangen am 21. Mdrz 197~) 

The Preparation and Cristallographic Data 
o] Diamminezincacetate, Zn(NH~)2(OCOCH3)2 

Zn(1NHa)2(OCOCH~)z crystallizes from solutions obtained 
by dissolving ZnO in a methanolic solution of ammonium 
acetate. The pycnometrically determined density is 1.824 g 
cm -3 at 23 ~ From X-ray rotation photographs the dimensions 
of the monoclinic uni t  cell, containing Bight formula units, were 
found to be: a = 11.64 -- 0.05, b = 5.54 • 0.05, c = 23.28 • 
~= 0.05A, ~ ~ 93.6 ~- 0.5 ~ . The probable space group is 
C2/m--C2~ 3. 

Methanolische Ammoniumace ta t lSsungen  15sen neben  einer Reihe 
anderer  Oxide aueh ZnO 1. Aus diesen LSsungen seheiden sigh Kris ta l le  
ab, wclehe ~uf Grand  yon  chemischen Anulysen  als D iumminz inkaee ta t  
identif iziert  werden konnten .  Ephra im u n d  Belle ~ erhielten diese Ver- 
b indung  durch E inwi rkung  yon  Amraoniak  auf wasserfreies Zink- 
ucetat  u n d  Spacu und  Voichescu a durch thermische Zersetzung des 
Te t rumminz ink~ce ta t s  bei 0 ~ I n  beiden Fgl len 2, a wurden  die Am- 
moniak-Gleichgewichtsdri icke bes t immt.  Andere Eigenschaf ten warden  
bisher n icht  untersucht .  I n  der vorl iegenden Arbei t  wird iiber die Be- 
s t immung  der kris tal lographischen Da ten  dieser Substanz  berichtet .  

Experimenteller Teil 

Darstellung yon Diamminzinkacetat 

In  einer L6sung yon 21 g Ammoniumacetat  (Merck, p .a . )  in 60 ml 
Methane] {Merck, p.a.) ,  welches ohno vorherigo Trocknung verwendet 
werden kann, werdon 6 g ZnO unter Erw/~rmon (Riickflul~) ge]6st. Nach 
Boendigung der goakt ion (etwa 2 Stdn. ) wird die noeh heiBe L6sung filtriert ; 
sol]to Kristallisation nicht spontan erfolgen, so kann mit  Kristallen, die 
man veto Auslauf des tteil~wassertrichters abkratzt, angeimpft werden. 
iNaeh Beondigung der Kristallisation wird die Muttorlauge abdekantiert  
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und  das Produkt 3real mit  je 3 ml eiskaltem Methanol gewasehen. Die 
Kristalle werden zwisehen Filtrierpapier trocken geprel~t; in einem Exsik- 
kator fiber Silieagel erreiehen sie innerhalb 24 Stdn. Gewiehtskonstanz; 
Ausb. 5,9 g. 

F/ir DrehkristallaufnMnnen geeignete EinkristMle lassen sieh darstellen, 
wenn man unter  sonst gleiehen Bedingungen die halbe Mange (3 g) ZnO 
einsetzt. 

Tabelle 1. Drehlcristallau/nahme yon Zn(NHa)e(0COCHa)2. 
Drehung urn [001]; A quatorschichtlinie 

hkl dber dgem 1 

200 5,82 5,82 5 
110 4,98 4,92 3 
310 3,18 
400 2,899 2,918 5 
020 2,777 2,794 6 
220 2,505 2,492 6 
510 2,139 
420 2,004 
600 1,939 1,939 6 
130 1,822 1,822 6 
330 1,668 
710 1,588~ 
620 1,588~ 1,583 3 
800 1,453 1,457 4 
530 1,445 
040 1,384 1,384 5 
240 1,346 1,346 5 
820 1,285 
910 1,256 
440 1,251 1,251 3 

1000 1,162 1,167 4 
84o 1,oo2] 
550 0,999~ 1,001 4 

Analysen. Eine Elementaranalyse ergab: C = 22,27% (ber.: 22,08%), 
H = 5,68% (her.: 5,56%), N = i2,81% (bet.: 12,88%). Der ZinkgehMt 
wurde komplexometrisoh ~ best immt (30,06~o, bet.: 30,05%). Aus den 
gleichen Einwaagen wurde aueh der Ammoniakgehalt naeh &arnas be- 
stimmt. Des Molverhgltnis Zn : NHa betrug im Mittel 1 : 2,01. 

Dichte. Die Diehte wurde pyknometriseh mit  Tolnol als Sperrfl/issig- 
keit bestimmt. Sie betrfigt bei 23 ~ 1,824 g c m  -a. 

R6ntgenuntersuchungen. Alle RSntgenuntersuohungen wurden in Ka- 
meres vom Durehnaesser 57,3 mm mit Cu/Ka-Strahlung auf einem Kris~allo- 
flex I I  (Fa. Siemens) durehgeffihrt. Ftir die Drehkristallaufnahmen stan- 
den eigens dafOr adaptierte Kameras (Fa. Siemens) znr Verf/igung. 
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E r g e b n i s s e  

Die PulverauInahmen waren s linienreich und konnten nicht 
direkt indiziert wcrden. Iqach einigen Fehlversuchen gelangen Dreh- 
kristallaufnahmen um die drei Achsen, woraus die Gitterkonstanten 

Tabelle 2. Drehkristallau/nahme von Zn(NH3)2(OCOCHs)~. 
Drehung um [001]; Schichtlinie 1. Ordnung 

hkl tiber dgem I 

001 
20Y 5,82 
201 5,47 
llT 4,92} 
111 4,82~ 
3IY 3,18~ 
311 3,10J 
401 2,918 
401 2,846 
021 2,743 
22~ 2,5o5~ 
221 2,466~ 
51i 2,159~ 
511 2,110~ 
42~ 2,012 
421 1,979 
60Y 1,947 
601 1,908 
13i 1,822 
131 1,815 
331 1,673 
331 1,657 
711 1,598 
621 1,593 
711 1,573 
621 1,573 
801 1,461 
531 1,449 
801 1,437~ 
531 1,437] 
041 1,384 

5,40 3 

4,82 9 

3,12 5 

2,492 5 

2,129 5 

1,822 6 

1,668 5 

1,588 4 

1,573 4 

1,433 4 

1,381 4 

berechnet wurden. Der Winkel ~ der monoklinen Elementarzelle konnte 
dann aus der Lage der ( l l i ) -  und (lll)-Reflexe berechnet werden. 

In  den Tab. 1 bis 3 sind die Ergebnisse der Drehkristallaufnahmen 
um [001] (c-Achse) dargestellt. Tab. i bezieht sich auf die Aquator- 
schichtlinie, die Tab. 2 bzw. 3 auf die Schichtlinien 1. bzw. 2. Ordnung. 
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Die l%eflexe Iiir die Drehung mn [100] (a-Achse) bzw. [010] (b-Achse) 
sind in den Tab. 4 bzw. 5 aufgefiihrt, und zwar jeweils fiir die ]4quator- 
schichtlinien. 

Tabelle 3. Drehkristallau]nahme yon Zn(NH3)2(OCOCI-I3)2. 
Drehung um [001]; Schichtlinie 2. Ordnung 

hkl dber dgem I 

203 5,45 5,45 5 
202 4,92 
113 4,67 
112 4,52 
311 3,14 
311 3,03 
402 2,899 2,899 5 
402 2,743~ 
022 2,695/ 2,695 6 
22~ 2,466~ 
222 2~414~ 2,440 3 
512 2,148 
512 2,046 
422 2,004 
422 1,947~ 
602 1,947~ 1,947 3 
602 1,871 
132 1,808~ 
132 1,802~ 1,795 6 
333 1,662 
332 1,635 
712 1,598 
622 1,593 
712 1,549 
622 1,549 
802 1,465[ 
533 1,449/ 1,453 3 
532 1,421:[ 
8o2 1,418j 1,414 3 
042 1,377 1,377 3 

Daraus ergeben sich Iolgende Abmessungen der monoklinen Elemen- 
tarzelle : 

a =  11,64 ~= 0,05 A, b = 5,54 :~ 0,03 A, 6 ~ 2 3 , 2 8 ~ 0 , 0 5 A ,  
~ 93,6 ~ V = 1497,1 ~3. 

Zusammen mit~ der exper. Diehte (1,824 g c m  -3) folgt, daraus, dag 
die Elementarzelle 8 Formeleinheiten Zn(NH3)2(OCOCt:I3)2 enth/ilt. 



746 Helga Mikler und J. Mikler : 

Tabelle 4. DrehkristallauJnahme son Zn(NH3)2(OCOCH3)2. 
Drehung um [100] ; .~quatorschichtlinie 

hkl dber dgem I hkl dber dgem I 

001 0211 1,679 
002 11,61 0014 1~662 
003 7,75 7,37 6 0212 1,588 
004 5,82 5,67 5 0015 1,549 
005 4,67 4,62 5 0213 1,504 
006 3,86 3,80 9 0016 1,453 
007 3,32 3,28 9 0214 1,423 
008 2,899 2,882 9 040 1,384 I 
020 2,777~ 041 1,384[ 
021 2,743~ 2,760 6 042 1,374:, 
022 2,695 2,695 6 0017 1,366] 
023 2,589~ 043 1,363 N 
009 2,589J 2,561 4 0215 1,353] 
024 2,505 2,492 4 044 1,349~ 
025 2,377 2,365 3 045 1,326 
0010 2,330 046 1,304 
026 2,251 2,251 3 0018 1,292 
027 2,129] 0216 1,285 
0011 2,110J 2,119 6 047 1,219 
028 2,004 048 1,251 
0012 1,939 0217 1,226 
029 1,886 049 1,221 
0013 1,789~ 0410 1,190 
0210 1,782J 1,789 6 0218 1,169 

1,588 6 

1,453 6 
1,425 5 

1,377 5 

1,349 5 

1,304 4 

1,285 4 

1,251 3 

1,190 4 
1,169 4 

Tabelle 5. Drehkristallau]nahme yon Zn(NI-Is)2(OCOCI-Is)2. 
Drehung um [ O l O J ; A quatorschichtlinie 

h~l dber dgem I h~l dber dgem I 

001 207 2,743 
002 11,61 20g 2,743 
003 7,75 7,57 9 403 2,619] 
200 5,82] 40~ 2,619] 
004 5,82} 5,75 7 009 2,589 I 
205 5,82) 404 2,478 I 
201 5,46 / 208 2,478'~ 
20~ 5,46f 5,40 7 40~ 2,478 I 
202 4,92~ 20~ 2,478 l 
205 4,92~ 5,03 9 405 2,330] 
005 4,67 4,47 4 0010 2,330} 
203 4,39~ 40~ 2,330J 
204 4,39~ 4,39 0 209 2,262 

2,604 9 

2,492 5 

2,330 9 
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TabeIle 5 (fortsetzu~g) 

hk l  diaer dgem I hk l  d~er dgem I 

204 
006 
20g 
205 
20g 
007 
206 
207 
40i 
008 
400 
40~ 
401 
403 
402 
404 
601 
60~ 
2011 
20i~ 
602 
60~ 
603 
60g 
409 
40 i i  
0013 
604 
2012 
6O7 
20i~ 
4010 
605 
40i~ 
60~ 
0014 
6O6 
2013 
201~ 
606 
40ig 
607 
601~ 
0015 
2014 

3.86 

3,42 / 
3,42~ 
3,32 
3,05~ 
3,o5 / 
2,918 
2,899 / 
2,899[ 
2,899) 
2,846 
2,846 
2,743 
2,743 
1.908} 
11908 i 
1,9081 
1,908 I 
1,871[ 
1,871P 
1,829 I 
1,829[ 
1,822[ 
1,822] 
1,789 
1,775 
1,775 
1o775 
1,775 
1,7141 
1,714/ 
1,714 
1,714 
1,662 
1,651] 
1.651( 
11651 / 
1,651J 
1,614 
1,588 
1,588 
1,549 
1,545 

3,86 7 

3,45 9 

3,32 6 

3,08 9 

2,882 

1,893 

1,829 

1,789 

1,775 

1,714 

1,651 

1,614 

2010 
406 
40g 
O011 
20Y[ 
2010 
407 
40~ 
60i 
602 
600 
0012 
408 
40T~ 
603 

2015 
4012 
608 
40i~ 
601~ 
609 
80~ 
60T~ 
4011 
80i 
80g 
0016 
800 
80~ 
2015 
20i~ 
4013 
801 
80~ 
802 
80~ 
6010 
803 
8O4 
2016 
6011 
805 
806 

2,262 
2,1.99"{ 
2,199j 
2,100 
2,073 
2,064 / 
2,064~ 
2,o64J 
1,947 
1,947 
1,939[ 
1,939{ 
1,939 i 
1,939[ 
1,931' 

1,545 
1,526 
1,526 
1,526 
1,526 
1,465 
1,465 
1,465 
1,461 
1,461 
1,461 
1,453 t 
1,453[ 
1,453[ 
1,449 / 
1,449| 
1,445! 
1,437 
1,437 
1,418~ 
1,418f 
1,403 
1,395 
1,37o / 
1,370f 
1,356 
1,326 
1,307 

2,199 6 

2,100 4 

2,056 9 

1,931 4 

1,526 

1,461 

1,449 

1,418 

1,370 

1,326 
1,307 
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Tabelle 6. Pulverau]nahme yon Zn(NHs)~(0COCH3)2 

hkl dber dgem I hkl dber dgem i 

001 311 
002 11,61 313 
003 7,75 7,57 9 206 
004 5,82] 207 
200 5,82~ 116 
201 5,82J 5,67 7 314 
201 5,46~ 400 
20~ 5,46~ 5,40 7 40i 
110 4,98 402 
11~ 4,92 0O8 
202 4,92 401 
20~ 4,92 313 
111 4,82 4,82 4 405 
112 4,67 117 
005 4,67 020 
112 4,52 021 
203 4,39) 402 
204 4,39[ 4,39 10 204 
113 4,31) 403 
113 4,11 4,11 3 207 
113 3,89) 206 
204 3,86[ 31~ 
203 3,86[ 3,86 10 022 
006 3,86J t17 
114 3,67 314 
113 3,53 403 
2O5 3,42[ 023 
206 3,42~ 3,42 6 009 
007 3,32~ 316 
115 3,32~ 3,30 3 l i e  
310 3,18 220 
311 3,18 221 
116 3,14 315 
024 2,505 225 
208 2,478 226 
20w 2,478 119 
404 2,478 510 
406 2,478 027 
221 2,466 511 
22~ 2,466 0011 
118 2,452 / 2011 
317 2,427[ 2010 
222 2,414~ 2,440 6 407 
22~ 2,414j 4o~ 
025 2,377 2,365 3 226 

3,10 / 
3,05[ 
3,05~ 3,08 3 

3,05J 
2,995 2,995 9 
2,918 
2,918 
2,918 
2,899 I 
2,899 I 
2,846~ 
2,846( 2,864 4 
2,846] 
2,846| 
2,777 
2,743 
2,743 
2,743 
2,743 
2,743 
2,743 
2,743 
2,695) 
2,695[ 2,695 4 
2,695,[ 
2,619 
2,6o4~ 
2,589[ 
2,589[ 2,561 6 

2,575J 
2,505 
2,505 
2,505 
2,159 
2,159 
2,148 
2,139 
2,129 
2,100) 
2,100~ 2,101 4diff 
2,073J 
2,064 
2,064 
2,064 
2,047 
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h/el dber dgem I hkl dber dgem 1 

119 2,3411 318 2,038 / 
316 2,3411 028 2,004} 2,012 6 
225 2,341~ 111-1 1 , 9 8 7 J  
405 2,330| 2,330 6 601 1,947 
407 2,330{ 605 1,947 
0010 2,330, 600 t,939 
209 2,262 i 0012 1,939 
2010 2,2621 408 1,939 
318 2,262| 4010 1,939 
119 2,251[ 2,251 6 603 . 1,931 
026 2,251 / 601 1,908] 
224 2,251 / 60~ 1,908 I 
22~ 2,251J 2011 1,908~ 
406 2,199 2 0 ~  1,908| 1,893 6dill 
408 2,199 1111 1,908| 
317 2,178 029 1,886J 
51i 2,t59 + weitere 12 Linien 

Mit Hilfe der Einkristalldaten lassen sich aueh die Pulveraufnahmen 
einwandfrei indizieren. Die Ergebnisse sind in Tab. 6 zusammengefagt~ 

Die Eir~kristMlaufnahmen fiir die Drehungen urn die c- bzw. a- 
Achsen weisen in den Aquatorschichtl inien (0]c0)-geflexe nur  mit  
k = 2n auf, und die (hOl)- bzw. (hk/)-t~eflexe gehorchen den Bedingungen 
h = 2n bzw. h @ ]c = 2n. Daraus  kann  auf die Raumgruppe  C2/m--C2h 3 
geschlossen werden. 

Herrn Dr. G. Sodek (Institut ffir PhysikMische Chemie der Univer- 
sitS, t Wien) danken wir fiir die Bereitstellung eines Rechenprogramms, 
mit  dessen Hilfe ein GroBteil der anfallenden Rechenarbei t  durchge- 
fiihrt werden konnte.  
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