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N o t e  s u r  la  s t r u c t u r e  c r i s t a l l i n e  de  la  c h l o r o a c 6 t a m i d e .  Par J. DE$AgE, Laboratoire de Cristallographie, 
Universitd de Liege, Belgique 

(Re~u le 15 

:Nous avons r~cemment publid une note sur la structure 
cristalline de la chloroac6tamide (Dejace, 1955). Re- 
prenant  l '6tude du m6me compos6, Penfold & Simpson 
(1956) signalent quelques divergences entre les deux 
structures obtenues. Ces divergences proviennent ,  en 
majeure partie, du fair que la maille choisie par ces 
auteurs n 'est  pas une maille r~ticulaire. En  effet, la maille 
qu'ils d6duisent de la strate 6quatoriale (hOl) ne permet  
pas d ' interpr~ter  la strate supdrieure (hl/), l 'axe A 
n '~tant  pas une translat ion du r~seau. A cause de ce 
choix d6fectueux, certains centres de sym6trie de la 
project ion suivant  [010] sent  en r~alit~ des axes binaires 
h~licoidaux vus par le bout et vice-versa. 

Les axes de Penfold & Simpson (A, B, C) sent  li~s 
aux axes rdels (a, b, c) par les relations vectorielles 

A = a+½c, B-------b, C - - - - - c .  

Leurs valeurs num6riques calcul4es ~ partir  de a, b, c 
sent  : 

A ---- 10,36, B ---- 5,13, C = 7,41 /~, f l ' =  101 ° 52'=t=5' . 

La valeur de fl' concorde bien avec celle de Penfold & 
Simpson (1024-0,5°). 

Les indices hld se t ransforment  par les formules 

H=h+½1, K=--k ,  L=- -~ ,  
off H K L  se rappor tent  aux axes choisis par Penfold & 
Simpson. L'indice H sera done fractionnaire quand l est 
impair. 

Les coordormdes atomiques sent  li6es par les relations 

x/a = X / a ,  

y/b = 0,50-- Y/b , 

~/c = O , 2 5 + ½ X / A - Z / C ,  

oh X, Y, Z sent  les coordonn~es de Penfold & Simpson. 

dgcembre 1956) 

Le fair signal4 par Penfold & Simpson que les eoor- 
donn~es ZIG de notre publication doivent  ~tre divisdes 
par 2 pour concorder avec les leurs est fortuit  et  provient  
de ce que vue dans la direction [010], la mol6cule est 
presque lin6aire. 

Les distances entre atomes d 'une m~me molecule et 
entre deux mol6cules sym~triques par rapport  ~ un 
centre (liaisons hydrog~nes) ne sent  pas affect6es par le 
choix d6fectueux des axes. Par  centre, l ' a r rangement  des 
chaines l 'une par rapport  k l 'autre est sensiblement 
modifi6. Penfold & Simpson ne men t ionnen t  pas que, 
dans la structure telle qu'ils la d~crivent, la distance 
entre l 'a tome de chlore voisin de l 'origine ( X / A  ---- 0,115, 
Y / B  ~ 0,181, Z/C ~ 0,130) et l 'a tome sym6trique par 
rapport  ~ l 'origine est seulement de 3,30 /~; ce qui est 
trop court pour une liaison de van der Waals. E n  r4alit4, 
le centre de sym6trie est remplac~ par un axe binaire 
h~licoidal et la distance est 3,74 A. 

Deux remarques s ' imposent h propos de notre  propre 
publication : 

1% ~ n e  erreur d' impression s'est gliss~e dans le tableau 
des coordonn6es. I1 faut  lire pour l ' a tome d 'oxy- 
g~ne O1, 

Y/b ~ --0,201 au lieu de Y/b ~- 0,201 . 

2 °. La 14gende t rop peu explicite de la :Fig. 1 peut  
pr6ter ~ confusion. Les deux chalnes mol6culaires 
parall~les ~ l 'axe b qui y sent  repr~sent4es ne sent  
pas dans le m6me plan (102) mais dans deux plans 
parall~les ddeal~s de la distance ½c. 
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The crystal structure of ru thenium at room tempera ture  
has been known for m a n y  years to be close-packed 
hexagonal, but  periodically the question of possible allo- 
t ropy at higher temperatures  has been raised. 

As a result of measurements  on the specific heat  of 
the metal,  Jaeger  & Rosenbohm (1931) s ta ted tha t  tran- 
sition points occurred at 1035, 1190 and 1500 ° C. The 
same authors later examined the electrical resistivity of 
ruthenium,  and also its thermoelectric behaviour with 
respect to plat inum, and again found these same tran- 
sition temperatures  (Jaeger & Rosenbohm, 1941). The 

results were explained in terms of allotropic changes 
between phases which were designated a, fl, ~ and 
in order of increasing temperature.  No other independent  
work has confirmed this alleged allotropy. The only X-ray 
diffraction examinat ion at temperatures  other than room 
temperature  was by Owen & Roberts  (1937), and this 
was taken to only 600 ° C. I t  is of obvious interest to 
settle the question of the  allotropy by making observa- 
tions at higher temperatures.  

Specimens of high puri ty  ru thenium powder, k indly  
supplied by Mend Nickel Company Limited,  were 
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moun ted  in th in  silica capillaries, and  examined in vacuo 
in a Unicam S.150 high- temperature  powder camera. 
Since this camera has a m a x i m u m  working tempera ture  
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Fig. 1. Lattice parameters of ruthenium. 

of 1400 ° C. it was not  possible to examine the existence of 
the alleged allotropic t ransformat ion at  1500 ° C., but  
temperatures  could be chosen to span the two other 
temperatures  of interest.  Trial experiments  showed tha t  
there was no reaction between the  silica and ru then ium 
up to 1300 ° C. 

The parameters  derived from the  film measurements  
were corrected for eccentricity and absorption by a slight 
modificat ion to the  me thod  of Taylor & Floyd (1950), 
while the  tempera ture  of the specimen was checked using 
the  lattice parameter  of p la t inum as a s tandard.  The 
results are summarized in Fig. 1. The parameters  at  room 
tempera ture  (a ---- 2.7056/~, c/a = 1-5820) agree well wi th  
those of Hellawell & Hume-Ro the ry  (1954) (a = 2.7057 A, 
c/a = 1.5823) and  increase in a regular manner  wi th  
rising temperature ,  showing no significant anomaly  at 
ei ther 1035 ° C. or 1190 ° C. I t  is therefore concluded tha t  
the fl and y phases postula ted by Jaeger  & Rosenbohm 
have no structural  significance. The possible existence 
of ~ ru then ium is still in doubt.  
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Notes  and N e w s  

Announcements and other items of crystallographic interest will be published under this heading at the discretion of the 
Editorial Board. Copy should be sent direct to the British Co-editor (R. C. Evans, Crystallographic Laboratory, 
Cavendish Laboratory, Cambridge, England). 
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