
1720 STUDES ON F L A V I N  D E R I V A T I V E S .  S T R U C T U R E  OF C1.sH22N402 

GAVRON, H. (1963). Nature, Lond. 194, 1270. 
GERMAIN, G., MAIN, P. & WOOLFSON, M. M. (1970). Acta 

Cryst. B26, 274. 
HANSON, H. P., HERMAN, F., LEA, J. D. & SKILLMAN, S. 

(1964). Acta Cryst. 17, 1040. 
HAUPTMAN, H. (1964). Aeta Cryst. 17, 1421. 
HEMMERICH, P., GHISLA, S., HARTMANN, U. ~; MOLLER, F. 

(1971). In F/avins and F/avoproteins. Baltimore: Univer- 
sity Park Press. 

HUGHES, E. W. (1941). J. Amer. Chem. Soc. 63, 1737. 
JEFCOATE, C. R., GHISLA, S. & HEMMERICH, P. (1971). J. 

Chem. Soc. (C), p. 1689. 
KIERKEGAARD, P., NORRESTAM, R., WERNER, P.-E., Cs6- 

REGH, I., YON GLENN, M., KARLSON, R., LEIJONMARCK, 
M., RONNQUIST, O., STENSLAND, B., TILLBERG, O. & 
TORBJ()RNSSON, L. (1971). In Flavins and Flavoproteins. 
Baltimore: University Park Press. 

KARLE, J. & KARLE, I. L. (1966). Acta Cryst. 21,849. 
NORRESTAM, R. (1972). Acta Cryst. A28. In the press. 
NORRESTAM, R., YON GLEHN, M., HAGMAN, L.-O. & KIER- 

KEGAARD, P. (1969). Acta Chem. Stand. 23, 2199. 
NORRESTAM, R. & STENSLAND, B. (1972). Acta Cryst. B28, 

440. 
NORRESTAM, R. & TILLBERG, O. (1972). Aeta Cryst. B28, 

89O. 
Roos, B. & SKANCgE, P. N. (1967). Acta Chem. Stand. 21, 

233. 
STEWART, R. F., DAVIDSON, E. R. & SIMPSON, W. T. (1965). 

J. Chem. Phys. 42, 3175. 
SUTTON, L. E. (1958). Tables of lnteratomie Distances and 

Configuration of Molecules and Ions. London: The Chem- 
ical Society. 

WALKER, W. H., HEMMERICH, P. & MASSEY, V. (1967). 
Helv. Chim. Aeta 50, 2269. 

Acta Cryst. (1972). B28, 1720 

Structure d'un D6riv6 de la Pyrazoline-1 
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ET MAURICE VAN MEERSSCHE 

Laboratoh'e de Chimie-Physique et de Cristallographie, UniversitO de Louva#l, 
Schapenstraat 39, 3000 Louvain, Belgique 

(Refu le 1 ddcembre 1971) 

trans-3-Phenyl-3-methoxycarbonyl-4-p-methoxyphenyl-l-pyrazoline crystallizes in the space group P21/c 
with Z=4.  The unit-cell constants are a=  14-183, b -  5.777, c= 22.681 ,~ and fl= 120.20 °. The pyrazoline 
ring is not planar: the carbon atom C(4) is out (0.5/~) of the plane of the other atoms of the heterocs',,,cle. 
The length of the double bond N---N is 1"240 ,~. 

Introduction 

Leg diph6nyl-3,4, carbom6thoxy-3, pyrazoline-I eis et 
trans substitu6es au niveau des ph6nyles sont obtenues 
par addition de diazom6thane sur la double liaison 
centrale des acides c~-pMnyl cinnamiques substitu6s. 
Elles se d6composent ~t une temp6rature 16g~rement 
sup6rieure ~ leur point de fusion; les produits obtenus 
sont, pour les d6riv6s trans, des cyclopropanes et, 
pour les d6riv6s cis, des ol6fines. Aucune r~gle concer- 
nant le m6canisme de cette d6composition n'a pu 
atre 6tablie. I1 semble cependant certain que la con- 
formation des pyrazolines joue un r61e important sur 
la nature des produits obtenus. Darts cet ordre d'id~e, 
nous avons envisag6 l'6tude de quelques pyrazolines 
typiques (rant cis que trans). 

Dans ce travail nous d6terminons la structure de la 
ph6nyl-3, carbom6thoxy-3, p-m6thoxy-ph6nyl-4, pyra- 
zoline-1 trans (C18HlsN203). 

H H 
N [/ 

N C6H4OCH3 

C6t-I~5COOCH3 

Les spectres UV et IR donnent peu de renseigne- 
ments sur cette structure. Par contre, les spectres r.m.n. 
indiquent qu'il s'agit probablement d'une structure 
rigide et q~e le cycle pentagonal s'6carte de la plan6it6 
(Roelens, 1970). 

Partie exp6rimentale 

Les cristaux sont incolores, lls ont la forme de prismes 
allongds suivant l'axe b, dont la base est un hexagone 
irr6gulier. Leur point de fusion est de 138-139 °. Les 
donn6es cristallographiques sont les suivantes: 

a =  14,183 A 
b = 5,777 
c = 22,681 
/?= 120,20 ° 
V= 1606,1 ,~3 
Groupe spatial P21/c 
Z = 4(C18HI8N203) 
Densit6 calcul6e: 1,283 g.cm -3 
r(000) = 656. 

Les param~tres de la maille, apr~s avoir 6t6 6valu6s 
sur des films de Weissenberg, ont 6t6 d6termin6s avec 
plus de pr6cision en mesurant, au moyen d'un diffrac- 
tom~tre, l'angle 20 de quelques r6flexions. 
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Les mesures d'intensit6 ont dt6 faites sur un diffrac- 
tom&re automatique P I C K E R  dans les conditions 
exp6rimentales suivantes" 

Rayonnement:  Raie Kc~ du cuivre (4 = 1,54242 A), filtre 
en Nickel. 
Compteur ~t scintillation. 
Domaine de balayage (20): 2,40 °. 
Vitesse de balayage: l°/min (pour le premier cristal), 

2°/rain (pour les cristaux 
suivants). 

Temps de comptage du bruit de fond: 
2 x 30 s e c  (1 er cristal) 
2 x 25 sec (cristaux suivants) 

20 maximum: 110 °. 

Nombre de r6flexions mesur6es: 2005, dont 1630 ob- 
serv6es. Stabilit6: une alt6ration rapide des cristaux a 
6t6 observ6e; elle se traduit par une telle augmentation 
de la mosaicit6 du cristal que la mesure des intensit6s 
diffract6es devient impossible. Pour cette raison, les 
temps de comptage ont 6t6 r6duits. 

Les intensit6s mesur6es sur des cristaux diff6rents 
ont 6t6 remises/~ une m~me 6chelle et corrig6es par le 
facteur de Lorentz et de polarisation. 

D~termination de la structure 

Nous avons d6termin6 les signes des facteurs de struc- 
ture par la m6thode de l 'addition symbolique (Karle & 
Karle, 1966), appliquant le programme L S A M  mis 
au point par Germain, Main & Woolfson (1971) aux 
500 E(hkl)  les plus 61ev~s. La base de d6part qui a 
6t6 choisie automatiquement a entrain6 12 combinai- 
sons de signes entre ces symboles, la plus probable 
de celles-ci s'est av6r6e correcte. 

h k l s E Solution 

3 3 11 + 4,23 + 
4 4 9 + 4,01 + 
9 2 16 + 3,15 + 
1 1 2 a 2,47 + 
7 1 3 b 2,90 - 
2 5 2 c 2,89 - 
0 2 16 d 3,15 - 

Les coordonndes atomiques et les coefficients d'agi- 
ration thermique ont 6t6 affin6s en minimisant par 
moindres carr6s (approximation des blocs diagonaux) 
la fonction r=w(IFol-IFc[) z. Le poids statistique w, 
affect6 ~t chaque r6flexion, est calcul~ par le proc6d6 
de Cruickshank w = (a + IFo[ + clFoi 2) -1, a = 2]Fol rain = 
4,08, c=2/IFol max=0,01.  
Cet affinement a 6t6 fait en trois 6tapes. 

(1) Cinq cycles d'affinement isotrope pourles atomes de 
carbone, d'oxyg6ne et d'azote. La valeur de l'indice 
de reliabilit6 R passe de 0,21 ~t 0,13. 

(2) Cinq cycles d'affinement anisotrope pour ces 
m~mes atomes R passe de 0,13/i 0,09. 

(3) Localisation des atomes d'hydrog~ne dans une 
synth~se de Fourier des diff6rences. Six cycles 
d'affinement isotrope pour les atomes d'hydrog~ne 
et anisotrope pour les autres atomes donnent un R 
final 6gal /i 0,061 pour l'ensemble des r6flexions. 

Les coordonn6es atomiques et les param&res d'agita- 
tion thermique sont consign6s dans les Tableaux 1, 2 
et 3. La num6rotation des atomes est reprise dans la 
Fig. 1. 

Tableau 1. Coordonndes atomiques et ~cart-type 
(C,N,O x 105; H x 104) 

x y z 
N(1) 28803 (13)  54849 (32)  40707 (8) 
N(2) 22178 (12)  52532 (27)  42711 (8) 
C(3) 18886 (13) 75643 (28)  44231 (8) 
C(4) 28282 (14)  91825 (31)  45237 (9) 
C(5) 31643 (16)  79515 (43)  40681 (10) 
C(6) 18008 (13)  73680 (35)  50587 (9) 
O(7) 20797 (14)  57750 (30)  54395 (8) 
0(8) 13927 (11)  93224 (28)  51435 (6) 
C(9) 13699 (22)  95912 (69)  57750 (12) 
C(10) 7584 (14)  80392 (30)  37966 (8) 
C(ll) -379 (15)  63654 (35)  36263 (10) 
C(12) -10713 (16)  66816 (42)  30621 (11) 
C(13) -13133 (16)  86470 (44)  26744 (10) 
C(14) -5240 (17) 103026 (41)  28441 (10) 
C(15) 5097 (15) 100190 (35)  34062 (9) 
C(16) 37433 (14)  93149 (31)  52696 (9) 
C(17) 45324 (14) 76210 (34)  55713 (10) 
C(18) 53204 (14)  77452 (37)  62563 (10) 
C(19) 53297 (14)  96128 (37)  66445 (9) 
C(20) 45579 (16) 113206 (34)  63493 (10) 
C(21) 37743 (15) 111671 (33)  56629 (10) 
0(22) 61392 (11) 95646 (30)  73157 (7) 
C(23) 61872 (21) 114208 (54)  77349 (12) 
H(24) 2562 (18)  10748 (40) 4352 (12) 
H(25) 3871 (19) 8067 (43) 4200 (12) 
H(26) 2732 (19) 8426 (41) 3559 (12) 
H(27) 1791 (112) 8478 (322) 6007 (89) 
H(28) 1274 (148) 6864 (335) 5848 (101) 
H(29) 810 (25) 9842 (55) 5762 (16) 
H(30) 129 (22) 4825 (47) 3925 (13) 
H(31) - 1732 (21) 5473 (47) 2949 (13) 
H(32) -2063 (19) 9015 (42) 2265 (12) 
H(33) -708 (21)  11659 (46) 2550 (13) 
H(34) 1066 (18)  11391 (41) 3543 (11) 
H(35) 4580 (19) 6242 (42) 5334 (12) 
H(36) 5884 (18) 6483 (39) 6457 (11) 
H(37) 4583 (16)  12728 (36) 6610 (10) 
H(38) 3194 (17)  12320 (38) 5433 (11) 
H(39) 5538 (20)  11418 (44) 7752 (12) 
H(40) 6365 (24)  13179 (50) 7552 (15) 
H(41) 6736 (21)  11098 (46) 8202 (13) 

Description de la molecule 

Comme pr6vu par spectroscopie r.m.n. (Roelens, 1970), 
la conformation du cycle pyrazoline est rigide et non 
plane. Le carbone C(4) sort du plan des 4 autres atomes 
du cycle (0,49 ~)  en direction du groupement ph6nyl- 
carbom6thoxylique. L'angle entre les plans C(3), C(4) 
et C(5), d'une part et N(1), N(2), C(3) et C(5), d 'autre 
part, vaut 29,6 °, ce qui a pour effet d'6carter les sub- 
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s t i tuants  de C(3) et de C(4) de la posi t ion 6clips6e o~ 
ils seraient  si le cycle 6tait p lan  (Fig. 2). La  configura-  
t ion de la mol6cule est illustr6e pa r  les Figs. 3 et 4; le 
g roupe  ph6nyle est perpendicula i re  au plan des a tomes  
N(1),  N(2),  C(3) et C(5), tandis  que le g roupe  ph6nyl-  

N(1) 
~'N,, H ( 25 ) 

H(36) H (35)N(2) ~ ' "~,._, ._---. H (26) 
"XC(18~!~(17) X /0(5) Hr'4 ' 

C (3~,/ ~ (~15) H(33) 

F -, c ( . C ~ - j - - X c ( 4 % f f ~ . _ . _ c ~ L _ . ~ .  

~H(40) t ,.;.,4, /0(8) H(31 ) 

Fig. 1. Num6rotation des atomes de la mol6cule. 

C?) /'C(10) 

" ~  --. / H(24) 

; \c (4)  // 
~' c(6) 

C(16) 

Fig. 2. Conformation du cycle pyrazoline. 

Tab leau  3. Constantes d'agitation thermique et dcart- 
type (en A 2) des atomes d'hydrogOne 

H(24) 2,5 (0,5) H(33) 4,8 (0,6) 
H(25) 3,8 (0,6) H(34) 2,4 (0,5) 
H(26) 3,3 (0,5) H(35) 3,4 (0,6) 
H(27) 5,0 (*) H(36) 2,4 (0,5) 
H(28) 5,0 (*) H(37) 2,0 (0,4) 
H(29) 5,0 (*) H(38) 2,0 (0,5) 
H(30) 4,6 (0,6) H(39) 4,4 (0,6) 
H(31) 5,1 (0,6) H(40) 7,3 (0,7) 
H(32) 3,8 (0,6) H(41) 4,9 (0,6) 

* Ces constantes n'ont pas 6t6 affin6es, elles 6voluaient de 
fagon anormale. 

carbom6thoxylique est perpendiculaire au plan C(3), 
C(4) et C(5). Les valeurs int6ressantes d'angles, entre 
quelques plans particuliers de la mol6cule, sont don- 
n6es dans le Tableau 4. 

Tab leau  4. Angles entre plans (o) 

1 =plan moyen des atomes C(10) & C(15) 
2=plan moyen des atomes C(16) b. C(21) 
3=plan moyen des atomes N(I), N(2), C(3) et C(5) 
4=  plan moyen des atomes C(3), C(4) et C(5) 
5 = plan moyen des atomes C(3), C(6), 0(7) et 0(8) 

2 3 4 5 
1 61,4 72,1 90,1 88,5 
2 - 89,6 77,6 46,4 
3 - - 29,6 44,6 
4 - - - 64,7 

Les longueurs  de l iaison et les angles de valence 
sont  consign6s dans  les Tab leaux  5 et 6. La  n o n - a r o m a -  
ticit6 du cycle pyrazol ine ,  suggdr6e pa r  le fait  que ce 
cycle n 'est  pas  plan,  est confirm6e p a r  la double  
l iaison azo t e - azo t e  localis6e. La  dis tance N - N  (1,240 

Tab leau  2. Paramdtres d'agitation thermique anbsotrope et dcart-type ( x  10 s) 

Le facteur de temp6rature est de la forme" exp [-(BllhZ + .. .  + B12hk)]. 

BI 1 B22 B33 B23 B31 
N(I) 607 (12) 4130 (69) 260 (5) -631 (30) 344 (13) 
N(2) 552 (11) 2471 (51) 239 (5) -213  (26) 238 (12) 
C(3) 473 (11) 1758 (52) 190 (5) 104 (26) 289 (13) 
C(4) 514 (13) 2482 (60) 192 (5) - 9 0  (27) 281 (13) 
C(5) 651 (15) 4987 (92) 223 (5) -122  (38) 434 (15) 
C(6) 438 (15) 3439 (71) 198 (5) 375 (30) 276 (13) 
0(7) 1203 (15) 4717 (64) 304 (5) 1007 (28) 709 (15) 
0(8) 733 (10) 5263 (64) 214 (4) 13 (25) 410 (11) 
C(9) 1127 (22) 11368 (198) 242 (7) -286  (61) 577 (21) 
C(10) 502 (12) 2385 (58) 176 (4) - 4 7  (27) 292 (12) 
C(I1) 570 (13) 3012 (68) 270 (6) 1 (33) 356 (15) 
C(12) 515 (13) 4415 (88) 296 (6) - 2 3 6  (40) 279 (15) 
C(13) 571 (14) 5158 (98) 217 (6) -141 (39) 142 (15) 
C(14) 729 (16) 3988 (84) 231 (6) 462 (37) 221 (16) 
C(15) 601 (13) 3174 (72) 193 (5) 248 (32) 193 (14) 
C(16) 472 (12) 2436 (60) 198 (5) - 2 4  (27) 280 (13) 
C(17) 510 (13) 3005 (68) 240 (5) -208  (31) 271 (14) 
C(18) 505 (13) 3653 (74) 241 (6) - 8 6  (34) 249 (14) 
C(19) 441 (12) 3768 (75) 203 (5) - 9 2  (32) 226 (13) 
C(20) 637 (14) 2941 (67) 242 (6) -450  (32) 282 (15) 
C(21) 587 (13) 2636 (65) 249 (6) - 9 3  (31) 251 (15) 
0(22) 632 (10) 5660 (70) 210 (4) -390  (27) 115 (11) 
C(23) 966 (20) 6555 (127) 240 (7) -811 (49) 226 (19) 

812 
102 (47) 
233 (40) 
165 (40) 

- 270 (44) 
- 5 1 2  ( 6 2 )  

447 (47) 
1070 (50) 
1672 (43) 
2857 (112) 

164  (44 )  
-273  (50) 
-315  (59) 

595 (63) 
531 (61) 
130 (53) 

- 86  ( 4 4 )  
358 (48) 
789 (52) 

- 191 ( 5 0 )  
-51 (52) 

171 (48 )  
351 (44) 

- 181 ( 8 4 )  
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A) est comparable ~t celles trouv&s dans d'autres 
compos6s: 

p-azoxyanisole 

p-azotolu6ne 
trans-azobenz6ne 

1,218/~ (Krigbaum, Chatani & 
Barber, 1970). 
1,244 A (Brown, 1966). 
1,243 et 1,172 A (Brown, 1966). 

La distance C(3)-N(2) est plus grande que la distance 
C(5)-N(1) de m~me que C(3)-C(4) est plus long que 
C(5)-C(4); il est probable que les groupes 61ectrocap- 
teurs port6s par C(3) sont responsables de cet allonge- 
merit. 

Tableau 5. Distances interatomiques en A et dcart-type 

N(1)--N(2) 1,240 (3) C(3)--C(6) 1,512 (3) 
N(2)--C(3) 1,510 (2) C(6)--O(7) 1,186 (2) 
C(3)--C(4) 1,548 (3) C(6)--O(8) 1,326 (3) 
C(4)~C(5) 1,515 (3) O(8)--C(9) 1,457 (3) 
N(1)--C(5) 1,482 (3) C(4)--H(24) 0,98 (2) 
C(4)--C(16) 1,531 (3) C(5)--H(25) 0,89 (3) 
C(16)-C(17) 1,381 (3) C(5)--H(26) 1,04 (2) 
C(17)-C(18) 1,386 (3) C(9)--H(27) 0,86 (18) 
C(18)-C(19) 1,388 (3) C(9)--H(28) 1,60 (20) 
C(19)-C(20) 1,372 (3) C(9)--H(29) 0,79 (4) 
C(20)-C(21) 1,388 (3) C(11)-H(30) 1,07 (3) 
C(21)-C(16) 1,380 (3) C(12)-H(31) 1,09 (3) 
C(19)-O(22) 1,370 (2) C(13)-H(32) 1,02 (3) 
O(22)-C(23) 1,412 (3) C(14)-H(33) 0,98 (3) 
C(3)--C(10) 1,540 (3) C(15)-H(34) 1,05 (3) 
C(IO)-C(11) 1,386 (3) C(17)-H(35) 0,98 (3) 
C(11)-C(12) 1,390 (3) C(18)-H(36) 1,01 (2) 
C(12)-C(13) 1,370 (3) C(20)-H(37) 1,00 (2) 
C(13)-C(14) 1,372 (4) C(21)-H(38) 0,98 (2) 
C(14)-C(15) 1,386 (3) C(23)-H(39) 0,94 (3) 
C(15)-C(10) 1,379 (3) C(23)-H(40) 1,17 (3) 

C(23)-H(41) 0,97 (3) 

Les principaux contacts intermol6culaires se situent 
au niveau des atomes d'oxyg6ne du groupe carboxy- 
lique: 
O(7) . . .H(38)  x, y - l ,  z 2,551 A 
0 (8 ) . . .C (9 )  2, l - y ,  1 - z  3,446 A .  

I1 ne s'agit pas de liaison hydrog6ne, mais pl~t6t 
d'interactions de van der Waals unissant, dans le 

premier cas, des mol6cules parallNes ~t l'axe b (chaine) 
et dans le second cas, des chaines voisines. 

Les auteurs remercient le Professeur G. Leroy du 
Laboratoire de Chimie Quantique de l'Universit6 qui 
leur a sugg6r6 cette &ude et qui a mis les cristaux h 
leur disposition. 

1H(25) 
. ~ ~ ( 2 6 )  

N(1)~"- Ct~1'8)~.~ C (1,,~6) H (24) 

(a) 

~ H(25) 

N(2) : x , - .  ~ /'/~ (3) ~ 

c~(11)c((~401~/c(10) c05) 

co 2) c(13) 

\ 
(b) 

Fig. 3. Projection de la mol6cule, a sur le plan 3, b sur le plan 4 
(notation voir Tableau 4). 

C(5)--N(1)--N(2) 
N(1)--N(2)--C(3) 
N(2)--C(3)--C(4) 
C(3)--C(4)--C(5) 
N(1)--C(5)--C(4) 
C(3)--C(10)-C(11) 
C(3)--C(10)-C(15) 
C(11)-C(10)-C(15) 
C(10)-C( 11 )-C(12) 
C(11 )-C(12)-C(13) 
C(12)-C(13)-C(14) 
C(13)-C(14)-C(15) 
C(14)-C(15)-C(10) 
C(4)--C(16)-C(17) 
C(4)--C(16)-C(21) 
C(17)-C(16)-C(21) 
C(16)-C(17)-C(18) 
C(17)-C(18)-C(19) 

Tableau 6. Angles de valence (°) et dcart-type 

111,28 ( 1 8 )  C(18)-C(19)-C(20) 
111,50 ( 1 6 )  C(19)-C(20)-C(21) 
103,03 (14) C(20)-C(21 )-C(16) 
99,14 ( 1 6 )  C(3)--C(6)--O(7) 

105,62 ( 1 8 )  C(3)--C(6)--O(8) 
117,18 ( 1 7 )  O(7)--C(6)--O(8) 
123,46 ( 1 7 )  C(6)--O(8)--C(9) 
119,36 ( 1 8 )  N(2)--C(3)--C(6) 
119,93 ( 2 0 )  N(2)--C(3)--C(10) 
120,50 ( 2 2 )  C(6)--C(3)--C(4) 
119,48 ( 2 2 )  C(6)--C(3)--C(10) 
120,79 ( 2 1 )  C(10)-C(3)--C(4) 
119,94 ( 1 9 )  C(3)--C(4)--C(16) 
122, 50 ( 1 8 )  C(5)--C(4)--C(16) 
119,14 ( 1 7 )  C(9)~O(22)-C(23) 
118,35 ( 1 9 )  O(22)-C(19)-C(18) 
120,94 ( 1 9 )  O(22)-C(19)-C(20) 
119,74 (19) 

119,90 (19) 
119,58 (20) 
121,47 (19) 
126,54 (19) 
109,00 (16) 
124,42 (19) 
117,41 (19) 
109,54 (15) 
104,16 (14) 
112,48 (15) 
110,26 (15) 
116,60 (15) 
112,43 (16) 
113,23 (17) 
117,54 (19) 
115,09 (18) 
I25,00 (19) 
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Fig. 4. Dessin st6r6oscopique montrant la configuration de la mol6cule et l'agitation thermique des atomes C, N e t  O (les ellip- 
soides correspondent/t une probabilit6 de 50 %). Les atomes d'hydrog6ne des groupes m6thyl ne sont pas repr6sent6s. 
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ThCN Crystal Structure* 
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The crystal structure of ThCN was determined from X-ray and neutron diffraction powder patterns as 
being C-centered monoclinic, space group C2/m (C~,), with the unit-cell dimensions a0 = 7.0249 + 0.0006, 
b0 = 3.9461 + 0.0002, Co = 7.2763 + 0.0009 ,~, and ,8 = 95.67 + 0.01 o. Atomic positions are (000) (2~0) + 
4Th in + (XTh, 0, Za'h), 4C in + (Xc, 0, Zc), and 4N in +_ (xN, 0, zN), where xa-h = 0.177 + 0.005, Zrh = 0"200 + 0"003, 
Xc = 0"444 + 0"005, Zc = 0"560 + 0"005, xN = 0" 153 + 0"005, and zN = 0.875 + 0.005. The carbon atoms in 
the structure occur as triply bonded pairs. 

Introduction 

The ThCN compound was first described in a report 
of investigation of the T h - C - N  phase system (Benz & 
Troxel, 1971). Earliest preparations of the compound 
were impure. Difficulty with preparing pure ThCN was 
traced to a strong coupling of carbon flux with the 
nitrogen flux, causing a redistribution of carbon during 
reaction of ThC with nitrogen (Benz, 197 I). Eventually, 
preparations were obtained that showed no impurities 
detectable in Debye-Scherrer powder patterns of 
samples. Composition of the compound, based on 

* This work was carried out under the auspices of the U.S. 
Atomic Energy Commission. 

l" Present address: Massachusetts Institute of Technology, 
Cambridge, Massachusetts 02139, U.S.A. 

chemical analysis of such preparations, was reported 
as ThC0.96+0.02No.96+0.02, in which the uncertainty re- 
presents the observed range of reproducibility of  
independent preparations (Benz & Troxel, 1971). 

Experimental 

ThCN was prepared in 3-gram quantities by the reac- 
tion of powder ThC1.00+0.01 with 1 atmosphere of 
nitrogen for 1 hour in a tungsten crucible at 1800 to 
1850 ° C. With nitrogen deduced from weight gain, and 
the assumption of no thorium or carbon loss, the 
composition of these preparations is calculated as 
ThCl.oo_+o.olNo.99+o.02. 

X-ray diffraction powder patterns were made with 
nickel-filtered copper radiation. Powder diagrams were 
obtained with both a Debye-Scherrer camera and a 


