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_ RESUMEN

. Se describe ‘la determinacidn’ de la estructura ‘cris-
'tailna de la For01na*' C10H30u. De 51metr1a monocllnlca,
-grupo espaclal P21/b (a = 10 57; b = 16, 48,'0 = 5,56 a
y ¥s= 110,34 ). Con un factor R = 3,7 %, usandose un:
:d@fxaqt§metro:de monocristales, midiéndose 620 reflexio-

es diferentes de cero.

f--nssmc'r a

The crystal structure of (C10330u) furoin has been.
”determlned from dlffractometer data by dlrect methods. =
rystal are colourless prisms and belongS'tO'monoclinic
ystems, space group P21/b, Whlt. 2 = 10 57 b = 16 48;
=5, 56 A and f— 10, 32° B

"segun nomenclatura IUPAC 1,2—[di%(27funil)3;—2—hi-
“droxietancna. . '
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620 F(hkl) were recorded on a manual diffractometer %}
with MoK radiation. The refinement is carrying out by

full matrix squares method to R = 3,7 %

INTRODUCCION

La furoina utilizada para la determinacicdn estructural
fue ;sintetizada por el método propuesto por Hartman y =
Dickey (1), en el que se mezclan furfural destiladoy— .+°
etancl y aéua. Calentdndose a ebullicidn, anadiéndose -
gota a gota una solucidn del gramo de - KCN en % ml. de
agua destilada con agitacidn constante y posterior neu-
tralizacidn con ééido acético glacial, manteniéndose .a. "
baja temperatura durante.un. periodo - de 12 horas, se
cbtiene un precipitado sdlido MArron que se recristalizd
en agua caliente y posteriormente'en alpohoi etilico hag
ta obtener cristales de color marrdn may claro.

'Mediante observacidn dptica se selecciéné un monocrig
tal apropiado. ' ' ' E

ElL cobjetive de nuestro trabajo fue la determinagién_.
de la estructura cristalina de la furoina de fdrmula '

qui'n'iic'a C10HsOy.

Materiales y métodos

Para la investigacidn se utilizd wun monocristal en

forma de prlsma de dimensiones 0,25 x 0.3 x 0, 3 mm con la

ayuda de un difractdmetro manual de rayos X para monocris
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es se determind que el mismo poseia singonia monoclini

a, grupo espacial P2;/b.

La determ1nac1on de los pardmetros de la célula -
e emental se realizd también en el difractdmetro, obter
indose los siguientes resultados: a = 10,57 + 0,01 A;

16,48 + 0,01 A; C= 5,56 + 0,01 A; ¥= 110,32 * 0,05°.

La célula.elementgl contiene 4 mqléculas de CjyoHeOy
-mediciones de las intensidades de las difracciones
fayos X se realizafon en un difréctdmetro monocrista-
ino manual, utilizando el esquema del haz pérpendicuiar
e rayos X, el registro por capas y con la metddica de

contador inmévil-cristal giratorio" (2).

' Se empled radiacidn de MoK El cémpo difraccional del

monocrlstal se extendxa sdlo hasta, 31n9/ = O , 70 A‘l

Fueron medidas 620 difracciones lndependlentes‘difergg
es_ﬂe cero. Se introdujeron cprrecciones por la polariza
cidn y por el factor cinemdtico. La absorcidn de los ra-
os X por el monocristal no se tomdé en cuenta debido a

su- pequefio valor.

scuszon de Zos resultados y concluszones

La determ1nac10n se comenzo por la transforma01dn de

(hkl), por leos factores estructurales normallzados,

para el calculo de la estructura utilizando los métodos,

irectos de la determinacién de estructuras.
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.Después de lo cual se asignaron mediante el programa
Roéhiéen 75 (4),'16‘signos a partir de ios cuales sé'bréﬂ
cedlo al célculo de 1962 comblnaCLones trlples de los s;g
nos, que permltlo el calculo de las 5 mejores varlantes

que COnjuguen el: conjunto Ehki medidos.

Se escoglé la segunda varlante la cual presentaba el
menor factor R = 18 5 % y ademas la mejor congruenc1a de
las dlstanc1as lnteratomlcas con la prop05101on de

estructura.

Se efectuaron varlos c1clos de reflnamlento de la po-
sicidn y 1os factores termlCOS 1sotrop1cos de los 15 ato-
mos propuestos, posterlormente fueron calculadas varias

s{ntesis de la densidad e€lectrdnica que'pe%mitiEroﬁ'demqg

trar la proposicidn incorrecta de uno de ellos, (en este’

estadio el factor R-es ‘de 8,5 %Y.

Despues de lo cual se calcularon las dlstanc1as 1ntpr

atomlcas mediante el programa de Bussing, Martin Ve Levy

(5), que permitid demostrar Que la variante propuesta

ademds de dar nn factor R aceptable correspondla con las

distancias interatdmicas encontradas en estructuras simi-

lares. .

Se calcula una nueva sintesis de la densi@ad;é;egtrdfﬁ

nica con el objeto de encontrar los dtomos de hidrdgeno,
-~
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n esta fase fueron determlnados 5 de los 8 atomos de
1drogeno de la. estructura, después de lo cual se con-
tinud el refinamiento de la estructura por el método de
~1os-minimos cuadrados utilizando los factores atdmicos
‘los dtomos neutrales (6) y el sistema de pesos esta-
distlcos de Cruisckhshank (7), A ot

~ El procesd de refinamiento en esta etapa con los'19
omos encontrados en aproximacidn anisotrépica de los

factores termicos llevd el factor R a 7,0 .

© En sucesivas sintesis de 1z densidad electrdnica se
erminan las posiciones de los restantes atomos de-

hidrégeno..

Al reflnarse con ‘los 22- atomos en 9051c10nes 1ndepen-'
dientes de la estructura se obtuvo un factor R final de
3,7 %, calculado sobre la base de 620 reflexiones 1ndepen

ientes observadas.

‘En 1a Tabla 1=Se~dan las coordenadas 'y los errores
fimedios cuadriticos. -

En la Tabla 2 se dan los factores térmicos anisotrdpi-~
_ aos para les 4tomos. de carbono y oxigeno y en la Tabla 3

: el factor teérmico isotrdpico de los Atomos de hidrdgeno.

Fueron calculadas las distancias Yy dngulos interatd-
micos, utilizando el programa (5), se dan estos resulta- «

fdos en la Tabla 4 y‘5 respectivamente.



El dibujo corre5ponde ala proyecc;on axonometrica de

la estructura obtenlda con ayuda del programa ORTEP (8),
adaptado a la maquina VESM & (9)
Se calcularon las posicxones de los planos de 1QS

anlllos furanlcos, tenlendo en consxderacxdn las~9051clo

nes de los atomos, las ecuaciones de ambos planos son: -

-f._‘6,'>758x + 15"0221 11'91"251»233:5,,51 N -V

,452.. .. {b)

. 9,001x + 3,1944y 0,271z =

La ecuacidn para el plano (a) ‘corresponde.a los
-étqmq$;§Q%,4C§,.C10f-C9;;§§,.H4;.H7ﬂ¥€38),¥;§}‘9}an9-(b)
a lég:étOQQS (01, C4a_C71;¢8:_91;¢3%4.ﬂﬁyy,ﬂilsgﬁaﬁaQGS‘

viaéibnes ael centro de la densidad electrénicaqdeala

pos;c1on para ambos planos se dan en la tabla 6 y 7

respectlvamente.
. EL angulo entre ambos planos s de 85 2.N‘Au.

Los valores experimentales y tedricos de los factores
estructurales estdn depositados en el Departamento.de
Fisica de los Rayos X, de 1a_Uhiversiq§d de,grignpg;-
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" TABLA I

Coordenadas de los &dtcmos (én parte de 1os'periodos) y errores mediés cuaéi&ficos.

x/a x/a: - y/h: % /b z/c Tofe

Atomos

0,7776

90,0001
0,0001

0,0005

0,0122
0,2564
0,4512
0,3157
0,0688

0,1804 0,0002

0,0514
0,1101

01

0,0004 .
0,0005
0,0005
0,0007
0,0007
0,0007
0,0009
0,0007
0,0010
0,0009

0,9516
0,6479

0,0002
0,0003
0,0003
0,0003
0,0003
0,0003
0.0004
0,0003
0,0004
0,0004

02
0

101

06,0001

0,9127 .
0,9461
1,1015

0,0002
0,0002
0,0002
0,0002 -
0,0002
.9,0002

0,3454
0,1658
0,2735
0,1316
0,2063
0,1329
0,4709
0,2092

04
c1

0,2678
0,2099
0,4491

c2. .

1,0439
10,9031

C3

c4

-

0,8579
1,0069
1,1394

C5

0,1424 -
0,3643
0,4637

Cée

0,0003
10,0002

c7



TABLA II

exp [ -(B11h2+Bzzk2+B3312+2312hk+2B13h1+232?k1)]

s. (Excluyendo los dtomos de hidrogeno)

“Coeficientes del factor térmico anisotrépico de los dto-
3

e

jonde 'I'j es el factor térmico. (Valores x 10%)

Bas
- 26
- 16

35
33
17
20
20
16
- 79
- 32

Bys
42
" 24
28
55
26
86
12
72
88
10

Biz
62
87
72

13
25
41
33
73
25
65

- B3
135
126,
78
191
64
32
62
288
40
399
248

"
o
39
55
25 .
25
26
30
30
57
32

By

xxB1
126
103
142
111
64
90 ..
70
136
56
99 .
132

2

3
04
c
c2
c3
c4

1
1
5
6
7
8
9

Atomos
0
0
C
C
C
C
C
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- Distancias interatdmicas en_;\.

01 = ¢4 . . 1,356£0,005
01 - cit - .1,36810,004 .
02 - &3 £0,86740,037 -

“ .02 - €3 .1,42340,005
03 = €5 1,211#0,005
04 - €2~ 1,373%0,004

04 - C6 - 1,392+0,005

et - c8 1,342+0,006
ct - C5 . . 1,455%0,005

@2 410 0 1,333£0,006

T2 - €3 1,5060,004

.03 - Bl © . 0,96610,032

C3 - €5 - 1,523%0,005
c4 - H6 0,975£0,040

¢4 =~ C72 .. 1,333%0,007
c6 - B8 - 0,936%0,038 .

06 = CO . 1,293#0,Q08

@7 = H2  °..0,918£0,035 .
c7 - 8 1,427+0,006

c8 < H5 0,91920,038
co - H7 1,094+0,036
€9 - C10 1,434%0,005

C10 - H4 -0,965£0,038

_TABLA III

Factor. termico isotrdpico de los 4tamos 'de hidrdgeno

i Ktomo | . bisot|

e

m 0,3

H2 1,7

B3 - c 2'.7; '

B4 3

S 2,5 oo
vge S .
SR 2,7
g 4,8
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c4
H3
c2
Cc8
ce
01
Ccio
cl10
04
H1
H1
H1
02
02
c2
HG
HE
c7

01

02 -

04
cl
C1
Cl
cz2

€2

c2
c3
3
c3
c3
c3
c3
c4

c4

c4

ct-
c3
(o
01.-.-
c5
5.
. 0@2;
c3 .
c3
02
c2
5
c2 .
c5-
fol:3
c7
o1
01

TABLA" 5"

105,740,3
413,8%2,4

105#71013
110}1i0r3

1182;8%0,4
116,940, 3
7109,7+0,3 -

£32,60,3

"115;60,3
1108;0£2,0°
106,4+1,7
1411,581,7

107,8%0,3

110, 3%0,3
127,2#2,4
1 120,9%2,4
111,740,4

106,

03

03
c1

' ng
B8
)

)

I H2

. ca

-

i Es
¢ Cl
. HY
- EBY
. C6 -
B4
" 84
)

5
.C5
= C5
Ce
“C6
/C6
WCT
~C7
o)
8
-C8

c8

C9
9
09

~C10
<C10
-c10

" Angulos interatdmicos en grados

o1

c3
c3
c9
04
04

- C4

c8
cs
ct

c7

Cc7
cé

-C10
~C10

- C2

co
co

"122,620,3

120,9:0,3
116,420, 3
140,742,3
107,942,4

110,6%0,4

126,242,2
127,6%2,3
105, 60,4
125,142,4
128,1#2 4
107,70,4
129,241,8
123,5%1,8
1Q7,040, 4

125,641,8

127,1£1,9
106,840,4

TABLA 6

plano (a): :(sighc negativo.de ld desviac
2l dtomo esta por debajo)

Desviacidn del eentro ‘de la densidad electrdnica del

ién ‘indicda que -

L

Ko T
04 0,0006
2 { - 0,0023
c6. 10,0013

€9, - 0,0025
c1o - .~ 0,0029

B4 . 0,0840

: 0,0568

o - 0,1093



TABLA 7
Desviacidn del centro de la densidad electrdnica del
plano (b) (signo negativo deula-desviacidh“indiCa'que el

dtomo estd por debajo).

_Ktomoi‘ S Dﬁ(ilo
o1 0,0000
1 T -0, 0032
c4 0 0031‘
7 - 0,0048 )
cg 0,0048
o 0,093t
s - 0,0158
e - 0,0337
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strica de la estructura

Fig. 1. Proyeccion axonome



