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. RESUMEN

 Sé reporta la determinacién de la estructura crista-
; 1ina del p;dimeiilaminbbeﬁzofuroina*'con férmula quimica
_-clunlgoau ﬁsando difpaccién'de rayos X. ‘

La celda elemental posee simeﬁria ortorrémbica con

. pardmetros: a = 27,83; b = 7,415: ¢ = 5,83 g, grupo
qupaciél.P212121 727 F(hkl) y R = 3,2 %.

+: Se determinaron y refinaron las posiciones de todos
* low dtomos incluyendo los 15 dtomos de hidrdgeno.

* gegin nomenclatura IUPAC, 1-(4-dimetilaminofenil)—2—
(2-furil) -2-hidroxietanchna.
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It .reports the crystal structure determination of

p—dlmethylamxhobenzofur01n* ‘with stolchiometrlc compo-

51tion'd1uﬁ1§bgw e ay dlffraction Was used td Ubtaln

i ; TN N
iy " . ’s:.)‘f"‘;‘

crystal structure data.

The unit cell is orthorhombic with space group
P2,2:2, and the unit cell parameters are: a = 97,83

b=7,415: ¢ =5, 83 A ST F(hkl) and R = 3 27

The 9051t10ns of all atoms,\xncluded the 15 hydrcgent‘
atoms, were determlned and refined.

INTRODUCCION

El producto fue sintetizado mediante el método de
condensacidn benzoinica /1,2/. Para lo cual se mezclaran;
cantldades equ1molares (0 1 mol) de furfural y paradlme—

tllbenzaldehldo purlflcado en 11 6 ml de etanol y 36 ml’

de agua destllada, posterlormeq e se falentd-hasta ;a ilw
ebullicién® anadiéndose 1 gr de KNC dlsuelto en 5 ml de
agua'aeétiiéda /37; ésta mezcla’se’ aqitb”bonsﬁahteménte
durahte ‘esta adicidn’ (alreédedor e '3 horas)” lusgo’ g& "

reflujd durante 25 mirutos y'se’ neutralizd col dcido dees

ticosglacial: yse: guardd en. fxio durante 12, horas precipi
tando un s6lidd marrdnm. gue se cristalizd en.etancd. gbter

niéndose un polvo cristalino de color amarrlllo claro.

.El‘crécimiento de los monoéristsles para la investiga~
cidt ‘se ‘realizd mediante la’ disclucidn de’ este polvo
cristalino en ‘dlcohiol etilictd 4T = 60°C hasta consequir -
“una solucxdn saturada, la misma se mantuvo a 40°C hasta
:consegulr 1a completa evapora01on del alcohol (aproxlma-'
damente 30 horas) obteniéndose agujas (monocrlstallnas)

- de seccidn hexagonal y color pardo claro.'
: Materi&lgé, fnéf;ddos y' resultad’os

Utilizando un microscopio estereoscdpico se seleccio- |
no uh_monocristal de 0,1 x 0,2 % 0,3 mm aproximadamente
en forma  de aguja. La,detérminacidn de los pardmetros. .. .

¥ la singonia se efectud utilizando un. difractdmetro. .

monocristalinc de rayos X manual:-/4/. -

' Los resultados de la determinacidn de los parémetros

fueala siguiente.‘

27,83 £ 0,01 A
" 7,415% ¢,008 A"
5, 8'3‘1: 0,001 A

a

n

H

Medlante el anallSlS de las extinclones se determznoiw

en forma un;voca que el cristal posee grupo espac1a1

P%1%8721 (s;ngonla ortorrcmbica) /S/. Asi como que en 1a
ceida elemental se ubican 4~m61eculas dé C14H15i§ﬁ !

e - Coto Bl 3"“'&'1‘ A -
reflexiones de los planos crlstallnos se reallzé'en un
’-"h . Wl garternn Do Yo g ORI Do

ifractdmetro automatlco construido en base al difrac'

drzmoerihipd R e [
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tdmetro manual descrito en /4/ y al que se le acopld.
una maguina computadora de difeccidn M-400 utilizindose
el esquema de.médicidn denominado del haz perpendiguiar
con reéispro por capas. Para la medicidn se utilizs el
métodd de m; 26_baf;id§_qon qutador £ijo v éfi;ﬁél_gif
rando utilizéhdqse radiééi§n de Mokqy monocromatizada

con un cristal de grafito pirolitico.

Autométicamente en el proceso de med1c10n se introdu-
jeron las correcciones correspondlentes ala polariza—
cidén y al factor ‘cinemitico. &n total fueron medidas
727 reflexionés no nulas v no equivalentes en un" campo
difraccional de sin B/x =0,704 A ,\no siendo necesario .
introducir la correcciocn correspondiente a' la :absorcioch

de los rayos X por su pegueno valor.:

‘Los 727 F?(hkl) fuerdn normalizados con vistas a la
utilizacién de los métodos directos de determinacion de’
las estructuras cristalinas_/G/. El_procesd de calculo
de la estructura se realizd por. el sistema denominado
RSentgen-75 /7/ utilizandose el método multivariante para
la determlnacion de las fases Yy la construcc1on de las

51nt951s de Fourler con los factores normallzados E (hkl)

Para la seleccion del modelo de la estructura se toma—
ron en cuenta los factores R .y las caracterlstlcas crls—
taloqulmlcas /8/, este modelo poseia un factor R de 21 %
¥ en el aparecian 16 dtomos (de los 18 atomos que exlsten
en pos;c;ones no equivalentes en la celda. sin contar 1os
15 atomos de hidrogeno)

14

S

:-Se refinaron las posiciones de estos dtomos, asi

como el factor térmico isotrdpico, posteriormente. se

consiguid en una,sinteéis diferencialrde Fourier encon-
trar las posicicnes de 155 2 dtomos qﬁe no poseia el
modelo y se alcanzo un R = 9,6 %, Para el proceso de
reflnamiento se utlllzo el metodo de los minimos cuadra~
dos y el program@ de -Busing, Martin ¥y Levy /9/ modlflca-
do y adaptado para la miquina VESM-6 /10/ y el sistema
de pesos estadisticos propuestos por Cruickshank /11/,
asi_como los—facﬁores-atémiyos de los Atomos. neutrales
/12,13/. | |

‘Posteriormente en la sintesis diferencial de Fourier
Y gracias a la alta exactitud de lag mediciones ‘de las
reflexiones fue posible encontrar las posiciones de los
15 dtomos de hidrdgeno, cuyas coordenadas y factores
térmicos isotrdpicos .se refinaron hasta alcanzax (con
los dtomos de C, O y N en aproximacién anisotrdpica) un
factor R de 3 2 % - .

i

. Las coordenadas de todos los dtomos aparecen en la

tabla 1. Los factores tdrmicos anisotrdpicos de los,

. 4tomos de C,0 y N aparecen en la tabla 2 y los isotrdé-

picos de los 15 dtomos de hidrdgeno en la tabla 3.

Las distancias de enlace se presentan en la tabla 4 y
los dngulos de enlace en la tabla 5, los mismos se caléﬁ

laron con el programa propuesto en /14/ y modificado por

 Pomés, Shepelev y Smolin /10/.
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Pk o 1 Ei sho e Y

La’ ﬁreyec016n axambmetflca &EHia*é%trabtﬁ:%:iﬁe %btﬁp

. ncaoxﬂsna.das -de.los 4tomos €n ;E;r;acamn@a de periodo.
"’odx?ica&&’é iﬁs

(Las deséLaCLOnes estanaars de los ulﬁimos digl%@g ésta

Gt o SR i <A 1 o g 4 i e

dada ?ntre parentesis)

PR T EI w T, »
L ; o

N NN Frs [ S Prsr ey o gy
e - ; o i
Atomos{ REL Lo A N Y it Z i

Ny 0,457_1 @ o456 5)

< o 60360 (103 f 0,4663 @' ’;‘ "0,5911 16)

: S c; .9, 97871 (11) | 0, 4760 (5)" "0, 2057 (8

El angulo entffe estos planﬂﬂ 5 de 9‘7 (70 Tad desvin- 0; s 0 18676 (8\)"'",: a, 3894> '(4)“{' "G, 3874 (B)

clones de log CRNERIE e, “gradedad” e la densided iél'éc" & '0,5030% ”(10‘; “o 4606 (4) 6 ,/4989 (6)
5 : e

.ﬂwca de. lon %@Fﬂs ‘COR. X8EPeCto 3,108, pkmaus;,&an%erio-— " 0,6523 (6)

ce .0, 65492 (10)' ’0 4719 ()

ik ,'A 55 23T L . L i
s ... 9 93003 (10) "o, 4656 (5) 0,2495 (&)
L Low . Iy R

et S

C‘onc lu&wnes

Ce 0 53678 (11) 0 3907 (5) e 0,3412°(8)
0 {9,33162_)“ (aq; ‘ 0, 3415 )
Wi s i B R
¢y 7 0,08024 (12) 0, 1150 1(8)

bR, G s s g
o7 o 23802 ° (6) 0,4480 ¥(5)
Cs  ¥0,19239 (10) 0,0823°(4) " 0,5298 (6)

& " 0,60165 (10)  0,2206 (4) 0,451 (7)

Cio 0 0,58545 (10)  0,3959(5) G,3865 (8)

Cii  0,43598 (13) 0,3853 (6)  0,2425 (8)
Ciz 0,30893 (14) 0,4357 (5) 0,9694 (9)

Ci3 0,19773 (12)  0,3783 (6) 0,7658 (7)

Cyn .0,30275 (13)  0,4388 (6) 0,1979 (9) _

H 0,572 (2) 0,134 (1) 0,842 (9) '
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[TABLA No. 1. Continuacién}

'fﬁtomos R

o &

: Y i-w'.‘:. v

His.

- J-Hl.lt,‘ TR

Hys, | 0,2552

Hiz

0,7012

- 0,6065

0,6864
0,918
0,9000

- 0,4189
10,5005
.. .0,4567
. 0,5263
' .0,2094
110.607
0,812
' 0,0563

0,171 (5)

0,361 - (4)
0,487 (5)

0,062 (9)
0,09 (5
0,001 (5)
0,085 (5)
oz ©
L 0,349 (@)
0,326 (N
0,051 (9)
0,172 (8)
0,487 (6)
0,028 (5)

N S
fa 3

oy
D
-
o
)
-
(.
()
(N

(8)

n
(8)

(9)

. E— o
Distancifs interatomicas:én A, = &..%
(Las’desviaciones standsars de los

estdn dadas entre paréntesis),

Ny
Ny
Ny
O
0
Oz

Cs
C7

Ciz
Co

Ciz :
21,219

Cy
Cs
His
Cy
Cs
Cig
Cs
Cs

Cg

Cs

- TABLA No.4

. 1,360
1,453
1,446

1,371

1,428,

90,83 .
@
1,403

1,473,

1,397

1,405
1,379

1,413,

i ‘21 ’ 54,_2'- s
Cio

1,381

(4)

(5)
(5)

(s)

(5

(5.
@

(4)

(4)
(5)

(5)

@) .
(5)

(5)

(4)

Cis,
Cru.

dlﬁiﬁésfdigitOS

Hy
Hs

Hy
Cis

- Hsz

He

4_[-19.

Hiy
Ciy

H11 .

.C1u‘ .

Ho

His .

.onug 0,93
" 0,86
'; 2,00
Hiz 0,88

.- Co 1,485

1,00

1,344
" 0,91
1,01
0,93
. 1,10
1,343

1.08
1,413
0,99
1,04

(4)
(5)
(6)
(6)
(5)
(4)
(6)
(4)
{4}
{5)
(4)
(8}
{5)
(6)
(4)
(4)



A Yo & (TABLA No. 'S. Continuacidn)
fAngulos de enlaces j,ntera;ém_j.ges_qen_,graﬁqgl.‘:‘ .

(ba desviacidn standars. de.los Ultimas digitos Z‘ '_Z"' i I:Is 11:2 (:)-.
esta dada entre paréntesis.). g H: g c: ) H: 116 ((5:
gy i - o iz @ N o-c, -H 110 (3
SR c, - N, - cll_‘12159:-(3) N - §7 - H, -;og (3)
c, - N, - °11__115‘§12(3) N o-C, -H, %99 f4p
c, - o, - clz_igoség:g§3) 9 - S - <, 1°§'Bm (3)
c, - 0, - H 102" - (2) 0, ~C =-¢, 112,2 (3
c, - ¢, - csf f118}5.'(3) o, - c‘_3 - 105 (2)
c, - € - Clo 124,6"(3) . ¢, - c;*»-”cg¥*ﬂ111,s (3).
c, = ¢, - c, 168 f3)_ , ﬁ“gﬁ*FT‘cifb'%guf~w§°?%z 20
c, - ¢, - ¢,  -121;2 (3 €yt .w;1p:ﬂﬂl4g}ﬂhﬂv‘qu .
~e, - €, - B, 19D 04 10,8 43)
N - €, - C 7 12117"(3) - ’ o, 116,5 {3). . .
e, - c, - ¢,  116,3- (3) ol 133,0 S?iw.nu
N, :c, - ¢ 12 ) A :-121'?1;(é5:r4f
0, . C, - ¢ -1121,7i«{3) | TR 11§ f?*1i#iF*f
0, - c, - c, 1‘119";,35- L q3) e 119 C ey o
c, * 'ch-‘- c, 118,88 «3) - - B, 127 . 43) .
c, - C - c, 121,9 (3) _' H 92 32) o
¢, - € ~ H, 119 (2 - H, 81 M)y 27
c, - ¢ - B, 117 (2) TN 112 §2) o
c, - € - ¢, 12,1 N, 120 #3) 52
c, - ¢ - B, 119 (2) N 91 = (2)
c,,- C - H, 119 (2) o, 109,7 (4)
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('TABLA qu;S;_Continuacién)

0y - Ciz- Hn 120 (3)
Cis - Ci2 - En; 126 ()
Cq. - Cia - Ciy 106,9 (4)
Co - Ci3 -~ Hp 125 (2
Ciu - Cis - Hz 128 (2)
C12 - Cix - Ci3 107,2 (4)
Ciz - C;q - H;3 120 {2)
Cis - Ciw - Hiz 128 (2)

. TABLA No. &

Desviacidﬁﬁde los centros de,“graﬁedad" de la densi-
dad electrénica para los plancs. calculados.

(signo negativo de la desviacidn indica que el atomo
esta por debajo.) '

Anillo benzoico _ aAnillo furano
o : S o S ]
D@ . 10" : b . 10°

.y - 45 , . 0. - - 50

c, -26 . . € 38

Cs 45 . G2 12 PR

cs 95 L Ciy 32 Pi I LI

T gura 1. Proyeccidn axonométrica ds la es

Ce - 93 i - €1y . = 62 ez pot . ngmefrica de la estructura

C1o 24 e B
124
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