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RESUMEN

El compuesto, C12HisN; O 4 Pm= 26325 triclinico, P-1, a = 5.453(1)A, b = 22. 873(5)A c = 4.893(1) A,
« = 94.47(3)°, B = 96.36(3)°, T = 86.27(3)°, V = 603.64(3) A3 Z = 2, Dx = 1.45Mg/m’, radiacién (Cu Kuy)=
154178 A, n= 0.89mm™’ , F(000) = 276. La estructura del N-Isobutil, 2-Ciano, 3(5' Nitrofuril) Acrilamida se
determiné por métodos dlrectc:s y refinada hasta alcanzar un valor final de R = 0.086 para 797 reflexiones
observadas. Las moléculas en el cristal estdn empaquetadas por fuerzas de van der Waals, Dos
contactos mterrnoleculares C T H.C yC T H..N, < 3.4 A//se reportan,
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" ABSTRACT
Compound CizHia N3 O, Mr= 263,25 triclinic, P-1,a = 5 453(1)A, b = 22.873(5) A c=4893(1)A =
94.47(3)°, ‘B = 9636(3)‘ I = 86.27(3)°, V = 603.64(3) A, Z = 2, Dx = 1.45Mg/m’, radiation (Cu Ka)=
1.54178 A, p = 0.89mm™", F{00O) = 276, room temperature. The crystal structure of N-lsobutyl, 2-Cyano,
3(5' Nitrofurit) acrylamide has been determined by Direct Methods and refined to R = 0.086 for 797
observed reflections. The molecules in the crystal are packed at normal Van der Waals forces, Two C
H..Q0 y C — H...N intermolecular contact < 3.4 A /1/ are noted.

Keywords: crystal structure, direct methods, bicactive compounds, furanic derivates.

INTRODUCCION crstalografica [001]. El tamafio del monocristal
- seleccionado para la medicion de las intensidades
integrales de los maximos de difraccion fue de
0.02X0.08X0.30 mm. Para la medicién de los

pardmetros de la red se utilizaron 25 reflexiones

Los derivados furanicos son compuestos que
presentan gran interés ya que poseen un conjunto de
propiedades bioactivas que posibilitan su usc como

fungicidas, bactericidas, agentes farmacolégicos y
anticorrosivos que hacen muy variada su aplicacion
en la agricuktura y muy especialmente en la industria
meédico farmacéutica /2/. Sin emibamo, no existen en
la literatura suficientes trabajos dedicados a estudios
estructurales: por difraccién de rayos-X de los
mismos.

En trabajos anteriores se realizaron

determinaciones de estructuras cristalinas de

varios de estos derivados /3,4 y 5/. En el presente
trabajo se reporia la estructura cristalina del N-
Isobutil, 2-Ciano, 3(5'Nitrofuril) Acrilamida.

PARTE EXPERIMENTAL

Los cristales de N-Isobutil, 2-Ciano, 3(5'Nitrofuril)
Acrilamida. son amarillos, transparentes y alargados
en forma de listn a lo largo de la direccion

independientes medidas en el intervalo 16 < 20 <
40. Estas mediciones al igual que la de las
intensidades integrales se realizaron en un
difractdmetro de cuatro circulos SIEMENS P3/PC,
con radiacion filtrada (filtro de Ni) Cu Ka1 = 1.5418A.
Las intensidades se registraron mediante el método
de barmrido /20 con 20 < 50. Los indices de Miller
se variaron en jos siguientes intervalos: 0 <h < 5, -
22 < k <22y-4 <1 <4 Fueron registradas 1417
reflexiones de las cuales 1249 resultaron
independientes y 797 cumplieron con ia condicion de
que su intensidad integral fuese mayor que 3o(l),
utilizdndose las mismas en el proceso de
determinacion de ia estructura y su refinamiento. A
estas mediciones se le introduieron 1as comrecciones
correspondientes a los factores de Lorentz vy
polarizacién /6/ no asi correcciones por la



absorcion de los rayos X dado su pequefio valor.
Tres reflexiones de referencia  fueron
seleccionadas para ser medidas cada 50
observaciones con vistas a valorar la variacion de
las intensidades, este parametro fue inferior a 3 %
(Ri: = 0.022).

La estructura se determiné mediante el uso de los
métodos directos /7,8/ con |E| > 1.2 y un 94 % de

probabilidad en la determinacion de ias fases. De la- -

mejor variante se calcul6 la sintesis de E(xy,z) a
partir de la cual se obtuvo la mayoria de los tomos
de la molécula con excepcién de aquellos con gran
movimiento térmico y los atomos de hidrégeno. Los
restantes atomos y los atomos de hidrogeno se
encontraron en sucesivas sintesis de diferencias de
Fourier de ia densidad electrénica I'(x,y,z).

Los atomos no hidrogenos se refinaron mediante

minimos cuadrados en aproximacion anisotrépica y
los 4tomos de hidrégeno en aproximacion isotrépica
hasta un valor de R = 0.086. Para todos los calculos
se utilizo el sistema de programas para ealculos
cristalograficos SHELXS TM Pius IQ/ :

Para el refi namlento se ut:llzaron los factores de
estructura (F? ). con sistema de pesos estadisticos
w = (o’F + 0.0001227F)", obteniéndose un factor
de mérito wR = 0.104, para los 167 parametros
refinados La diferencia de densidad electronica
residual observada es ', = 0.31e/ A3 y Iy, = -
0.22e/A3. Todos los calculos se desarrollaron en
una IBM PC AT 486 DX. Los gréf Cos 'se
obtuvieron en una :mpresora laser utmzando el
programa Mo!graph implementado en el’ sastema
SHELXL TM Plus /9/.

RESULTADOS Y DISCUSION

El compuesto estudiado cristaliza en el sistema
triclinico; grupo espacial de simetria P1, siendo los
parametros cristalograficos: a =.5.453(1) A, b =
22.873(5) A, c= 4.893(1) A, o= 944730, B =
96.36(3)°, I = 86.27(3)°, V = 603 64(3) A%, Z = 2, Dx
= 145Mg/m™ o= 0. 89mm Las coordenadas
atémicas de los dtomos no hidrogenos estan dadas
en fa Tabla 1. Las distancias de eniace y angulos de
enlace se reponan en la Tabla 2. Las distancias de
enlace que caracterizan los puentes de hldrogeno
intermoleculares  aparecen ..en _la . Tabla 3. Las
coordenadas posncuona!es y térmicas de los &tomos
hidrégeno, los factores térmicos amsotroplcos de Jos
atomos no hldro_g_enos y los factores. de estructuras
de cada reflexcién medida pueden ser obtenidos a

pedido en la Base de Dalos de Estructras
Orgdnicas, Inorgénicas y Organometdlicas del
CENIC 710/ o desde el Cambridge Structural Data
Base 11/,

La conformacion molecular del compuesto aparece
en la Figura 1, en la Figura 2 se presenta el
empaquetamiento de la molécula en la ceida
elemental, con linea de’ puntos estan representados
los puentes de hidrégeno intermoleculares. Los
atomos C(3) ___ H(3) del anillo furanico forman un
puente de hidrégeno intermolecular con. el O(3) del
grupo nitro- de -la mlécula vecina, asi como los
atomos C(6) H(6) con el dtomo N(2) de! grupo
ciano, estas distancias de enlace estan acordes con

“las reportadas en la literatura para este tipo de

interaccién 12/,
CONCLUSIONES

Se determind la estructura cristalina del N-Isobutil,
2-Ciano, 3(5" Nitrofuril) Acrilamida, con un valor final
de R = 0.086. L.a molécula presenta dos puentes de
hidrégeno intermoleculares entre el C____H del
anillo furanico y el 4tomo de oxigeno del grupo nitro y
C____Hdel “esqueleto™ de la molécula con el atomo
de nitrégeno del grupo ciano. El relativo alto valor del
factor R (8.6%) Se debe en primer lugar al pequefio
tamaiio del monocristal que crecié por la evaporacién
lenta de etanol, asi como por el fuerte movimiento
térmico de los grupos terminales de esta estructura

Tabla 1. Coordenadas atémicas (x10%) y factores
térmicos (A%x10%) .

o(1) 5 6
02y | 4767 8253 6251
0(3) 12570 | 57% 1907 | 107 |
04) 11831 T 5214 4813 | 104
(1) 3310 8393 1817~ | 64
N(2) 10214 7351 6821 | 85
N{3) 11284 5647 - 28% ] 83
C@) 6362 6676 608 " 56
C(3) 5532 6355 2833 | 64
Ci4) 7281 5889 -3188 68
CE) | 904 | 5969 | 142 |, 59
c® 5305 | 7220 612 55
C{7) | 6150 | 7566 | 2788 57
C(8) 4688 8115 3779 £3
€9 B459 | 7434 | 4452 | 60
can 1636 8892 2472 69
c(12) 383 | 8954 288 .| 99
C(13) | 2959 9428 | 3056 142

* U equivalente isofrépico definido como un tercio de Ia traza

def tensor Ui f) ortogonalizado.



Tabla 2. Distancias de enlace (A) y angulos de enlace {°).

0(1)-C(2) 1.366(1) O(1)-C(5) 1.346(1)
0(2)-C(8) 1.223 O(3)-N(3) 1.253(1)
O(4)»-N(3) 1.234(1) N(1)-C(8) 1.38(1)
—N(1)-C(11) 1.453(1) N(2)-C(8) 1.120
N(3)-C(5) 1.424(1) C2)-C3) 1.320(1)
C(2)-C(B) 1.448(1) C(3)-C(4) 1.397(1)
C(4)-C(5) 1.320(1) C(6)-C(7) 1.334(1)
C(7)-C(8) 1.519(1) C(7)-C(9) 1.450(1)
C(11)-C(12) 1.455(1) C(11)-C(13) 1.457(1)
C(2)-0(1)}-C(5) 103.6 C(8)-N{1)-C(11) 12156
O(3)-N(3)-0O(4) 123.0 O3)-N(3)-C(5) 121.1
O(4)-N(3)-C(5) 115.9 O(1)-C(2)-C(3) 111.2
0(1)-C{2)-C(6) 119.3 C(3)-C(2)-C(6) 129.4
C(2)-C(3)-C{4) 106.9 C(3)-C(4)-C(5) 1055
0(1)-C(5)-N(3) 1135 O(1)-C(5)-C(4) 112.8
N(3)-C{5)-C(4) 1337 C(2)-C6)C(7) 1306
C(6)-C(7)-C(8) 122.0 C(6)-C(7)-C(9) 122.8
C(8)-C(7)-C(9) 115.1 O(2y-C(B).N(%) 7125.3
0(2)-C(8)-C(7) 119.3 N{1)-C(B)-C(7) 115.3
N(2)-C(9)-C(7) 176.9 N(T-C(11)-C(12) 111.0
N(1)-C{11)-C{13) 11.1 C(12)-C(11)-C(13) 111.8

Tabla 3. Distancias de los puentes de hidrogeno intermoleculares en el Ci3Hy3 N3 Oy,

C (6)___H(6)..N(2)

T3.34(1) A

3-44(1)

H(3):--O(3)

247(8) A

H(6):-N(2)

2.55(8) A

cO).

HE3)

0.96(8).A

CO)__

H(@) {0.96(8) A

Figura 1. Conformacién molecular del C;,H3N2O4.




- Figura 2. Proyeccnon de Ia celda elemental con Imeas de puntos se muestran Ios puentes de
: ‘hidrogeno- lntermo!ecular
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