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INTRODUCCION 

Las Sulfonamidas pertenecen al grupo de compuestos que 

tuvieron gran utilidad en el tratamiento de enfermedades 

infecciosas. SU uso indiscriminado provoc6 que las bacte­

rias desarrollarán una resistencia contra estos compuestos. 
Actualmente se ha incrementado su uso.por la potenciaci6n 

que presenta cuando se administra con otros compuestoa,co­

mo es el caso de las diaminopirimidinas. Este efecto lla-

· mado sinergismo aumenta la eficiencia de la actividad bac­
teriost6tica de es~os com~uestos. 

Por tal motivo es necesario contar con métodos rápidos 

y eficaces que permitan la identi!icaci6n de cualquier 

com~uesto,o bien, contar con medios de comparaci6n como 

son los patrones o muestras de referencia. 

~l propósito del presente trabajo es realizar una reco­

pilaci6n de técnicas espectrosc6picas de esta familia de 

compuestos que incluye: espec~roscopía de ultravioleta, 

espectroscopia de infrarrojo,espectroscopía de resonancia 

· llagnética nuclear y espeotrometría de masas. .U:! mismo di­

chos espectros puedan tener utilidad como material didác­

tico. 
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GPBIULll>.lDBS 

Sliltonamidas 

11 cleecubl"imiento de lae propiedades antibacterianas de 

laa eultoDlll!lidas cti6 paso a una de las épocas más brillan­

tes en la historia ele la Medicina. No sólo ?orque estos 

compuestos tu.eron loa primeros en emplearse como agentes 

antibacterianos, sino porque además caus6 gran motivación 

para elucidar su mecanismo de acci6n. 

11 mlrito·del advenimiento de las sulfonamidas a la te­

rapéutica ae debe al alemán Gerhard Domagk,premio Nobel de 

l 

· medicina y tieiologÍa en 1930. Posteriormente se comprob6 

la eficiencia del Prontosil en· intecciones estreptococci­

cas. ID otra• investigaciones Tre:touel, Bovet y Ni tti dee­

cibrieron que la actividad antibacteriana de las sulfona­

midas ae encontraba ligada a la presencia del ·grupo para­

aminotenil111lfonamida ~~ la mollcula; lo ~ue dis?ar6 la 
producci6n de un gran número de derivados de este compues­

to, por medios sintéticos. 
Loa progresos en éste campo siguieron con.la introduc­

ci6n en la tera~éutica de lai aúltamidopiridinas,por el 

inglés 1bilby en ll3S;de los sulfatiazoles ~or los ame­
ricanos Poebinder y Walter en 1339;de las sulfadimetiltia­

zoles por el húngaro Pisoher en lJ39;de las sulfaguanidinaa 
por los americanos Mareball,Bratton y otros colaboradores 

en 1340; de los tiodiazoles por los alemanes Von Kenner y 



Kimming en l94l;igualmente se introducen las 8\lltonas,pro­

ductos .ultamídicos con propiedarles antituberoulosaa. 

2 

!lD los últimos a..~os se na sintetizado la aultametazina 

que es eficaz en el tratamiento de pulmonías as{ como la 

sultapirazina y la sultasuxidina. Los logros más recientes 

son la producci6n de las polisultonamidas que es el reeul­

tado en este campo de la asociaci6n de nU!llero101 productos 

sultam!dicos,lo que nace que se obtenga una eticiencia te­

rapéutica mayor y una amplia gama de indicaciones clínicas. 

Las sul!ona~idas o las sulfamidas se designan a los de­

rivados de la sulfanilamida o P-~~in~bencensulfonamida. 

Existen aproximadamente 5 000 sulfonamidas de las cuales 

s6lo unas cuantas son las que se utilizan en la terapéuti­

ca debido a que son más eficaces y menos tóxicas. 

La estructura básica de las sulfon~~idas contiene dos 
átomos de nitrógeno, uno am!dioo ( ~)·y otro am!nico (N4) 

( !ig •. 1) 

. ' 

.. 
P'ig.l. Sulfanilamida rr suatitu{da 

.1 



· u!,lae c!iterentea aultonarllidas resultan de la sustitu­

oi6n de .. Qno de 101 bidr6genos.del nitrógeno amíd1co(N1). 

Las 1ultonamidas presentan propiedades ácidas debido a 

la. presencia del grupo sultonilo, son poco solubles en agua 

'ero pueden formar sales sódicas que resultan ser muy so­
lubles en agua,dando lugar a disoluciones alcalinas (3). 

!l. requisito mínimo y necesario para la acción antibac­

teriana 11 la presencia de la sulta.nilamida (Pi.g. 1). Don­
de el grupo amino (N4) debe de estar libre y en 9osici6n 

"para" en el anillo bencénico. Si el grupo amino se en. .. 

cuentra sustituido se pierde la actividad in vitro,pero in 

vivo se activa debido a la hidr6lisis que s~fre en el or -

gani~mo. 

En los casoa en loa que la sustituci6n se localiza en 

el grupo amídico (tr) la actividad antibacteriana aum,nta, 

como sucede cuando el suetituyente es algún anillo he.tero-

ciclo. 
~. 

Otro !actor importante es la dieociaci6n ,ya que los 

ionea son más activos que los compuestos sin disociar. Por 

lo que la actividad tarmaool6gica de:>ende de la constante 

de diaooiaci6n (pKa). 

!1 mecanismo de acoi6n de las sulfonamidas se explica 

por medio de la Teoría de Woods-Filder,que establece que 
las sulfonamidas actúan combinándose con el sistema enzi­
mático que normalmente ejerce su acci6n sobre el ácido p.. 

aminobenzoico(PABA),evitando la transformación del PABA en 

dihidrotolato necesario para la síntesis del tetrahidroto-

3 
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. lato que requieren las bacterias para su metabolismo nor­

mal. 

Las sultonalllidas son eficaces in vitro e i~ vivo contra 

Streptococcus hemoliticus. Son efectivas en el tratamiento 

de infecciones causadas por ciertos cocos grainpositivoe y 

diplococcus,por diplococcus graJllnagativos 1 por bacilos 

gr81!1negativoa,tabla I (2). 

No es efectiva en enfermedades virales,en infecciones 

por Rikettsias,en sífilis o en tuberculosis. 

Actualmente se emplean en ~rotilaxis de infecciones por 

Streptococcus,en el tratamiento de enteritis por Shigella, 

en el tratamiento de infecciones del tracto urinario causa­
da por Escherichia 221! y Proteus mirabilis, en el trata­

miento de nocardiasis y chancroide. Por su ditusi6n en los 

líquidos cerebroespinales pueden ser empleadas en co~bina­

ciones con antibi6ticoe en el· tratamiento de infecciones 

de las meninges causada por bacterias sensibles a las:sul­

fona'Uidas. 

Son frecuentemente empleadas en el trat&~iento de pacien­

tes que ex9erirnentan reacciones t6xicas a los anti bi6tico·s. 

Por ser estos compuestos bacteriostáticos (inhibidores 
del crecimiento),a concentraciones bajas s6lo disminuye la 

velocidad del crecimiento de los microorganis~os,a concen-
' . 

tracio!'l.es medianas se inllibe el desarrollo, sufriendo las 

bacterias cambios morfológicos como lesiones celulares y 

degeneraci6n. A concentraciones altas son bactericidas 



pero éstas concentraciones no son terap~uticas. 

· Otra ap.lioaci6n de las sultanilamidaa 1 de gran auge ee 

presenta en el sinergismo,donde la aao~iaci6n con otros 

compuestos ~roduce fármacos de mayor eficiencia. '8{ las 

sulfon~~idas y la penicilina G presentan sinergis:no en la 

~eningitis por cocos; otro caso es la sultanilamida 1 la 

estreptomicina en el trata~iento de ta orucelosis. Otro 

sinergismo y de muor io'!)ortancia es el de la sulfonamida 

y las diamino?iri~idinas,en especial, el trimetopri• ~ue 

es un inhibidor de la reductasa de la dihidrofolato micro­

oiana, enzima que reduce el dihidro!olato a tetrahidrofola­

to,lo ~ue inhibe el crecimiento y desarrollo bacteriano. 

,....--··· 
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TA.aLA I. Uicroorga.ni8!lloe susceptibles a laa au.ltona­

midae. 

Altamente sensibles 

Streptocoócus (grupoA) 

Staphyl ococctis 

(algunas especies) 

Diplococcus pneumoniae 
Neisseria meningi tidia 

·N. gonorrhoeae 

N. intracellularis 

Escherichia coli 

Pasteurella pestis 

Bacillus anthracis 

Especies de Shigella 

Vil-?rio chplerae 
Hemophilue ducreyii 

H. influenzae 

. Granuloma inguinale 
Limtopatia venereum 

Ornithosia 

Psi ttacoaia 

.Ac.tinomicosie 

Moderadamente sensibles 

Streptococcua tecalis 

Strep. Viridana 

Klebsiella pneumoniae 

Aerobacter aerogenes 
B. proteua 

Pseudomona aeruginosa 
Clostridia 

P. tularensis 

arucella 

Plasmodium talciparum 

' 
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1. 
: ISPBOTROSCOPIA 

lll toda mol,oula existen distintos movimientos de los 

enlaces que pueden aer rotacionales y vibracionalea,debido 

·a el mo•imiento de loa electrones en su nube electr6nica. 

Cada movimiento presenta eatadoa energhicoa especHicos, 

101 o'lialH pueden ser cuantificados por medio de la ecua­

c16n •ipiente: 

7 

! • h'i 

4onde.h ea la constante de Pl81lck 
7 ~ es la frecuencia de la radiac16n electromagnética. 

La esptotroacop{a coaatituJe un procedimie~to experimental 

en tl que ae miden las diferen!lias de energía entre los 

e1tado1 permisible• de un sistema,determinando la treouen­

cia de la luz absorbida 
.Cada movimiento requiere de cierta radiac16n electromag­
' nética (loncitud de on~a) considerada dentro del espectro 

el.ectrom881lético. "91 la·. diferencia - de energia entre dos 

estados vibracionales de enlace ea d6 l a 10 Xcal/mol co -
. . . 

rreapondiendo a la rtgi~n del infrarrojo. Las transiciones· 
electr6ntcaa requieren de 70 a 300 Kcal/mol la que se ob ~ 
tiene.de la regi6n del ultrávtoleta. Las tr8111icione1 de 

spin requieren de poca energ{a,0.0057 cal/mol,energ{a ob­
nida en la reg16n de radtofrecuencia,form81ldo as! la ea -
pecti:o.sc~pb de resonancia wagnética nuclear. 

Otra técnica espectrosc6pica ea la eapectrometr{a de 

masaa,la·que no da lugar a una transición propiament$ di­

Cha,pero involucra la aplicaci6n de energ{a,16101cal/mol. 



ESPECTROSCOPIA DE ULTRAVIOLETA 

La regi6n del ultravioleta abaica de 150 a 400 nm. Se 
divide en dos regiones: una denominada·de ultravioleta al 

vacio,que va hasta 200 nm y que requiere de condiciones 

8 

muy es~eciales ~ara realizar las mediciones ea~ectroec6pi­

cas,ya que el oxígeno del aire absorbe la radiaci6n de ésta. 

zona con mucha intensidad; la segunda es la llamada de 

cuarzo y que abarca de 200 a 400 nm con llll contenido ener­

gético de 143 a 71.5 Kcal/mol,siendo ésta la de mayor inte­

rés en la ~uímica orgánica. La energía contenida en esta 

regi6n es suficiente para causar transiciones electrónicas 

a nivel de electrones de velencia. 

Los contenidos de energía en esta rec,ión ~ueden excitar 

a los electrones de un estedo electrónico a otro. En las 

transiciones a estados electrónicos más altos las molécu­

las 9Ueden ir desde cualesquiera de sus subniveles,que son 

sus diferentes estados vibracionales y rotacionales basales 
\ 

a cualquiera de sus otros subniveles excitados,lo que re-

· quiere de la absorción de energía y que instrumentalmente 

se traduce en la ~resencia de ba.n(as anchas de absorci&i 

(5) en el es?ectro de ultravioleta. 

Ez?. una mol,cula orgánica existen diferentes tipos de 

electrones que oresentan distintos entornos electrónicos, 
' ' 

pudiendo diferenciar electrones sigma ( cr) que forma par-

te d.e los enlaces simples en las moléculas;los electrones pi 

( "Tr )forman parte de dobles enlaces en compuestos insa-



tul'a401 como eon las olefinas y los alquinos y los elec 
tronee ene (n )que son el&etrones que .no for!Jlan parte de 

un enlace,eino que son electrones no compartidos presentes 

en ciertos átomos como nitrógeno u oxígeno (6). Es.enton -

cee que estos di;ferentes tipos de electrones requieren de 

41ferentee niveles de energía para ser promocionados a ni­

velee energ6ticos mayores,de igual manera podrán sufrir 

transiciones entre distintos niveles,como se muestra en el 

e:t:guiente esquema: 

E 

' 1 
1 
1 

T a-

~ ... 
-¡r• 

1 

"' 
ir 

Al : n-."lT" ( -ir-- .,r. .. <·Y\_..,.,. (<. v- - .,...• 

'Las transiciones de era G"" requieren de una ma;ror energ{a 

130.6 Kcal/mol, ~or lo que estas transiciones se llevan a 

cabo en lá región del ultravioleta al vacio. Las .transi­

ciones de n- v"' y v-ir-ee 'presentan en la regi6n del 
:.&l travioleta de cuarzo '! son las que se registran en los 

es~ectr6metros de uitravioleta comerciale~. 
~tonces,los esnectros del ultravioleta son el registro 

de las absorcione's de energía involucrada en las tranai -

cionee electrónicas de una molécula. Estos ee?ectros re -

9 
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giatran dos parámetroa,el primero es la_ posición de la ban-

4a que refleja la cantidad de. energía.requerida para que 

la tran1ici6n ocurra y que e.s medida !)or la longitud de 

·onda ( ~ ) dada en nai16metros {nm) ;la segunda es la inten­

sidad de la absorci6n de energía medida en Absorbencia {A) 

o en porcie~to de transmitancia {~T). Existe una relaci6n 

4etinida entre la concentraci6n de un compuesto con la 

· absorbancia: Io 
log10 - :. j be 

I 

donde Io r.e!'resenta la intensidad de la radiación inciden­

te, 1 es ia intensidad de la radiación que sale de la cel-

4a que contiene la muestra. 

> representa el coeficiente de absortividad mollll', 

que es característico de un d·eterminado compuesto •. 

b es el ancho de la celda,expresado en centímetros 

c es la concentraci6n de la muestra. 

Como la molécula tiene diferentes· tipos de electrones 

en su estructura,se registran bandas de absorción a dis­

tintos .valores de longitud de onda y absorbancia. 

Debido a que la energ!a.que se aplica en el ultraviole­
ta a una':muestra es muy al ta, 1t pzioducen 'también absor­
ciones de energía que se traducen en movimientos vibracio­

nales y rotacionales. Dado que los detectores de ultravio­

leta no tienen u.~ gran poder de resoluci6n,todas las 

señales se sobreponen generando una banda ancha de absor-



o16n. 
· La intormaci6n estructural que se obtiene por eata.t'c­

nica corresponde a los distintos Sl"reg~os electr6nicoa que 

posee una molécula, a estos arreglos se lea ,llalla grupos 
cromóforos. 

Las transiciones pueden desplazarse hacia una longitud 

de onda mayor en disolventes polares causando un ten6meno 

llamado efecto batocr6mico;este efecto también se presenta 

cuando se encuentran unidos un grupo orom6foro 1 un grupo 

auxocromo,siendo estos Últi~os los que inducen algunas 

transiciones por presentar electrones no com~artidos 1 los 

que por si soios no causan absorci5n .en la región del ul­

travioleta. 

CUando las moléculas son capaces de formar puentes de 

hidrógeno con los disolven~es,en mayor grado en el estado 

basal que en el estado excitado, sufren un efecto llamado 

hipsoor6mico o desplazamiento hacia longitudes de onda ae-

nores. 

La posici6n de la banda de absorci6n de un compuesto en 

la región del ultravioleta puede ser ~redicha por medio de 

las Reglas de \Voodward,donde se toma como estructura base 

al l,)butadi~no asignándole una longitud de onda de 217 ftlll 

o bien una cetona acíclica o un 8ni110 de seis miembros 

alfa-beta insaturada asi~ándole 215: 1'lll1 , a los cuales se 

les va sumando pequeaos valores de longitud de onda de a­

cuerdo al sustituyente presente en la estructura conside -

11 



rada,as! un sustituyente alquilo tiene un valor de 5 1211 , 

un doble enlace de 30 nm, etc (7). 

12 

Como se puede deducir,la intormaci6~ que proporciona éa­

ta técnica es muy poca y general, pues s6lo registra la 

presencia de ciertos grupos funcionales. 

Una a~licación muy importante es en el área cuantitati­

va ya que se pueden lograr an~lisis muy sensibles y selec­

tivos. 



ISPEO!ROSCOPIA DE INPR.ARROJO 

La regi6n compreadida entre 13 333 a lO cm-1 con un 

contenido energ,tico de 38. 13 a 0.028 Kcal/mol es consi -

derada dentro del espectro electromagnético como la regi6n 

del infrarrojo. Esta se encuentra subdividida en tres re -

gionea, la ~rimera llamada del.infrarrojo próximo, que Ta 

de 13 333 a 4 000 cm-l con un contenido energético de 

38.13 a 11.44 Kcal/mol. La segunda es la del infrarrojo 
medio y abarca de 4000 a 400 cm-1 con un contenido energé­

tico de ll.44 a l.144 Kcal/mol:esta re~ión es la de me.yor 
interés. en· la identificaci6n de compuestos orgánicos. La 

última regi6n,denominada infrarrojo lejano, abarca de 400 

a 10 cm-1(1.144 a 0.028 Kcal/mol)(8). 

En la regi6n del infrarrojo medio la radiaci6n es ab -

sorbida 'I convertida por la moléculai,en energ!a vibracio -

nal. Cada tranaici6n v~~racional !>roducirá una banda en 

esta regi6n,a condici6n de que tal transici6n sea capaz 

13 

de producir un cambio en el momento di9olar .de la molécula• 

Condición que se conoce como Regla de Selecci6n. Así,si se 

cum!)le que, la absorci6n de energía se acompai1a de un cam -

bio en el momento dipolar producirá transiciones activas 

en el infrarrojo y l.as que no lo cwnplan serán transi -

ciones inactivas en esta ree16n. 

Las moléculas poseen movimientos vibracionales que pue­

den ,~er de dos tipos: un movimiento de alargamiento,aiendo 

aquel movimiento a lo largo del eje de enlace que provoc·a 
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que la 4iatancia interátomica ae alarge o se acortoe;exia­

ten doe ·i1~oe de alarg8."lliento uno simétrico 7 el otro 
aaim.trico. Bl..aegundo movimiento es el de flexi6n que con­
siste en el cambio del ángulo de enlace entre dos átomos o 

·el movimiento de un grupo de átomos con respecto al resto 

cÍe la molécula. Existen flexiones de tijera, de vaivén, de 

ondulaci6n tuera del plano y de torsi6n, Pig. 2. 

Oacla uno de estos movimientos es producido por un grado 

··de libertad vibracional,donde cáda átomo de la molécula 

posee tres· grados de libertad que son el número de coorde­
nadas neceaarias para describir la posici6n de un átomo en 

el es~acio,de loa cuales Jn-5 eorresoonden a los grados de 
\ 

libertad vibracion&l:e• en las moléculas lineal.es 1 en las 

molécú"Iaa no lineal.ea serán 3~-6 grados de libertad vibra­

cionale111.0acla WlO de éstos grados de libertad vibraoionales 

··'-·producirá entonces ~·movimiento vibracional y !)Or ~o 

tanto una tranaic~6n que generá una banda en la regi6n del 

infrarrojo. El número de bandas en .el infrarrojo .. se ve 

afectado '!>Ol' la presencia de sobre.tonos 7 combinaciones de 

tonos( .•• presentan cuando ·un tot6n tiene la energía. ne.ce­

•&ria oara causar dóa tranaicionea) que aw:ie~ tan el número - . 
de bandas o bien puede reducirse por~ue la frecuencia de 

las bandas.no caé."dentro de ésta regi6n ó son bandas débi­

les ~ara ser observadas o que sean bandas degeneradas(ban­

das ocasionadas por la presencia de dos bandas a la miima 
frecuencia) o que sean bandas inactivaa. 

5 



FG 2 M Odos _de viDroción dtl qrupo mttileno 

Vibración ae 01orgomienro 

" lt ' / e 
~ ~ 

H H 

Si métrica . 

A•iméttico 
os 

:.~ 

·) 
! 

Vioróc;ón ae ''•xidn. 
R 

' 
, 

·'' e· 
\ / " ) '-. -H • H 

ele 

ele ri¡e ro 

R 

' . . · , 

. , vo1ven 

.. 
•' 

e 
/ " R R. 

. d• ondulación 

. 
•' e 

/ " 
~-
H 

R· R 

· ae. rorsión .,. 

15 



Los es~ectros de infrarrojo consisten en·una serie de 
bandas con intensidad variable d1epueetas eñ un gráfico, 

presentan dos pará~etros: el primero c9rresponde a la tre­

·cuencia o nÚ.'Tlero de onda ( 'i) medida en cm-1 o en lll1~r6mf: . ' 

tros { J' ); el· segundo corresponde a la intensidad .de l~ 
banda que es·una medida en absorbancia o en porciento de 

transmi tancia. 

La frecuencia de la banda de un gru~o ~lncional puede 
ser estimada por medio de la Ley de Hooke donde ae repre-

. senta la mo.lécula como un oscilador arm6nico sim!)le eata­

'bleciendo la relación entre la freouencia,la mas~ d~ los 

átomos y la consta.l'_lte de fuerza del anlace, de la manera 

siguiente: 
~ : __ 1 __ _ 

2.,.,.. c 

ml + m2 

donde ., es la frecuencia de vibraci6n (cm-1·) 

t es la constante de tl.terza (dy/cm) · 

c es le. velocidad de la luz (cm/seg) 

m1 Y ~2 son las.ma~aa de loa átomos 1 y 2· 
De la cual se concluye qüe a mayor constar.-:e de· tuerza 

m~vor es la frecuencia en la ~ue ocurre la vibraci6n,por . . . 
e!emplo los dobles e~acea requerirán del doble de energ{a 
para dar lugar a una tran~ición en·com9a1aci6n·con un 

enlace simple. 

16 . 



Con lo que respecta a la· frecuencia de·vibraci6n,esta 
J 

•• inveraamente proporciozral. a las masas de los átomos en 

•1 enlace,por ejeaplo 1111 enlace de P - B ae presentará a 

frecuencia.,~ máe baja que un enlace e - 3; R ~ F se presen­

ta.- entl'e 1 000 - 1 350 cm -l, R - Cl entre 150 - 650 cm -l 

6.... -1 -l JI - Br entre 500 - uv cm 1 R - I entre 200 - 500 cm 

·La ••timaci6n.que.8e puede realizar a partir de la Ley 

4e Rooke es imprecisa porque se ignora el efecto de los 

electrones que rodean al grupo fUncional en estudio. 

ID la obtenci6n del espectro no hay nada definido, pero 

•• de~en tener ci~rta8 precauciones como las que siguen: 

que el espectro obtenido teng~ una resoluci6n e intensidad 
adecuada, que la muestra a analizar sea pura,el es~ectr6 -

aetJto c!e infrarrojo debe calibrarse para que ias bandas 
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aparezcan a lal frecuencias correa~onc!ientee(la calibra - . 
ci6n puec!e realharH •Plean4o una· peUcula de poli eati -

reno),la técnica de ob~enci6n del espectro debe de ser la 

adecuada. 

!l. eB!>ectro de intrarroj o puede ser interprete do de una 

manera ;em!)!rica .por coaaparaci6n ~ extrapolaci6n de bandas 

4e mo16culas simple•. Estas frecuencias de absorci6n de 
grupos funcionales se encuentran c!e1crita1 en la literatu­
ra (1)). 

Cada grupo funcional presenta un rango c!e frecuencias 
debido a la interacci6n que pretenta en la mol6cula. 

!l. espectro de _infrerrojo se divide en regiones,\llla 



arriba de 1500 cm -l, llamada de grupo twicional y otra . 

entre 909 - 6.50 cm-1 donde se presentan 111tructura• aroai­
ticas. Existe tambi&n otra regi6n intel'l!ledia comprendida 

-1 entre 1300 y 909 cm llamada de huellas digitales, que 

?resenta mo'delos de absorción c~mplejos. En esta l'tgi6n H 

J'Ueden distingui~ el grupo funcional que gener6 la banda, 

por e,jemplo los alcoholes primarios presentarán una banda 
-l a 1050 cm causada por el enlace C - O, un alcohol secw:.-

• -l dario la generara a 1125 cm y un alcohol terciario la 

generara a 1200 cm-1(14)(15)(16). 

Existen ocho regiones importantes que pueden ser Útiles 

en cualquier examen !'reliminar del espectro de infrarrojo. 

TABLA II. 

18· 

' . : 
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TABLA II 

Regiones de abaorci6n de algunos grupos 
funcionales en la 

3750 - 3000 

3300 - 2900 

3000 - 2700 

2400 - 2100 

1900 - 1650 

. 1650 - 1500 

¡475 - 1300 

1000 - ó50 

regt6n del infrarrojo. 

~. 

Asignación 

-OH , -NH
2

Calarga'lliento) 

e = e - H, e = e - H, 

Ar - H (alart;aoiento) 

Qn
3 

- CH
2
- {alargamiento) 

e = o, e = N 

e = o (ácidos, auhídridos 

cetonas,P,steres,aldeh!dos) 

e = e (olefinas y aromáti­

cos) , C = N 

cH
3 
( nexi6n) 

C = C - H,Ar - H {flexión) 



ESPECTROSCOPIA DE RESOl'lAllCIA MAGNETICA .NUCLEA.il 

En la resonancia magnética nuclear se requiere que los 

átomos presenten un momento angular de·spin que resulta de 

la rotación del núcleo alrededor de su eje. El momento 

gngular de spin se presenta en átomos que tienen un núcleo 

~on un nú~ero cuántico de spin nuclear (!)mayor que cero. 

~ste tipo de ~úcleos se ~resenta en átomos con masa at6mi­

r 9 (A) impar, donde I es fraccionario y cuando la. masa ató­

:nica ':lar y el número atómico ( ~) sea i::;par, siendo I en 

este caso un nÚ.'llero entero. ?or ejemplo tenemos a los áto-
. . ,.13 ,..u ?31 Nl4 ·rl 5. a t ti -:ios s1e-.i1entes .,, 6 , •

9 
, •

15
., •

7 
y : 1• ien o es e po 

de :notones los de utilidad en ést2 técnica. Aa_uí sólo nos 

:efer:!.remos el átomo de hi,;rógeno,el cual da lugar a la 

resonancia magnética protónica. 

20 

Cuando un átomo de hVrógeno es so::ietido ·a un campo mag­

nétic' presenta 21 + 1 or:entaci.ones con respecto al ca'!l~O 

ma~ético aplicado. Cada una de esta.e orientaciones repre­

senta Wl estado energético particular del núcleo. Así el 

· hidr5eeno tendrá ((2(1/2) + 1 = 2),dos orientaciones ~osi­

oles, una en favor del cam~o magnético externo y la otra 

en contra del cam~o. Cada estado energético presenta uria 

energía. de ! ;J11Bo, re::>resentada en la figara, 3, donde. J'.. 
es el momento magnético del protón Y, Bo es la fuerza del 

campo magnético. 
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• • 
•· 

. 
E = + f- Eo e~i contra 

de-:. caropo 
t 
1 

E' 
1 

, 

' ' 
' 
' 

ausencia del en presencia 
campo del ca~po 

3o sn favor 
iel campo 

P'ig. 3. Jempo magnético ~yperi~entado por el ;rotón. 

Le. resonancia :na~ética pro~6nica es lt'l. que ~e eni::arga 

de medir la absorci6n de energía requerida par2 :a tran~ 

sici6n de un spín nuclear. 3ste incremento de e~er3ía será 

de 2 J' 80,de lo cual se concluye que la cantidad de energía 

requerida es proporcional al campo magnéti'co apli::ado y de­

penderá del ca.~'º ~agn~tico característico de cada núcleo. 

Esta enereía requerida debe ser cedida por l~ radiación 

electromagnética la que deberá encontrarse en resonancia 

con la frecue,icia del ·~o!'.lento magnético del protón. Esta 

condici6n de resonancia se represen~a por la ecuación si-

guiente: 

donde v es la frecuencia de la radiaci6n 

h es la constanttJ de Planck 

La condición de resonancia puede encontrarse por medio de 

dos rutas: u.ne. man.teniendo constante Bo y hacer variar ..) 
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T la otra ea mantener constante oJ 7 variar Bo. Siento la 
primera la más empleada. 

Los átomos de hidr6geno presentan ~· denaidad electrcS­
nica que protege en cierta ~edida al. núcleo del caapo ex -

terno como en el caso de los enlaces covalentee. Pro4u -

ciando un !en6meno de protecci6n diama¡n6tica o efecto de 

coraza representada por: 

et'ecto de coraza • <T Bo 

. donde <!" es una constante de proporcionalidad. 

:De manera .::t•.te el eam'o magnético e:rierimentado por el 
núcleo es menor, ~sto es: 

3n s 3o - a-Bo 

3n = ao( l - ..,. ) 

geacomodando tél'!llinos en la expresi6n que representa la 

condición de resonancia tenemos: 

'1 •+ (Bo(l-cr)) 

o ..)h 
Bo· 2j(l-o-) 

aoao se puede observar el 3o necesario para la reaonan­

oia dependerá· del etecto ~e coraza, aai cada prot6n segdn 
au entorno electr6nicp requerirá de un. Bo caracterhtico 1 

' 
por lo tanto generar¡ 4iterentes ee~ál.ea. 

. ,¡ 
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ID la pr,ctica Bo no· puede determinarse exactamente por 

lo que Bo de la sustancia ·a analizar debe compararse con 

el Bo requerido para un eatandar. ~.tedida llamada desplaza­

miento qu!mico ( S ) • 

s = :s - B re! 
B ret 

en otros términos tenemos: 

donde Y ee la frecuencia 
1 ~ 

1 
el desplazamiento qu{mico está dado en par· ~es· por 

millón ( ppm). 

Un. espectro de resonancia magnética prot6nica (2~?) .. 
consta de una escala 4• desplazamient~ químico en el eje de 

laa abscisas, el cual parte de cero,representado por los 
protones del tetrametileilano·(1'1S) que es el compuesto que 

requiere de un Bo mqol•. En esta escala se disponen las se­

aaies generadas por cada prot6n y otra escala que registra 

intene14ad de las se~alee,lae cuales pueden ser integradas 

para cuantificar el nÚl!lero de ~rotonee de un mismo tipo que 

dieron lugar a la seaal. 
Las orientaciones presentes en un prot6n A son -l/2 1 

+1/2,eatas orientaci"onee pueden interactuar o·on las orien­

taciones de los spines de un ?rot6n B vecino (Pig. 4) 



Ha Hb 

t ~ t 
i l 
l i 
! l 

Ha 

. . .l . 
r>··· ·---.1 

Fi.g 4. Interacci6n entre hidrógenos vecinos 

produciendo dos efectos diferentes,cada'uno de los cuales 

generará una señal. El número de señales generadas por los 

protones puede ser calculado por medio de la ecuaci6n& 

donde f es el número de señales producidas 
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n es el número· de núcleos que causan la aeparaci6n, 

~or ejemplo: el cloruro de etilo,~esenta dos tipos de pro­

tones,los del metilo y los del metileno,empleando la tdr­
mula anterior, tenemos para el metilo ((2(1/2)(2)+1) • 3, 
tres se~ales,debido a que son dos protones los que produ­

cen la separaci6n,éste triplete integrará para tres proto­

nes y el grupo metileno presentará ((2(1/2)(3)+ l ) • 4) 
cuat'ro seilales, que integrarán para dos protones • 

. . 
lxiste también unarelaci6n entre el área bajo cada 1e-

aa1 (integracidn) y laa tormas en que los spines del ñ4cleo 



· p~eden arreglarse,representada 1de la manera siguiente: 

( X +· 1 )m 

donde,m es el número de picos ~enos uno. 

Regresando al ejemplo anterior el eru?o metilo con tres 

seaales tendr~ la expresión siguiente: (x + 1)3-1 ,expresa-
.' 2 da de otra manera: x + 2x + l,correspondiendo los coefi-

cientes de cada término a la relación de área del grupo 

metilo, ?ig 5. 

Pig 5. Constante 

de acoplamiento. 
J- J-

Cada señal está separada una de la otra por una·distan­

cia llamada constante de acopl&~iento. 

La constante de aco~lamiento (J) puede emplearse como 

herramienta en la identificación de ~rotones. Puede medir­

se por diferentes métodos,que se no~bran a continuación: 

en fu,nci6n del án~~lo diedro,por la ecuación de Karpus, 

por la constante de aooplauiento vecinal o bien puede ser 

comparada con los valores de J descritos en la litératura 
(19). 

La inter~retación de los ea~ectros de RMP se realiza 

por co1iparaci6n de los valares· de los d~ aplazamientos quí­

micos generados por los protones de la muestra a analizar 

25 



con loa Talorea.de loa desplazamientos químicos descritos 
en la literatura para loa ~iterentea grupoa tuncionales. 
Por e3aplo loa protones alifáticos presentan un ¡ entre 
O T 1.8 p¡a, loa protones de alquinos aparecen entre 3.8 y 

1.8 ppa, loa protones oletínicoa entre 7.5 1 4.5 pnm, los 
protones de ~aa aminas aromáticas se ~resentan entre 5.0 y 

2.9 ppm, etc. 
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La constante de acoplamiento también.se emplea ~n la 
ldentiticaci6n de la posici6n de los suati tu7entes en los 
anillos aromáticoa,a11! una sustituci6n orto en el anillo 
arom,tico genera seftale• que presentan una constar:te de 
acoplamiento de 6 a 10 Hz o s~ la constante de acoplamien­

to eati entre 1 T 3 Hz indicará que estas ser.alea son g~ne­
radaa por protones de un anillo aromático que tiene susti­
t111entea en poaici6n meta y loa protones del rµiillo aromá­
tico con auatituyentea en posici6n ~para• cauaarán una 

~-constante de aco~lamiento de O a 1 Hz (19). 



ESPBCTROSCOPIA DE IASAS 

Esta técnica espectroscópica ae basa en el principio 

establecido por J.J. l'homson ·en 191). :Qonde UD bas de 

iones es desviado de su trayectoria por la presencia de UD 

campo eléctrico 1/0 magnético 1 el grado de dertiaci6n de­
pende de la relaci6n masa a carga (m/1) que posee cada ion 

de forma que si se logra generar tUl haz de iones que po­

sean la misma carga se logrará separar iones de distinta 

masa. 

La es~ectroscopía de masas ea una técnica en la que se 

provoca la ioni~aci6n .de las moléculas de una muestra para 

~osteriormente identificar o medir la masa asociada a di­

cho ion. ?11 esta técnica la energ{a aplicada (70 eV) es 

mayor que la requerida para. '!>?Ovocar la ionhaci6n de la 

mayoría de las moléculas orgánicas (10 - 20 eV),esto debi-
' do a la necesidad de obtener corrientes iÓnicas canstantes 

y por lo tanto espectros reproducibles. 

!n la figura 6 se muestra l'I. intensidad o bién el ntlme­

ro· de iones producidos de una ts!)ecie iÓnica en tuncicSn de 

la energ{a ~lectr6nica aplicada. lll este se observa que •• 

obtiene una corriente i6n1ca ••table cerca de 101 50 eV. 
Dado que l,a energ!a aJ)l:l.ca4a H superior al potencial 

de iónizaci6n de las aol¡~ulaa,e•tas no pueden ••tabilizar . 
el ezceao de energía por ].o que se fÍ'11811entan produciendo 

especies icSnicaa de. relación m/1 menores. 

27 ... 
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Pig 6 

I 

I es la intensidad o nQ~ero de iones generados. 

eV son electon Volt. 

P.I. es el ?Otenoial de ionización. 

?ntorices un ésoectro de masas está oonsti tuido por una 

serie de se~ales dis~uestaa en un eje creciente de rela­

ciones· m/z y el otro eje corresponde a la intensidad o nú­

?Dero de iones de wi mismo valor de m/z formados daran.te el 

. proceso de ionhaci6n-fragment,aci6n. 

Dentro de un es~ectro de masas se registran distintos 

tipos de ionea,los cuales deben ser correctamente identi­

ficados para poder ser empleados en la interpretac~6n.,as! 
tenemos: 

• • &) len moltel.llar (JI-). Se· 'designa CO!:IO ion :llOlecalar a 108 

iones formados por l'a eliminaci6n de !un electrón. de la mo­

lé cala original,ea ~ortador de intol"llac16n importante co­
mo ea el peao molecul.ar,el cual ea proporcionado con 

exactitud. 11. ion molec\llar es detel"llinado por la inapec-

28 



oi6n vi11U.al.del. espectro. El cual presenta las c2racteris­

tica1 1tguientes1 

29 

1+ el el ion de m91or masa que un compuesto puede presentar 
+ 1 e1 el i6n con un potencial de aparición más bejo. 
+ . . 

K debe de contar con todos los ele~entos que se puedan 

identificar en .los fr&811lentos. 

Las diferencias de masa entre los fragmentos y ~l ion· 

molecúlar deben de corres,onder a pérdidas l6gicas de m~sa 

!1 ion molec~lar nunca se presenta como señal únic?. debido 

a que loa elementos en la naturaleza están constitaidos 

por la6topos con distintas relaciones de masa y abundancia 

relativa (r tiene una abundancia relativa de 39. 39, H2 

~resenta un.a de O.Ol). 
· b) ion fragmento. eon fragmentos fol'1!1ados ~or la raptura 

.'del ion molecular. Se pueden formar por ruptar.a homolíti-

·ºª' ejem: 
~. x· + y+ • ( I - y ,•. ____ ....,. 

ruptul"a heterolítica,ejem: 

( I - y )•------• ¡+ + y-

Los 'to~oa en la naturaleza se presentan, además de loa 

más abundarite1,los l~Blllados is6topos que presentan una 

abundancia relativa, dando lugar a señales de iones i~ot6-
p1coa. La abundancia relativa de cada is6to~o en una molé­

cula puede calcularse por m&dio de la expresi6n aiBUJ.ente: 



abundancia relativa • ( a + b >ª 
donde a es la adundancia relativa del ts6topo más ligero 

b es la. abundancia rela'tiva del is6topo mú pesado 
m es el númeroOde átomos del elemento presentes 4n 

la molécula. 

La !ragmentaci6n de la molécula puede llevarse a cabo 

~or diversos mecanismos como ~or ejem~lo: 

Los dobles enlaces favorecen la ruptura de los enlaces 

alílieos o bencílicos, ej: 

30 -.. 

cH - ca - cH'.:'R • 
2 . 

1 

+ • 
R - CH2 -aa - CH • CH2 + !• 

La retrorreacci6n Diels-ald,r,se presenta en olet!nas 

cíclicas con un anil1o de sei1 mieabros de.loe cuales se 
obtiene un butadieno 1 un fragmento ole!{nico. 

o .... ----. CM.1at 
2 ·1 
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La tl'anapoeici6n de KcLattertJ donde las olefinas 1 com­
·pueatoa 'inaaturados P.ntes de fragmentarse se trans~onen, 
ocurre la ru~tura del enlace alílico y la transferencia · 

del hidr6geno (Ha) al doble enlace ionizado,la car¿;a del 

cati6n radical ~ermanece en uno u otro de los trA~entos. 

+ •. 
1-C-Q-Ba + Y•I 

donde Q,I,Y y z pueden eer cualquier combinaci6n de a,o,N 
1 s. 



HIPO'r SIS 

La interpretación de lo espectros ~e ultravioleta, 

infrarrojo,resonancia magné\ti.ca nucle81" y espectrometría 

de masas se efectuará por medio de reglas generales que 

se han establecido en base C1 estudio de series análogas a 

las sulfonamidas~ ?o!' lo qu~ se esnera que al obtener e 

. interpretar los es:ryectros dt UV,IR,IDl? y D! de los fárma­

cos sometidos a estudio se ueda llegar a la identifica -

· ci6n de las s·.üfonamida::: po medio de éstos métodos espec­

trosc6picos • 

.... 
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OBJl'?IVOS 

Obtener los espectros de' ultravioleta, infrarrojo,reso­

n11J1cia magn&tica nuclear y eapectrometría de masás con 
equipos modernos .. para éste grupo de sulfas y realizar su 

interpretaci6n individual d·e cada una a la luz de las teo­

r!aa más modernas desarrolladas para estas metodologían. 

11 grupo de sultas se enlista a continuaci6n: 

Sultametazina: 

4amino-N-(4,6dimetil 
2pirimidinil)bencen 

sulfonamida. 

SUlfabenzamida 

H((4-Bl!linotenil)sul­
tonil benzaaida 

~. 

Sul fameradna 

4811lino-N-(4metil~2piri­

mi dinil) bencensultona­

mi da 

~ M 0. " u -N·CD' 2 ~ ~ 1 1 
O H O ,-
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Sultametozazol 

4a~ino-N(5metil-31soxa­

zolil)bencensulton81!1ida 

Sulfaz8!!1et 

4amino-N(Jmetil-l!enil-

1Hpirazol5ilbencensulfo­

na:nida 

Ftalilsultatiazol 
acido2( ( (4( e ti~zolilamino). 

·sul!onil)!enil)amino)oerbo­

nil)benz6ioo •. 

Sultatiazol . 
4amin0:..N2tia~olilbencen-·· 
IU:ltonamida. 

,., 
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0 0 
11 N 
S-N 

N2N •• 1 -,('I,. "1 
O H LJLCH¡. 

"'Nor~-c,r 
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S\11.tac!oxina 

4am1no-1'( 5.64imetoxi-4 
·ptrim14inil)bencenBUl­

tonamic1a 

Sult1eom14ina 
4am1no-N(2,6dimetil4pi­
rimi41nil)bencenaulto­
namida 

Sulfaquinoxalina 

4~1no-B-2-qllinoxalinil-
bencensulton&~ida 

~. 

SUlfactimetiloxa1ol 

4amino-N(4,54imet11-2-
oxazo111)bencenll\ll.fon~ 

mi.da· 

35 

11 M " O
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... n-c.X) 

0 0 
11 O C:H 
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Objetivos espec!:"icos; 

~studiar y sistematizar los aspectos eepectrosc6picoa 

de las sulfonaniides por medio de los siguientes ~arametróai 

l. Deter~inar la longitud ·de onda máxima y el coeficien­

te de absortividad molar para cada sul!a en una disoluci6n 
de hid:-Óxido de .sodio O. lN. 

2. Identiticar las bandas de absorción de loe grupos tun­
·": ~r1'2les presentes en el co:npuesto a estudiar por medio de 

. su :::-ecuenci a ( ~ ) , de su in ten si dad y de la forma de la 

banda e~ lo ~s~ectroscopía de i~frarrojo 

3. Identificar los des1laza:nientos ~uímicos,multiplici­

dad e i~tegración de cada se~al protónica en cada sulfona­

mida sujeta a estudio por medio de la espectroscopia de 

resor-~cia magnética nuclear. 

4. A."lalizar los patrones de !ra.g1~entaci6n de cada sulfo­

namida estudiada. 

Une vez obtenidos·ios patronea espectroscópicos antes 

~encio~2dos se podrá llegar a '1a identiticaci6n de cada una 

· de las sulfonB.!!lidas tanto en materias. primas l'!acionale1 

como de i~?ortaci6n o servir ~ara fines cuantitativos en. 

la industria farmacéutica o en aplicaciones tarmacol6gicas. 



\ 
KATEñU.L Y KETODOS 

llaterial 

IAHRIAL DE VIDRIO 

Bl necesario 4e uso com~n en el laboratorio 
UAll.!OS . Y DISOLVENTES 

- Agua destilada· 

• Bromuro de potasio grado esciectro 

- Olorotormo R. A. 

- '.Dimetil'sÚlt6xido cleuterado 

- Etanol R.A. 

- ñidr6xido de sodio R.1 • 

.. ?.!etanol R.A. 

- Silioa gel G P254 
- Tetrametilsilano 

- Be.lanza Anal! ti ca, Mettler 

- Aparato para ~unto de f\1si6n, Piaber ·Jobns 

- Es·pectr6me tro UV-VI S 

Vart·an ·- 'l!ech tron 

Modelo 635 
- Eap49ctro'fot6metro ·de infrarrojo 

Perktn :mmer 
Modelo B •599 

- Espectr6me'tro de resonancia ·magn~ti·ca nuclear 

Vartan :• 390 
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- Espeetr6metro de masas 
Du. Pont 

Modelo 21 - 490 - B 

- Espeotr6metro de ~asas 

ill. tachi RMtJ - 7H 

3a·· · 



PARTE EXPERIMENTAL 

Dtterainaci6n de la pureza.de las sulfonamidas por 

médio de oromatograt!a en capa tina. 

l. P.eaar aprox~~adamente 10 mg de muestra en un tubo de 

ene110 de 10 ml. 

2. Disolver la muestra aproximadamente con 3 ml de eta­

nol R.A. 

?39 

3. Con la ayuda de un capilar colocar la ~uestra a un 
centímetro del extremo interior de la placa de 10 x 20 

preparada con 1dlica.g~l 1254 ,haciendo una s6la e?licaci6n. 

4. Introducir la placa en una cámara de elución que ... 
~ontenga co~o sistema •l111"ente. de cloroformo-metanol 
(1011). 

· 5. Dejar que el trente del· dieol vente eluya hasta cerca 

de doe cent!metroa del extremo auperior de la placa. 

6. Sacar la placa de- la cámara de eluci6n, dejando eva­

porar la mezcla dt disolventes. 

7. Viaualizar la cromatoplaca con la ayuda de una lám­

para de ultravioleta. 

· Obaervar si existe la presencia de impurezas. 

Con las aultonami~as puras proceder a la preparaci6n 

de laa mueetrae para la obtenci6n de loe diferentes ea -
pectros. 



Preparación de la muestra para la 

obtenci6n del espectro de ultravioleta. 

l. Pesar cuidadosamente 10-SI de muestra en un matráz 

volumétrico de 100 ml. 

2. Disolver la muestra con 50 ml de disoluci6n de hi -

dróxido de sodio·o.1 N 1 aforar. (sol. A) 

3. ! partir de la solución A reali2ar las diluciones 

necesarias para la obtención de valores de abeorbancia 

·entre 0.2 J 0.3. 

4. De la disolución A realizar un barrido de 400 a 200 

n.~ empleando como bla.nco,la disolución de NaOH O.lN. 

5. 'Deter~ina.r le{s) longitud(es) de onda máximas del 

barrido anterior. 

6. !leteroinar las absorbancias a cada una de las lon -

gitudes de onda determinadas,en cada una de las dilucio -

nes realizadas. 

7. ~ealizar lo mismo para c~da una de la8 sulfonamidas 

3. Se ~rocederá a racionalizar 101 datos para la obten­

ci6n del coeficiente 4e absortividad molar. 

40 



Preparaci6n de la muestra ~ara la obtención 

del espectro de infrarrojo. 

l. Peaar cuidadosamente 2 mg de muestra en un ~orte~o 

de ásata. 

41 

2. Agregar 10~ mg de bromuro de potasio grado es¡ec~ros­

c6pico. 
3. Hollogenizar la muestra con el bromuro de potasio ~o­

liendo la muestra. 

4• Realizar la 'astilla empleando discos espec:. a::. es ~r 

aometi6ndola1 a preai6n con una ~rensa hidráulica. 

5. Con la ayuda de una pinza colocar la pastille en el 

portam~estra ( la pastilla debe ser transparente) 

6. Colocar el portamuestra en el es~ectro!ot6metro de 

intrarro;j o. 

7• Realizar el barrido de la muestra bajo las ccndicio-

nea siguientes : 

- tiempo de barrido 
Slit 

12 min 

Normal 

- Referencia Aire 
8. Realizar lo anterior con cada a~tonamida 



Preparaci6n de ·1a muestra para la 

obtenci6n del espectro de resonancia magnética nuclea!' 

l. Pesar cuidados8J'Jlente 30 mg de muestr~ dentro de ·;..~ 

tubo de en1a,yo 

2. Disolver la muestra con 2 ml de di!!letilsulf'óxi :io 

4euterado el cual contiene tetrametilsilano,como ~e:eren­

cia in terna. 

3. Piltrll" la muestra pasándola por un embudo con aJ.~o-

46n,recibiendo el filtrado en IUl tubo para resona~cia ~ag­

mhica nuclear. 

Proceder a realizar el barrido de la muestra bajo las 
. condicionee 1iguientee 

- .Alftplitud del espectro 

- Piltro 
- Radiofrecuencia ~ .. 

- Amplitud del barrido 

- Núcleo 
- R~ferencia a·cero 

- Disolvente 

3000 

0.1 HC 

0.05 mG 

10 ppm 

B 

ms 
Jl!SO 

4. Realizar interc&lllbio con agu3 deuterada. 

5. Realizar lo· B!lterior para cada una de las sulfona­

midas. 

42 
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Preparaci6n de la muestra para la obtenci6n 

del espectro de masas 

l. Determinar el '!'Wlto de tuaión de cada una de las 

3Ulfona:nidaa en el a~arato ?isher Johns. 

2. Pesar cuidadosamente JO mg de mueatra,coloc6n.dola 

en el portamuestra del aparato. 

3. Realizar el barrido de la muestra bajo las ooncli • 

ciones siguientes: 

- Inducción directa 

- Temperatura de la cámara: variable segWi el punto de 
'!'uai6n de la sulfonamida. 

4) 



!;'1ALI SIS DE ilESULTADOS 

Análisis de los espectros de \lltraVioleta 

de las sulfonamidas en eatudio 

44 

En la tabla III se encuentran de scri toa loe valores ele 

las longitudes de onda, el coe!iciente de ·absorti vi dad molar 

de cada sultonamida,se registran los valoree eXl)erimentale• 

así como los descritos en la literatura. 

Los valores de las longitudes de onda máxima como loe va­

lores del coeficiente de absortividad molar ae obtuvieron 

con una diMhci6n de hiiir6xido de sodio o.1N 'I los valoree 

encontrados en la literatura se obtuvieron en diversos di­

solventes. Por lo .que los valores obtenidos experimental­

mente de ) mb y de ' no eoin~iden en algunos casoe con 
los valores de la-literatura. 

Se ha encontrado descrito en la literatura (5) que el 

benceno muestra una banda de absorción a 200 nm y otra ban­

da débil a ·260 nm, ambas bandas asociadas con el !iate~a de 

electr·ones pi (-ir); las q_ue se 'desplazan de su posi.ci6n por 

· la !)rtsencia de · susti tu-y:entee atr91entes de electrones .o do­

nadores de electrones. Cuando el P.nillo bencénico preeenta 

ambos .tipos de sustituyentee ·en poeici6n •para• se· produce · 

un d~splazami:ento batocr6fllico (5). Bri el caso de las fUlfo­

nll!lidas que cuenta con alllbos sustituyentee,uno donador (el 
. . 

grupo amino) y otro atrayente (sulfonilo) 1 además en poei-

ci6n •para•,provocan que las bendas q_ue aparecían a 200 1 

260 nm ee desplacen hacia longitudes de ·onda ma,yoree a 217 

1. 

' 
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y 272 nm respectivamente. 

Las sulfonamidas estudiadas presentan dos bandas en co­

~ún una a 217 nm y otra a 272 nm generadas por tl 1istemá 

pi (-ir ) del anillo A,el 4amin~bencenaultonamida~ 

AftillO A 

l. Sulfamerazina. Bsta aul!onamida presenta tres bandaa 

de absorci6n con longitudes de onda de 276.2,255.6 7 216.6 

nm. La banda presente a 255.6 am ea la que genera un m81'or 

coeficiente de absortividad molar (21 096.033). 

46 

Las bandas ~ue aparecen a 276.2 7 216.6 nm son generada• 

~or el anillo.A. El anillo 4metil-2-~irimidinilo ea respon­

sable de la banda a 255.6 am generada por la transici6n 

n - ¡¡<t • iZl la literatura (l~) se encontró descri toa para 

. éate compuesto una l máx a 255 am con un ! de 6343. 2 • 

,.Jctt¡ 
•. -<:.- Í . 
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2. S\lltameta1ina. Bl e~pectro obtenido de ésta sulfona­

mida presenta dos bandas a 256.8 1 216.0 nm. Asignando la 

banda que 1e presenta a 256.8 nm al grupo 4,6-dimetil-2-pi­

rimidinilo ( ~ de 21 159.54) banda generada por la ~rar~si­

ci6n de n .. ,.-.. La otra banda a 216 nm ea debida a ~l ~ni­

ilo A. Se encontr6 descrito su ). máx a 258 nm con :m f 
. de 18 621 a pH 6~8 (11). 

3. SUltiaomidina. Jxperimentalmente ae encontró una ban­

da a 261.2 am generada por el suatituyen.te,2,6-dimetil-4-

pirimidinilo con un 1~.~e 16917.3 • In la literatura se 

encontró descrita una ·Amáx a 262.0 ma tanto en diaolucidn 

de BaOH O.lN como en R2so4 O.lN(ll). 

. N-\ CH¡ . A-u li 
· CH . 1 

4. Sul_fadoxina. Esta sulfonamida presenta cuatro bandas 
a 272.5,270.6,266.6 y 216.9 nm. A 266.6 ae registra una 



banda generada por el sustituyente 5,6-dimetozi-4-pirimi-

. dinilo que sufre Wla transici6n de n _.,.,._ Las otras bandas 

son atribuibles al anillo A. Se encontr6 descrita (11) su 

) máx a 267.0 nm con un coeficiente de absortividad molar 

de 17 068 en metanol-HCl O.lN. 

·D HfO - OCHi 

5. Sultatiazol. Bajo las condiciones estudiadas ésta 

sultanilamida presenta tres bandas a 272.6,256.e 1 210.2 

nm,las bandas a 272.6 y 210.2 nm son generadas por el ani­

llo A • Se han reporte.do dos valores de A máx, !)ara esta 

sulfonamida, una a 257 nm con un ¡ de 18127. 72 para la sal 

sódica, y el otro a 250 nm con un .f de 11540 en· agua (10·, 

11). 

1 ·-r_J 
. 
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6. ltalilsulfatiazol. ssta sulfonamida presenta las ban-

das caracter!sticas del anillo A. El grup~ tiazol genera una 



banda &'256.6.aa la cual presenta un f de 21 995.2 ,mucho 

mqor comparad~ con el gitipo" 'tiazol del sultatiazol, el 

cual ee de 17 292.1. 

lxieten dos X mú deacri tas en la 11 teratura ( 11, 12) 

una a 259;0 7 otra. a 260 Dlll ambas con Wl fo de 1980C y 

20 050 respectivamente. 

o 
" C•OH 

C-N " -¡('') 000 

: ~ \ ~-i n_J 

7. Sultametoxazol. Esta sulton111ida genera dos ~a.~das a 

272.6 1 217.0 nm,característi~as del anillo A •. La transi­

ci6n ·de n -u"c!el sistema 5-metil-3-isoxazolil genera una 

banda a 256.9 nm con uD:) de 14 620.6 • Bn la literatura 

se encuentran descri taa, una l máx a 257 .0 nm con un ~ 

de 17 326.4 (11) y otra a 255.0 na con un j de 16 743.79 
en RaOH 0.11' (10) · 

A 

0-... 

49 
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8. S11lfadimetioxazol. Experimentalmente ee observan la• 

bandas características del anillo A. El sustituyente hete­

rocíclico,4, 5-dimetil-2-oxazol genera una banda a 250.4 nm 

con un coeficiente de absorti-vidad molar de 18105. 8,cauea­

do ~or la transici6n de n --ir• , Se encontr6 descrita(7) 

una Amáx a 250,0 nm con un fo de 21 383. 8 en HCl O~lN. 

A -<JO CH3 
. iJ 1 

.N CH 
3 

9. Sulfazal!let. De esta sulfona.:nida no se encontr6 descri­

to en la literatura ningún valor. Experimentalmente se 

encontraron las bandas características del anillo A. El 

anillo,3-metil-1-fenilpirazolil genera una banda a 250.0 

nm con un r de 22 309.3 • 

o 
~"'ft 

• . L_ll ••• ,. 



10. Sulfabenzamida. Presenta una banda a 256.3 n:n la 

cual ee generada por el sistema benza.:nida. 

·-ro 
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11. Sultaq,uinoxalina. Esta sulfonamida presenta ·ma ban­

da ancha a 350.0 nm con un coeficiente de absortiv1~ad mo­

lar de 57 227.424, él cual es generado ~or la conr~~sación 
del. anillo de la piracina con un anillo arorná.tico ( 5}. El 

anillo de la piracina produce una banda. a 252. 2 nm causa­

da por la transici6n de n .. -¡¡";además de presentar lJ.s ban­
das características del anillo A. 

Se han registrado l máx a 252.0 y ·260.0 nm ·con un F de 

33 336.63 y 8 259.07 respectivamente; ta.1bién se ha descri-
' ~. . . 

to(l2) un~·~· máx a 262.0 nm con un} de 8 511 y otra a 

255.0 nm con un p de. 3j 103~0 a pH 6.6 (11,12). 

A-CNX) 
~ ~ 

M 

... , 
~·-

':'i 

,·.-'( 
,·.;· 

,. ~~· 



Resultados de. la e~pectroscopía 

d.e infrarrojo 

:;:..Js .es,ectros de infrarrojo de cada sulfonamida ae ane-
-

xan a oontinuaoi6n. 

En cada u.ria se encuentran las condiciones bajo.las 

cuales se obtuvieron. 

~~ la tabla IV se encuentran los valores de frecuencia 

de algunos grupos funci0nales presentes en cada sultona -

mida 
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TAILA IV FRECUENCIA DE ABSORCION EN lL 

IN' RAltltOJO DE LA• SULFONAMIDAS· 

, .. 
~ N~H 

,() ANILLO v ..... \) NH v C:;C \"> s;o \) C - N S-N b·C-H HETEROCICLO -- ,. ____ . ------ ----
S ULFAMITAZI NA 3410 HIO H40 ••40. 1800 1480 1UO 1110 1301 1190 110 940 IHO ·1840 

IULPAMl1tal1NA 3490 :U90 1220 1810 14100 ·1491 IHO 1111 1101 1190 890 811· 1570 IHI . 
IULPl IOMIOIN A 1480 1180 IHO 1eoo 1410 1370 lllO IJIO 1200 HO 840 1410 1850 

-· 
IULPAOOICINA ueo "J4'0 uso 1880 1510 1490 1ns 1180 IJIO 1200 eeo HS 1420 1810 

.. . 
. SUl¡.PATIAZOL n90 H20 1110 1800 "ºº IHO 114> 1110 IH eso 11?9' 15IO 

P•LIL tuLPATIAZOL 1•00 ·~ 
1800 llOO 1110 lllO IJOO 124> 940 • 10 IHO IHO 

-
IU'LPAMltOXA ZOL 1490 1400 l!IO 1810 18011~10 1510 1110 1110 ''º 1!11 1410 

IULPADlll TLOICAZOL 14IO •• 1110 1811 1800 ·1101 1170 111 IDO 1110 110 IJll 1170 

IULPUAMIT 1410 lllC HIO 1840 1111 llOO 1141 1180 1111 1110 'ºº HI uieo 

SULllOUINOICAUllA IAO '900 ·- 1140 1110 1110 lllO "º 111 

suLrMIMZA••A llOO ·Hao 1940 1110 1110 1140 neo lllO lllO "º HI 



.Análisis de los espectros del infrarrojo 

dé las suitonamid~s estudiadas. 
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Presenta tres bandas fuertes y finas entre 3450 -3490, 

3350·• 3400 y 3220 - 3250 cm-1 asignándolas a las vibra -

e iones de alargamiento de los gru;>os a.'!1ino primario( C-N-:!d 

1 secundario·(C- NH-S) res?ectivamente. Siendo responsable 

el grupo a111ino ( C - n-H2)de las bandas a 3450 - 3430 1 
-1 

3350 - 3400 cm ~ue son causadas 'ºr las Vibraciones de 

alarg8llliento asimétrica y simétrica de éste grupo, la ban­

da a 3220 - 3250 cm·l es asigne.da al gru-po amino (O- NK-S) 

de la sulfonamida (27). 

Una banda intensa y tina a 1630 .. 1660 cm-1 es asignada 

a las vibraciones de tlexi6n dél grupo amino( ~ - :t). !s -

tas asignaciones ae hacen en base a loe estudi§s realiza -

doa por K. Ito 1 K.Sekiguchi(23)(27). 

Se presentan doa batidas finas y fuertes a 1600 - 1480 
cm·l que son asignadas .. al sistema aromático (C • C) del 

anillo A (27). La banda a 840 cm-1 fina y con baja inten -

aidad ea generada por la vibraoi6n de !lexi6n de los pro -

tonel aromáticos (•0-H). 

A 1330 cm-l ae presenta una banda intensa y tina 1 

otra fuerte y ancha a 1150 cm-1 siendo asignables al '1"UPO 

~lfonilo ( )3~ ) .. La pri~era es ~reducida por la vibra~­
ci6n de alargamiento aaimétrica y la segunda por una vi -

braci6n simétrica. Estudios realizados ~or aaxter (26) 
en sultonas, tioaultonatos 1 sa~ton~idas junto con 101 



... 
realizados por T. Uno y T. Machida apoyan 'etas asigna­

ciones. (24). 

En la regi6n de huellas dactilares se presenta una ban­

da fin~, generada por el gru~o S - N debido a la vibraci6n 

de alarga~iento. Esta asignaci6n fue muy discutida,debido 

a que alaunos autores (26) le asignaban la posici6~ entre 
-1 1070 - 1100 cm • Los estudios realizados por Y. Tanaka 
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(25) en derivados del naftalensulf6nico y otros compuestos 

permiten concluir que efectivamente la banda generada alre~ 
··l , dedor de 'lJQ C:t por eStOS CO:npuestOS es producida por tl 

enlace S-N • 

l. Sul!amerazina. Corresponde al espectro IR-1. 

?resenta una serie de ban1as de intensidad variable. La 

banda de la a:nina (-NH-) se presenta con una baja intensi­

dad y ancha. Ona banda $11Cha y de baja intensidad a 3040 

cm-1 es asignada a los protones ole!ínicoa (sC-H) presentes 

en el anillo "A" y en el anillo heterocíclico.~ 2950 y 2870 
-1 1 

cm se presentan dos bandas anchas y d'biles generadas por 

·los protones alifáticos ( C - H) del .grupo metilo, además 

de generar una vibraci6n de flexi6n a 1445. cm-1• 

?n la regi6n de los aromáticos se presenta una ieñal a 

1635 cm1 intensa 1 tina aue se traslapa con la banda de la . . 
Vibraci6n de tlexi6n ~el grupo amino 1 otra aeftal a 1570 

-1 ' 
cm ancha 1 de mediana int.ensidad asignables al anillo 2-

pirimidinilo. Una sustitución en la posici6n 4 de este ani­
.¡ 

llo genera una banda medianamente intensa 1 tina a SlO cm. 
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e~ 

·{) 
2. SUltametazina. Corresponde al espectro IR-2. 

-1 Las dos bandas a 1640 y 1550 cm asignadas al ~rupo ?i-

rimidinilo ( Osl , C • O) se present.an tinas e intensas. La 

primera banda se traslapa con la vibraci6n de flexión del 

grupo amino ( - N - H ) • 

Una serie de pequeñas señales arriba de 3000 cm-1 son 

asignadas a loa protones olet!nicos ( s O - a) presentes. 

Eri la re1i6n de los protones alifáticos se presenta una 

banda a 2930 cm-l generada por la vibración de alargamiento 
"· 

de los gru~os metilo (C - H) y su vibraci6n de tlexi6n se 

presenta como una banda de mediana intensidad y ancha a 
-l 1435 cm • 
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3, Sul~iso~idina. Presenta el espectro IR-3~ 

::i esta .sul fona'!lida no se presenta la bP.nda debida a la 

vib~ación de alar~amiento del grupo amino secundario (-NH-) 

Se ?resentan como bandas anchas entre 3020 -3070 cm-l los 

::J!'Oto~ei: olefínicos (=C - :·O y los protones alifáticos 

( e - ;.:) se presentan abajo de 3000 cm-1• Las bandas a 
-1 1630 y 1410 cm son generadas por el anillo 4-pirimidini-

l o ( = JI, C= C) • 

!, S~lfadoxina, ~s~ectro r~-4. 

?!'esenta las bandas carcterísticas de las sul!as. Además 
-1 presenta dos bandas finas y :uertes a 1610 y 1420 cm ge -

nerados ~or los dobles enlaces ec = N, C • C) del anillo 

· 4-?irimidinilo. Otra banda fina y de intensidad ba.ja a 
-1 795 cm generada por los ?rotenes ( • C - H),del anillo 

-;iirimidinilo. 

N~ 

··U 
H CO OC:N3 . 1 

~- .... 

'·' 



.Además se registran las bandas de vi oración de abrga -

miento y de tlexi6n del gru¡lo.metoxilo (C - ~) a 2370 y 

1470 cm-1• 

5. S\llfatiazol. Corresponde al espectro IR-5. 
Esta sulfonamida presenta las bandas caractérÍsti·~as dt' 

las sulf'as. Las bandas de los grupos aminos no presi:ntan 

la misma intensidad que en los espectros de las de~~~ sul-

fas. 
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-1 Sl grupo tiazol genera bandas características a : ?75 .;:m 

1 1530 cm-l debidas a los gru/os (C = N , C = C),s~endo 
estas fuertes y finas (28). Los protones olefínicos (=C-~) 

generan una banda débil y anona a 3020 cm-1y otra de las 

misma caracter!sticas a 3080 cm-1• 

Aqu{ el grupo S - N genera. una banda a 375 cm-~ Gausada 

por la vibración.de alargamiento. 

·o 
6. Ptalilsulf'atiazol. Corresponde al espectro I~-6. 

En eate espectro la regi6n de 4000 a 3000 cm-1 no presen­

ta el mismo aspecto que se ha ?resentado normal~ente en los 

espectros anteriores. Aquí se presentan dos banrtaa tinas 
-1 

y pequeaaa a 3600 y 3540 cm , la primera generada por 
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la vibración de alarga~íento del grupo amino( C - ~ - C) 

7 la Ee[Unda genera.da por el grupo amino unido al ~rupo al 

3Ul fonilo ( S - X - C) producidos por la vibraci6n de alar• 

~ac:iiento. Presenian un ~esplazamiento causado por la prt -

sencia del grupo carbonilo. 

:.rna banda ancha. y de intensidad !!lEdia entre 3.310 - 3150 

c:i •
1 

:nuy característica de l~. vibraci6n de alargamiento 

del lrupo carboxiló ( g - OH ). El grupo carbonilo genera 

~~a canda fina y fuerte 0a 1720 cm-1,debido a la vibraci6n 

-!e alarea.::iie:1:':0 de éste grupo ( C s O). 

IJna serie de bandas entre 1630 y 1500 cm-1 con una in -

tensidad var·iac!a son asignablez a los sistemas aromáticos 

7 al grupo tiazólico (C=M,C=C:). 

E"'- !:ru:;>o ttal ilo por tener una sus ti tuci6n orto genera 
• -1 1ma banda fina y debil a 760 cm 

o 
" 
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7. Sulfa~etoxazol. Es~ectro IR-7. 

Este·es9ectro ,resenta las .b'1.ndas característi0as de las 

sul:t'as. Presenta ade:nás una bande. de in ten::i:'.e_d :ni;dia :v fi-

na a 1480 Cm-l d . d , . .. . , d l . 11 pro uc1 a ?Or -ª insa.urac1on e an~ o 

isoxazol. 
-1 A )165 cm se presente. una bsnda fina ·.r de intensidad 

media generada por los protones olefínicos {=e - ~). e~ 

ca~bio a 1445 cm-l se presenta una banda débil y :in~ 
nerada por los protones alifáticos (-C-H), ;>rodu.ci.d2. 

ge-

la vibraci6n de flexi6n del gru~o metilo. 

A u ... o 

8. Sulfadirne tiloxazol. Es~ectro IR-3. 

B1 espectro presenta la banda a 3230 cm-1 ,ancha y de 
. ' intensida<l !lledia producida por el gru90 a'l!ino secund?..rio 

Presenta las bandas características de las sulfas. 

La banda débil y fina a 1570 cm-les asignada al grupo 

oxazol~ 

o 
• li_][º"• 

N CH:s 
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9. Sultazamet. Es~ectro IR-9. 
Entre 4000 y 3000 cm -l se presenta una banda ancha 1 

otras finas con intensfdad media y f\lerte, correspondiendo 

las bandas de 3450 y 3365 cm-1 a las vibraciones de alar­

gamiento del grupo amino (N~: ) siendo la asim,trica y ei-
-1 métrica respectivamente. 1 3330 cm se presenta una banda 

ancha 1 mediana generada por el grupo amino secundario. 

Aquí también se presenta una bsnda a:icha y t'uerte a 3060 
-1 cm generada por la vibraci6n de alargamiento de los pro-

tones aro~áti~os presentes(=C - H). 
~ -1 A 15o0 cm se presenta una banda mediana 1 tina gene-

rada por el grui:>o !)irazolilo. 

Además presentan las bandas caracter!sticas de las su.l­

ías. 

o 
' 

A -o CM¡ 

10. Sulta~enzamida. Espectro IR-10. 
. -1 A 1690 cm se !'resenta una banda tina y de intensidad . 

media asignable al grupo oarbonilo (~C •O). Aqu! no se 
presentan bandas en la regi6n de los alitáticoe. A 715 cm-1 

se presenta 1.111a banda tin~ y de intensidad ••dia asignable 
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a un anillo aromático con una monosustituci6n. 

l. SUltaquinoxalina. Espectro IR-ll. 

Aqu! las vibraciones de alargamiento de los gru?os ami­
no no se presentan como bandas !inas,sino que se ?resentan 

como una s6la banda ancha entre 3200 y 3510 cm-1• El ani­

llo heteroc{clo,genera dos bandas a 1570 y 1550 cm-1,la. 

primera de intensidad fuerte y tina y la segunda débil y 

fina. Además presenta las bandas características de las 

sultas. 
~. 

. ~· 



Reaultad91 de la eepectr~scop!a de 

resonancia magnética n~clear 

Los es!)ectros o.btenidos se anexan a continuacicSn. 

!n todos los espectros se encontraron dos b~das cone­

tantes ,ana a. 3.6 ~,m la cual es asignada a los protones 

del aguP., proveniente del disolvente y de la mueetra,la. 
otra se~al se presenta como un multiplete a 2.5 ppm la que 

es debida a la presencia de dimetilsult6xido no deuterado 
~ue contiene el disolvente empleado. 

74. 
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An'1isis de loa espectros de resonan~ia 

magnitica prot6nica de las sulfonamidas en estudio 

86 

Con el objeto de sistematizar este estudio es convenien­

te discutir la estructura báaica,la sulfanilamida, ~ sus­

tituida- que torma parte de todas las sulfonamidas. 

l. Sultantlamida r sustituida. 

Ha Mi. 

A He~ -Oº HCI ' .. ./ 
11 1-N -

Me"' Ja'". 
Ha Mi. · 

El eapect~o de resonancia magnética prot6nica presenta . . 
una eerie de seftales dispuestas a lo largo de la escala de 

deaplaumienio.q1Úmico(ppm) con diversas intensidades 7 · 
multiplicidades. ~. · 

~e observan dos pare• de dobletes con una constante de 
acoplamiento de l H1 y cuya integraci6n corresponde a dos 

protone1 cada uno,lo que evidencia un sistema AA'BB' ca­

racterístico de loa anillos arom,ticoa ,dichas seft"3.ea 
son generadas por el anillo aromático de la aultanilami­
da r su.~ti tui da. Los. protones 3 y 5 de éste anillo son 

responsables del doblete que aparece a 6.7 ppm y los 

protones 2 y 6 son res~onsablea del doblete a 7.9 ppm. 
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Loe 4obletee son producidos por la interacci6n spin-spin 
de loe protones en posici6n 3 y 5 (Ha)· con los protones en 
poeici6n 2 y 6 (Hb) lo que provoca que los s9inee se arre­

glen en diversas combinaciones para así generar la ~ulti­

plic14a4 observada. 
11 valor de la constante de acopla~iento ~ara este ~ar 

de dobletes permiten asignar la posici6n de los sustituyen­

tee en el anillo,como una sustituc16n "para" entre ~a y n"o 

(19). 

Loe protones Rb que generan el doblete a 7.9 ppm aparece 

a c111po máa bajo debido a la desprotecci6n que le confiere 

•1 Cru.po eultonilo 1 el resto de la mol,cula,mientras ~ue 
11 d~bletee gene·rado por los protones R8 no sufre dicho. 

e:tecto. 
Se presenta una banda ancha a 6.l ppm la cual es geMra­

da por loe protones del grupo amino (He). Su asignaoi6n se 
. '· 

realtz6 con base en la 1ntegraoi6n de. dicha seilal, que re -
aulta ser generada por dos protones 1 por su posici6n que 
corresponde al desplazamiento ~u{mico de loe protones de 

loa grupos aminoa. 
La1 eeaalee 4eacritae anteriormente para la eultanilami­

da ?t-eust1tui4a ea común en todas lae sultae en eetudio, 
por lo que se o~itirá su 4eecripci6n para la• 4emáa sultas. 

Los vs?-orea de los desplazamientos ~u!micoe para oada eul­
tonaznida se encuentra reportado en la tabla v. Batas asig­
naciones eon oorrobaradae con los datos descrito• en la 

11 teratura ( 29) • 



Tabla V. Desplazamientos químicos de la sulfanilamida 

N1 sustituida presente en las sultonam.idas 

estudiadas 

. Hd 

Sul t'a.!!1erazina · 6.78 7.9 6.1'7 +10 

;:;•.tl fame tazi na 6.75 7.3 5.14 +10 

Sul fi som i dine. ~ 'J o.,,. 7.9 s.1; +10 

Sulfadoxina 6.76 7.9 6. 2 +10 

Sul !'a t::.? ~·~::. 6.76 7.67 6.0 +10 

Ptalilsulfa +lO 

tiazol 

Sulfa.'lle toxazol 6. 3 7.7 ó.3 1 
+10 

Sulfadimetiloxazol 6.6 1 7.63 ó.3 +10 

SUl f'azainet ó.3 7.66 6.0 +10 

Sulf'abenzam.i da 6. 36 7.9 6.4 +10 

Sulta~uinoxalina ó.7 7.32 s.;; +10 
' 

88 
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S6lo en los casos en los que la posici6n de dichas sefta­

les descritas se vea afectado será discutido. 

l. Sultaznerazina. Espectro RMP-1. 
~uestra una serie de señales con cierta multiplicidad e 

inte~sidad a lo largo de la escala de desplazamiento qu!mi­

~o. Se observa un singulete a 2.43 PPlll que integra para 

.tres ?rotenes con base en su desplaza"liento qu:Cmico 1 a eu 

inteeraci6n esta ser.al es asignable a los protones Re del 

~upo ~etilo. Se observa como un singulete ra que no tiene 

-,rotones ·1~cir.os con quien interactuar. Se ba encontrado 

descrito en la literatura (30)(32) un ~ de 2.3 ppm. 

A o~.IM•I 

H.' 

Se observa un par de dobletes a S. 56 1 7. l· ppm con u.na 

integraci6n para un prot6n, cada una 1 una constante de· aco­
Plll!liento de 1 Hz. Por lo anterior s~ asignan estas seftal•• 
a Loa protones Rg 1 Hb .del· anillo pirimidinilo (30)(31). 
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Un aingu.lete presente a 6.17 ppm es generado ~or el gru­

po amino (-NH2-) cuya intégraci6n corresponde a dos proto -

nea. Su aaignaci6n se evidenci6 al tratar la muestra con 

agua deuterada ya que estos ~rotones se intercambían por 

deuterio,raz6n por la cual la seffal correspondie~t~ de=a­

parece. 
' Oon reapecto al ~rot6n Rd (-NH-) de la sulfanila~ida es 

deaplazado a campo baJo (ma.ror de 10 ppm) por la desprotsc­

ci6n que genera el grupo sulfonilo (SO.., )y el a.'li 11 ::> ile'tero-
"' ctclo. 

2. SUl.fametazina • Espectro RMP-2. 

Se obaerva una sedal a 2.35.ppm que integra para seis 

protonea,,sta se~al intensa es producida por los protones 

He de los grupos metilo. Se observa como una banda intensa 

debido a la simetría que presenta la molécula al estar sus­

ti tu14a en las posicioaes 2,4 7 6. 

!n la regi6n de los aromáticos se obaerva u.na sefial a 

6.93 ppm la que es prodacida por el prot6n aromático (Hg) 

del anillo 4,6-dimetil-2-pirimidinilo,el cual integra para 



un.prot6n (31)(30). 

La señal presente a 6.14 ppm y que integra para dos pro­

tones es asignada al grupo ~~ino (He) l~ que se oomprueba 

por el interc~~bio de éstos con agua deuterada. 

3. SUlfiso~idina • !s?ectro RMP-3. 

Genera dos singuletes a 2.43 y 2.33 ppm lo que peratite 

asignarlas a los protones He y Hf de los grupos metilo rea­

~ecti va.oente, esta asignaci6n se justifica por la integra~ 

·ci6n de tres protones para cada una, la presencia de dos 

seílales es debido a la posici6n en el anillo. 

Un singulete ancho a ó.15 ppm integra para dos protones 

y es asignada al grupo amino (He). Su asignaci6n se justi• 

fica por el interca:nbio con agua deuterada. 

Se 'observa un singulete a 6.95 ppm ttue integra para un 

protón,correspondiendo al protón del anillo pirimidinilo 

(Hg). 

4. SUJ.f'adoxina. Espectro RMP- ·4 

Presenta como sus ti tuyente ar 5, 6-dimetoxi-4-pirimidini• 

lo el cuai genera una s~rie de señales a 8.33,4.03 y 3.8 

ppm integrando para l,3 1 3 protones respectivaznente. 
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11. singulete a a.3 ppm presente en la regi6n de los aro­

mbicos ·es generado por el° prot6n % d'el anillo pirimidini-

.lo. Las aeftales observadas a 4.0J y ).8 son generadas por 

los protonea He 1 Ht de los grupos metoxilos. Se registran 

con desplazamientos químicos diferentes porque no son equi­

valentes. Ad~más no se registran en la regi6n de los ~iroto­

nes alifáticos debido a la presencia del oxígeno que provo­

ca un des,lazamiento a campo bajo. 

Un siDf!Ulete ancho a 11.36 ppm con una integraci6n para 

un prot6n, es asignada al prot6n Hd del grupo amino secun·­

dario. Dtspla•ado a campo bajo por la desprotecci6n que le 

confiere el grupo eultonilo(S02). Esta asignación se jus -

titica con el intercambio de éstos protones con agua de~­

terada. 

e Hr 1 

5. Sl.lltatiazol. Espectro im~5. 

Se observa un par. ·de dobletes a 7.4 y 6.95 ppm que inte­

gran para un prot6n cada uno, por su posici6n en la regi6n 
de los aromáticos se asignan a los protones Hg y Hh del .. 
grupo tiaz6lico. Se registran como un par de dobletes por 

la interacci6n spin spin de S111bos protones;además presenta 



una const8Xlte de acople.miento de o. 5 Hz. 

Un singulete ancho a 6.0 ppm integre para dos protones 

es asignado a los protones. :He del g:'Upo amino '! se con!ir-

· ma por el interca.l!lbio con ?.gtte deuterade (30)(32). 

6. ?talilsu.lfatiazol. Espectro R!!P-6 
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Este espectro difiere totalmente de los discutidos hasta 

ahora. 

J. ~attan ( 30) !)ropone 12 siguiente asignaci6n; 

"toe protones Ha y ñb del anillo 4-a.minobenceneu.lfonamida 

se presenta como un singulete a 7.86 pp~ desapareciendo to­

talmente el siste~a AA'BB' característico del e.nillo aromá­

tico•. A13~ás asigna a los pr~tones del grupo Ftalilo,la 

señal presente a 7.65 ppm que integra para cuatro protones 

y se presenta como un multiplete. 

Por lo tanto el par de dobletes a 7.05 y 7.53 ppm se 

asignan a los protones ~! y Hg del anillo tiaz6lico presen­

·~e. El multiplete presenté entre 7.7 y ~.o ppm corresponde 

a los protones 2,3,5 'y 6 (Sg) del gr.¡po aromático,4-amino-

bencensulfonamida. !:l. singulete a a.1 ppm es entonces asig­

nado a los protones 3,4,5 y 6 del grupo ftalilo (Bh). 

La'asienación realizada se puede justificar al comparar 
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con el espectro de la ftalilsulfaoetamida (JO) presente en 

el art!culo antes referido,el.cual presenta desplazamientos 

químicos semejantes debido a que presentan erupos en co~ún, 

el grupo ttalilo y el 4-aminobenoensulfonamida. Est~ sul­

fonamida no tiene otro anillo aromático,por lo que no se 

regie~ra el par de dobletes.Entonces el par de dobletes 

presentes en el ttalilsulfatiezol son generados por el 

grupo tiazol y no por el anillo J.. 

O HCJ Hf 

"o e -OH 

Hh,v~-z hí·r·· 
fll '-. Hh N--1.Hf 

H CJ HCJ 
Hh 

7. SUltametoxazol. ~spectro BMP-7. 

Se observa une sedal a 6.J ppm con una integraci6n ?a:"a 

~res ~rotones,que presenta una interacci6n con dos tipos 

de protones,dos de los cuales corresponden al grupo amino 

(He) y el otro prot6n, al Hf del anillo isoxezol(31)(32) 

Los protones He del grupo metilo son reeponsab!es de un 

singulete a 2.4 ppm que integra para tres protones. 
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3. Sulfadimetiloxazol. Es?ectro RMP~8. 

Se observa un singulete a 5.36 ppm que integra para doe 

?rotones asignable a los ~rotones He, l~s cuales se encuen­

tran desplazados con respecto.a las otras sulfona:nidas ya 

mencionadaa,debido al efecto de protección que le confie­

re el anillo heterocíclico. Estos protones son intercambia-

dos por agua deuterada. 

Con un desplaza~iento químico de 2.03 1 1.93 ppm apare­

cen dos sing1letes intensos correspondientes a los proto­

nes ~e y ~f 1e los grupos ~etilo. La integraci6n para tres 

protones cada una,ev~dencía su asignación (32J. 

!Hf 1 

3. Sulfazamet. 3spectro ~.'i!P-9 

:&uy cerca del doblete de la sul!anilamida (7.6ppm) se 

Hqp~ ~q 
Hg ¿? Hq . 



96 

·observa un singulete que integra para cinco protones,de la 

cual son responsables los protones Hg del grupo ~enilo, 

El singulete que se observa a 5,9 ppm que integra para 

un prot6n es asignable al prot6n Hf del anillo he-<:eroci:clo 

A 2.26 ppm se genera un singulete correspondiente al 

grupo metilo. (He), su integración para tres protones evi­

denc{a su asignación. 

10. Sulfabenzamida, Es~ectro R!~?-10. 

Se observa un par de dobletes a 7.75 y 3.1 ppm con una 

integraci6n 'ara tres y dos protones respeotivamente,si~n­

do asignables a los protones :ig y Hh (32). Se ,resenta co­

mo un par de dobletes por que no son equivalentes,debido a 

que los protones Hh se encuentran vecinos al grupo carbo­

nilo el cual genera un c~~po desprotector,produciendo un 

d••Plaza.'lli811to a CBIDPO bajo,efeoto que los protones ~g no 

pre sen tan por estar alf.j ados del grupo carbonilo por más 

de dos enlaces, 
Hh . HCJ 

~o~ 
Hh HCJ 

A 6.4 ppm se presenta Wla banda ancha con una int'egra­

c16n de dos protones asignable a los protones He del grupo 

amino,lo que se comprueba por el intercambio con agua deu­

terada. 
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Otro singulete ancho presente a 12.4 ppm que integra pa­

ra un prot6n es asignable al grupo amino secundario (H4). 
:Este prot6n es intercambiado con agua d.euterada. 

11. Sulfaquinoxalina. Espectro RMP-11. 

Genera un .singulete con una integraci6n para dos proto.-. 

nes a 5.55 ppm correpondientea a los protones Be del grupo 

amino,encontrándose desplazados a campo alto por el efecto 

que le confiere la quinoxalina. Este prot6n es intercambia-

·do con agua deuterada. 

La quinoxalinn genera una serie de seftales designadas de 

la manera siguiente: El ·prot6n libre del anillo de la pira­

cina da lugar a IUl singulete a a.35 ppm que integra para un 

prot6n. Un multiplete presente entre 7.9 y 7.3 ppm que in­

t~gra para cuatro protones Hh del anillo aromático conden­

sado con un anillo de la piracina (32). 

"" .... 

A· -·xN :(:LHll 
Hg ~ • 11 

N 

H h 



Resultados de Espectrometría de 

Masas 
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A co~tinuaci6n se anexan los espectros de masas obteni­

dos bajo las condiciones ya especificadas en la parte ex -

perimental. · 
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Análisis de los espectros de masas 

de las sulfonamidas estudiadas 

110 

Los es~ectros de masas de este seri~ de sulfonamidas se 

caracterizan por presentar iones moleculares de baja inten­

sidad ( 5" ( >. y una. fragmentaci6n característica que es la 

pérdida de S02 y· de S02H a partir del ion molecular. Otra 

serie de iones se generan a partir del ion sul!anilamido 

posterior a la ~érdida del sustituyente. 

De esta serie de co~puestos poco se encuentra descrito 

en la literatura, tan s6lo se encuentran dos artículos que 

hacen ~roposiciones concretas sobre los mecanismos de frag­

mentaci6n (34,35). 

'El primer art!culo que aparece,Dynesen y·colaboradores 

(34) propone el siguiente mecanismo de fragmentaci6n para 

la sulfonamida: 



°' '"": 11? º 
.. ,,o 

o-s· 
) ~I ·SONH 

H -.. .... ,. 
H H 

+ o -co 

GJ ffl/1:9( 

Se P1'•••nta en ••te mecanismo de tr•B'l•ntaci6n la pir­
dida de SONH y P••terio,.,,ente la pérdida de OO. 

llxtraoo1.,,do este meoanis,o de tragmentaci6n a una au1. 
tonamida estudiada,se tendrá : 

lll 
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En los espectros obtenidos no se observan especies 

que corresponden a este mecani.s:n·o de fragrnentaci6n. Esta 

generalizaci6n no conlleva a la identificaci6n de señales 

presentes en los es~ectros obtenidos. 

También· proponen que en las sulfonamidas ocurre la rup­

tura en el enlace S - N donde la porci6n que retiene la 

carga es el anillo heterocíclo. 

Por otra parte estos mismos autores pro?onen las si­

guientes estructuras pe.ra las señales M - S02 y l! - nS02 
en las sultonamidas. 

!! 
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-r establece o.ue la es-rr:bili:i:ación po! la expansi6n del 

anillo sólo ocurrirá cu~~do se encuentre 1111· sustituyente 

adecua 1:0 en el anillo A.. !:n el caso de las sulfonami4ae ea­

<;;uci '°-~:;.s el susti t-.t:rente sobre el anillo A. es siempre un· 

.~r'.tpo ~ino en !)OSición "para" y el susti tuyente que varía 

es el anillo 3 e! cual sí resulta ser tunda~ental en la 

::>srd:!.dS' de !.! - so
2 

y M - RS02,como se verá :nás adelante. 

)el análisis de los espectros de ::iasas oi>tenidos para 

esta serie ~e sulfona~ides se puede observar que el reqUi­

si te- i::d:. ::pc:-::;~ble ?e.ra la :>érdide de M - SO'> y M - HS02 
ls prese~~:~ de a.~ ~itróceno en posición 2 en el anillo B 

vecino al gru,o ~H de lR sulfonamida. 

\Í 

O
~ -Z..N~ 

H2N S-Nu 
n 1 

o ti -

ldemás de ser indis~ensable en cierto grado que el su&. 

tituyente a o el anillo B sea un anillo de seis miembros 

para que la ~érdida de M - SS02 ~curra preferentemente. 
La presen~ia de un ion metaestable en los espectros de 

masas que generan io~es (Í: - S02) y (M - BS02) permi t~n 
establecer que le fragmen~aci6n ocurre de I~ K - 64 

-r.i - 65,esto es la pérdida de so2 a partir del ion mo­

lecular y ],a poaterior pérdida del prot6n. Esto juatitica 



la baja intensidad del ion molecular y el que no se !"ec.s­
tre Wl 1·on a M - l im!)ortañte •. 
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n mecanis:no de tragmentaci6n que se pro9one '.)a!' :::'·~1-
car las !>érdidas de M - so2 y Jl - S0

2
H es entonces :J.. .: -

g11iente: 

1 

Hz 

"a 
IC J m11a 213 
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La participaci6n de la posici6n •orto• del anillo A de 

las si11.fona1'lide.s en la ciclizaci6n y la pérdida del prot6n 

•orto" fue demostrada por Broxton (35) .quién preparo loa 

corre2nondientes 2,4,ótrimetilsulfon~~idas de manera que la 

pérdida del ~etilo en las posiciones •orto• die::"á.n lugar a 

la ~érdida de (ll - 79) en lugar de (K - 65),lo que efecti• 
V!!l!:ente oc:uría en los espectros de masas de estos deriva­

dos • 
. Así se llegg a las siguientes conclusioness 

·a) ~ue la ;1T~.Jucci6n del i6n M - 65 (C) depende de la taci-. 
lidad de fo::-·naci6n de un compuesto (C) estable. b) La pre-

sencia de gri.tpos electroatrayentes, como los grupoa nitro 

en el anillo ,iridinico reduce la abundancia del i6n 

(M - 65) lo·cual es congruente con le. presencia de la carga 
~ositiva en el ion B 1 c. c)Los ~~stituyentes en el anillo 

A afectan el grado de desviaci6n de B a O,~robablemente por 

un efecto electrónico en los pares de electrones no campar­

tidos del i6n B 1 d) La tuerza principal que promueve la 
"'' ciclizaci6n proviene de la disponibilidad del Ditr6geno del 

anillo piridinico ·para la tormaci6n de· wi nuevo enlace "r · 
su coneig11iente transtormaci6n a un nitr6geno cuaternarió, 

siendo adem¡~ posible la eetabilizaci6n de la carga poaiti­
Ta por resonancia mientrai que el electr6n desapareado ... . 
estabiliza p()r el grupo a~ravent~· de: electrones c-so2>. 

· En la tabla- VI se presentan los valoree de m/r. e inten­
sidad relativa ~ara los i·ones generados por eete mecaniBlllO 



Tabla V'I. Valores de m/z e intensidad relativa !e los 

traemef:ltOI obtenidos ~or el mecanismo de frag:nentació.n 

lw.l • 

SUltametazina 

SUlfoeramina 

Sultis~idina 

Sllltadoxina 

Sulfatiazol 

SUlfallletoxazol 
SUlfadimetiloxazol 

SUlfazalllet 

Sulfaquinoxalina 
~. 

• - 64 

214(100 ~) 

198(32. 3~) 
214(100 ~) 

246(73.3") 
191( 5ó.Ofo) 
lS9C10. a~> 
203(10.8~) 

264(24.0") 

213(70.ó¡~) 

197(100 ~) 

213( 50.0~~) 

245(73.J~) 

236(60.0~) 235(50.0~) 

!ll 

212 

212 

244 

117 
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Las otras series de ie~es caractería~icoa que·ae ob1er­
van· en loa·eapectros son los correspondiente• a la• traa­
~entaciones dirigidas por el grupo (-so2HH-) para esto ee 

propone como sitio de lo~alizaci6n de la carga lino de loe 

oxígenos del grupo C-so2-) que promueve la fragmentaci6n 

alta a su ~osici6n,segdn. este mecanismo tenemos: 

,..,, 1 1"8 

.,.º·~+···o~~ 
•111111 CH¡ NI 1 111 

donde el ion m/z • 156 es común en todos loa e1~1c-U-os de· 

la• sulfonamidas estudiadas •. . . . 
La presencia de un ion metaestable a 74.77 evidencia la 

p6rdida de 43 unidades· de ~a•a a partir del ion m/1 • 156 
esto ti 156+ . 108+ ·• 46 1 dado que la isotopía del 

ion a m/z • 106,no presenta evidencia de azufre,resulta 
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evidente la pérdida de so, ex?licable a través de la trana­

posici 6n del tipo Nitro-Nitrito: 

M1coni11110 20 

ª· 

d"ª ~o o·· fo º .. ... 
j 

N m/l:IM N N 

'H 
\ 

~~2 2 Hz 

.,.o· ... 

m11: 101 

El ion m/z = 155 es ta~bién preoursor del ion a m/z = 
140 elucidado también por la presencia de un.ion metaea­

table a 125.65 común en todos los espeotros,oomo puede 

verse ésta pérdida ~uede-corres?onder a la eliminaoi6n de 

-o- 6 bien ~NH2 , se requerirá.de Wl e.néJ.isis de alta re­

soluoi6n para poder distinguir entre estas dos pérdidas 

probables. Espeoulando sobre las estructuras de ma)'or po­

si bilidad tenemos: 



•o • ... .. . • ·o 
"·"to ID 

o o ....._ 

' 

H 11 
'H 

\ 

2 "z 
"''' 1 140 o .. ~ ·.o Q .. ,o ..... • 1r • s s 

o --o 
Los fr&B1Dentos obtenidos por este mecanismo de frag­

mentaci6n ( M 2) ae presentan en la tabla VII. 

Tabla VII. Valores de intensidad relativa de los iones 

~roducidos ~or el mecanismo 2 

Sultamerazina 

Sultametazina 
Sul f'i somi dina 

Sultadoxina 

Sulfametozamol 

Sulfadimetiloxazol 

Sult'azamet 
Sulfaquinoxalina 

Sulfabenzal!li da 

156 

3.01 
4.30 
8.10 

10.10 

100.00 

100.00 

38.00 

l9.0 

3.00 

140 

3.01 
2.5a 
4.08 

2.50 

32.60 

83.58 
24.00 

s.oo 
1.0 

108 

18.46 

18.36 

47.95 

49.10 
60.36 

10.34 
48.00 

52.00 

12.00 

120 
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Otra seftal prominente dentro de los espectros locali1a­

da a m/z • 32 es ex,licable a través de un mecanismo ·•e­
mejante al descrito. Esto es suponiend~ como sitio de loca-

11 zaci6n de la carga uno de los átomos de oxigeno del gru-

•+ - o o q 

º''•'~O'°' cH
5 

H N ~ 
H ·H ,_ 

2 
""'' 271 

MtctnilMO I 

CHs 

¡ ' 
. o \ ,, ... 

O. :·~ .. º' ~ '"• 
Hz-N Ó 

"'" 1 'ª '".s "" , .... 
En este oaso la ~resencia de un ion·metaestable eviden­

cia la transición 92+ 65+ + 27 que s6lo ~uede ser 

debida a la ,érdida de HCN ~ara dejar ·una eetructura c!­
clica de cinco miembroe. ·Se explica proponiendo el ai!liien­

te mecaniemo de freg!!lentaci6n a partir del ion m/z • 92 
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. •ecwmo 3 a 

V 
+ 

•/•. 92 m/z ,. 65 m/z • 39 

In la tabla VIII 11 presentan 101 valores de m/z e inten-

11dacl relati...- para los iones producidos ~or el ion m/z • 
.92 a través de este mecanismo. 

tabla VIII. 1"rasmento1 obtenidos a ~artir del ion m/z 

92 

X y z 
Sulf•erasina 92(3'.07~) 65(33.6~) 39( 1.5~) 

SUltamet•zina 92(35.3~) 65(18.4~) 39{ B. 6~) 

8'alfilomi4ina 91(&. 37') 65(41.3~) 39( S.16~) 

Sulfacloxina 92(100 ~) 65( 56.6,S) 39( l.O") 

9'.11 tatiazol 
~. 

92(100 ~) 65(47.0~) 39{ 7.8~) 

Sultametoxa~ol 92( 85. ª") 65( 51.0") 39(11.9~) 

8ulfa41met1loxazol 92(66.)~) 65(44.0~) 39(11. 9~) 

Sulfazamet 92(61.0") 65(61.0:') 39(37.0~) 

Sul.ta~uinoxalina 92(100 ~) 65(77 ·º") 3c:r(26.0~) 

SUl f abenzami da 92(1 •• 0") 65(16.0") 39( 6.0") 

.•·· .. 



Las S11lton~midas en estudio presen~an iones metaeeta -

bles a 156,123,106,92 1 65 de los cuales no se ha podi4o 

establecer su origen. 

/ 

l. Sultametazina. Oorresponde al espectro 1-1. 

Presenta el mecanismo de tragnientaci6n M • l principal­

mente,presentando seffales promin~ntes a 213 y 214 m/z 

· (70.6 1 100 ~). Exiflte también la presencia de la ruptura 

del enlace S - N del mecanismo 2, siguiendo la tragmenta­

ci6n por este ~ecanismo. Así ~ismo se presenta la trag • 

mentaci6n por el mecanismo 3. 
Se observe que el sustituyente 2,6dimetil-2-pirim14ini­

lo no produce alguna eeffal sobresaliente. 

2. SUltamerazina. Corresponde al espectro 1 - 2. 

Se puede observar que este ,e•peotro sigue los meca -

ni1111os de tragmentación 1 • l, K • 2 1 I • 3 en su t~ta-

· udad. 

Con res~ecto al euetituyente 4-metil-2- pirimidinilo 

produce una seffal a m/z • 107 con una inteneidad relativa 

de 7ft. 
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3. ~tiaomidina- Corresponde al espectro M - 3, 
Presenta loa mecanismos de tragmen tación M • l, ~ • 2 y 

•·• 3 en su totalidad. 
·.Presenta un ion molecular a m/z· • 273 con una intensi-

dad relativa de 2.0 ~ lo ~ue lo identitica. 

El auetitUyente no genera ae~&J.. 

4. Stlltadoxina. Corresponde al espectro M - 4 

Presenta un ion molecular a m/z • JlO (0.9~). Además 

1igue loe mecanismos de tragmentaci6n M l, M 2 y M 3 
en au totalidad. 

Con lo que res~ecta al sust~tuyente,éste se tragmenta 

por el siguiente mecan~amo de tragmentaci6na 

~~ . ·~ . D ···V .. ~-... -~ .... 
... ·..,, .. ::. .. @~·J (... . t l -

'!IM 11' 111 M v .... 
.. 

tft/I 1 17 

124 



... ·-· \ // 
C:-OCR 

3 

m/z = 71 

·OCH 
2 

.. ·-· \ I 
e 
1. 

H 

m/z • 41 

Originando las siguientes seffales: m/z • 154( 10.0~), 

127(10.0~).97( 10.0~), 71(16.5~) 1 41(25.0~). 

5, SUlfatiazol. Corresponde al espectro 1-5 

El mecanismo de fraementaci6n presente en el sulfatia­

zol es del tipo ~l ., 2 y 11 • 3 principalmente. 

125 

Presenta una señal a m/z • 255 (10.0~) la que caracteri­

za al ion molecular de este compuesto, 

Presenta una seffal a m/z • l~l (50,0~) correspondiente 

a la·pérdida de so2 originado por el mecanismo K' 1, la 
siguiente pérdida de un hidr6geno no se presenta tan marca­

. da, debido probablemente a que es más estable la estructu-
1(1.J, 

ra del ion ( M - so2) 
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,., ,.. 111 

Se presenten dos señales a m/z s ~9 (3.32~) y 55(13.7~) 

corres~ondientes a la tragmentaci6n del anillo tiaz6lico 

por el siguiente mecani8!'11o. 

-· -~ .í~·~ 
. ·'-,.) 

,., ,, .. 
~. 

,,. , ,., 5 5 

6. Sultacietoxazol. O~rresponde al espectro 11 - 6. 

Genera una seftal a m/z • 253 con una intensidad relativa 

de 20.0~,que caracteriza al ion molecular. 

Presenta los mecanismos de tragmentaci6n 11 • 2 y M lf 3. 

Una aeñal a m/z • 97 (8.0~) corres~ondiente al ion 

3-amino-5-metilisoxazolil justificado ~or la siguiente 
tragmentaci6n: 



. 

···O~ 
·.-Ohn ---. :,., ... 

~'º)..c.., H·M D 
N...._ CH 

'O 1 

llt 11' %51 m /1 • 17 
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En el sustituyente se presenta la pérdida de la porci6n 

CM1por una fragmentaci6n semejante al del anillo tiaz6lico 

generando una señal a m/z = 53 {4.0%). 

7. Sulfadimetiloxazol. Corres~onde al espectro M - 7. 

·Genera \¡!la se~al a m/z = 267 (49~0%) correspondiente al 

ion !!!olecular. Sigue el :necanismo de fragmentación M • 2 ~." 

M• 3 principalmente. 

El sustituyente se fragmenta con la ?érdida de CO por 

el siguiente camino: 

·-· o···_-_co __ 
. CH3 

111 ,{ • 111 .. ,, , 11 
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8. Sultaz .. et. Espectro U - 8. . . 
A una m/z de 328 (7~) existe una seaal que corresponde 

al t'on molecular. 

Bxi11te la presencia del mecanismo de tragmentaci6n M ~ l 

por la aeftal a 264 (24"),sin embargo no presenta se~al al­

guna de la siguiente pérdida del prot6n. Resulta notoria 

la presencia del mecanismo M ~ 2 por las señales a 156(38~) 

140( 24") y '108(48") 7 del !!lecaniemo M• 3 con las siguien­

tes sei'lalea: 92(61~),65(61") y 39('7~). 

·Bl anillo heteroc{clico ,ltenil-2-amino-5metilpirazolil 

genera una.señal a 172 (100"),ruta principal de tragmenta­

ci6n,es producida de la manera· siguiente: 

YO.& t.º··-":.-0 ...... 1 ~. ~ // --..NJt Sé,.~ Q" '. N . z- .. • 1 
. o " CH¡ 

111 11 r 111 
. e "s 

.. ,, 1 111 

o/ 
·-·;c ... 

·•11 • ll"I 
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Este oatHn a su vez se traer.nen ta , de la sia;uien •,e man1 

.. 

" 

o 
+ 

•llM o 
~ .. 

Ce "s ,,.¡~., 

OQ 
DN+ -. ~~ ... 

~e " 
111 

.. 1 
1 M 

H 

111/1~ 111 

I 
-· o 

11 =e :C'-w 
~@ 

!~·· 
o ..... 

\~ 
\ 
H 



9. Sulfaquinoxalina. Espectro 1 -10. 

Presenta una sedal a un m/z de )00 con una intensidad 

relativa de 4%,la cual es asi~able al ion molecular. 

130 

Genera seña.les con una m/z· de 236(60%) y 235(50~) produ­

cidas por el mecanismo M .. 1. Existen también seiiales de ba. 

ja intensidad generadas por el mecanismo de tr~""lllentaci6n 

1 .. 2 1 1 .. ). 

Con respecto al cati6n 2-a:nino-quinozalina,genera una 

sefial a 144(6~) producida por un mecanismo semejante al 

;:>resen te en. el sulfametixazol, siendo como sigue: 

... 
, N NH ·" ... CXN/ 0:.)~~ 1 / 

111/1 ' 144 ¡. .. •n: 11? 

MCll 

rn11 ' M4 

- NCC 0:· 
-~ ''º rn 111 ~2 
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o bien en la sul!aquinoxalina se puede localizar la carga 

en el nitr6geno de la quinoxalina 1 fragmentarse como sigue: 

. o .O 

~Oi-!(::0 
j 

O
+ 

IH 
e C() 

_ 111/lalll ,., ., 101 

10. Sulfabenzamida. Espectro 1 - 10. 
A una m/~ de 276(1~) se presenta una seaal de baja in­

tensidad, correspondiente al ion molecl.ll.ar. · 

'La sulfaben1amicla no preeenta un anillo heterociclo ·que 
. ' 

presente un átomo de ilitr6geno que logre un efecto •orto• . ' 

para causar la pérdida .. de • - so2• 
·Presenta fragmen~os producidos por el mecanismo 1 ... 2 

1 1 ~ 3. 



La sultaben:zamida es la Uriica sulfonamida que sigue el 

mecanismo de traementaci6n pro?u~sto de Dynesen y colabo­
radores ( 34) ~de la manera sigui en te: 

. o 

0:-N··~o-g ~ o 1 . 

~·· ~ 
•n 1 are 

. o~-11-co·~ ----. 11 1 11 
O H O "zN # ,_, # . 

m 11 1 Z'N 

111 /I ' 12 "'11• 101 
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No p~esenta la pérdida de CO, lo cual se comprueba con 

la ausencia del ion m/z de a1. 
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Existe también otra ruta de f'rae:nentaci6n que 

los siguientes frag!!lentos: 
origina 

O~-N-Co " 1 11 1 O H O 

H2N ' 
o···· 

"'11:271 7 m11•••• 

O+ - ..... 

"'" : 1'1 

11. ?talilsulfatiazol. Espectro M - 11 • 

.Esta S'.l.lfa no generi:t ión molecular. Sufre primeramente 

le deshidratación en el grupo f'talilo, produciendo una ll'eiial 

a 385 (11~) de la ~anera siguiente. 

" ~ 
-Ono~-~f_) 

o 

o ., 

.. ·o· C C:·No·~ Ai"'] ~ I ~ ~ 1 :_, ~ - 11 _J 
~ ' '' "n o 

111 /1 r HI 



Segudo de la pérdida de so
2. generando una señal a 

j21 (36~) el cual a su vez pierde el 2-Blllinotiazol,produ­

clendo W1 ion a 222 (100~). 

lxiate t81!1bién,primero la pérdida del 21111inotiazol pro­

duciendo una aei'lal a 286 (10~) y posi:t;J!'ior:nente la pérdida 

de so2 pera dar lugar a la señal a 222. 

La eliminaci6n del gru~o ftalilo proQueve la formaci6n 

del sulfatiazol,la que sigue la fra.:""!!lentaci6n de és~a 

aulta, ya discutida. 
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CONCLUSIONES 

!spectroscop!a de Ultravioleta 

135-· 

Las sulfonamidas presentan tres bandas de abaorci6n dife­

rentes, dos aparecen a 217 y 272 nm,bandae qµe caracterizan 

al e.nillo A(sul!anilamida Nlsutituida,) y otra banda que va­

r!a su posici6n .según el sustituyente. 

Los resultados de los coeficientes 'de absortividad molar 

obtenidos experimetalmente no se pueden emplear para cálcu­

. los cuantitativos,debido a que las condicion919 en que se 
llevaron a ~abo no se controlaron como es la temperatura, 

oalibraci6n del ~aterial,eto. 

Se concluye que por medio de la Espectroscop!a de ultra­

violeta se pueden identificar a las sulfona111idas,dependien­

do de la posición de la banda que el sustituyente genere. 

Esnectroscon!a de infrarrojo 
En los resultados obtenido a experimental1ilente se puede 

' observar que se presentan. bandas afines a todos los espec- · 

· tros de las sulfonamidas como ea la vibraci6n de alargamien­

to to de los grupos aminos ,rimarioa y secunada:tios,laa del 

ggrupo sultonilo además de otras bandas. 

Por lo anterior ae co~oluye que cada una de ~as po,icio­

.nea de éstas banaaa •e van conjuntan~o 'ara.darle fo:rma a 
la estr11ctura que "conllevará a la identiticaci6n de laa 

aultonamidaa. 



l1pect1'01cop!a'de resonancia magnética 
prot6nica 

Loe de1plaz11111iento1 químicos presentes en los espectros 
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· obtenf4oa,caracterizan cada uno de los protones presentes 

en cada aultonamida,as! mismo se encuentra la integración de 

cada seaal.,e~ valor de la constante de acopla:niento,la mul­

tiplicidad'• 
SI conc1uye que por medio de la es~eotrosoo~!a de reso~ 

"nancia magdtica prot6nica se puede identificar a cada una 

de las sulfonamidas. 

Bspectrometr!a de masas 

La frBB1Dentaci6n de las sulfonamidas presenta la pérdida 
4e 64.unidadee de masa at6mtca.debida a la eliminaci6n de 

8~2,eeguido de la p6rdida de un prot6n,hecho que sucede 
•1empre y cuando h91a un átomo de nitr6geno adyacente '1 

oarbono unido al· grupo).~lfa11tido y adem'• que sea un IÜiillo 
heterociclo de seia miembro1. En las sulfonamidas con un 

anillo heterociclo de cinco miembro• aufl"e principalmente 

la p¡rdida de la sulfanilamida originando una seftal a m/1 
de 156. De eata manera cada aultona.'llida sometida a estudio 

toila su ruta de fragmentaci6n que s]llllada a las señales 

produci~al por el su~tituyente forman un patl'6n definido. 
Por lo que.se conclU1e que por modio de la es,ectrosco­

p!a de masaa se puede llegar a la 1dentificaci6n de cada 
una de las sultonamidae. 



Teniendo identificadas cada una de las sulfonamidas en 

estudio por cada una de las técnicas espectrosc6picas se 

concluye que éstos espectros pueden se~vir como patrones 

de referencia para sustituir a los pocos espectros descri­

tos en la literatura y establecer los que no existían,para 

itue puedan ser aplicados en el campo industrial, farmaco­

l6gico, etc. tanto para fines cuantitativos como cualitati-

vos. 

Resulta de vi tal importancia para la industria farmacéu- . 

tica interese~as en sustituir importaciones,el contar con 

estos espectros de referencia que le permitan un adecuado 

seguimiento de las reacciones involucradas en la síntesis 

de éstos com~uestos. 

Por otro lado el material contenido en la tesis puede 

ser de mucha utilidad para los estudiosos de la elucidaci6n 

·estructural a partir de métodos espectroscópicos. 

Al mismo tiempo se deja la posibilidad de realizar es­

tudios posteriores sobre.ésta •familia de compuestos en el 

. cam~o de la espectroscopia de masas para elucidar la pro­

cedencia de los iones metaestables a 156,123,108,92 1 65. 
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