A8 MACHERAL ATy
115151 Nm. Vur )
A o=
‘ 5 Y7,
B0

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA
DE MEXICO

FACULTAD DE QUIMICA

“DERIVADOS DE TETRAHIDROTELUROFENOS
MONOALQUILADOS Y LIGANTES
ALQUILXANTATOS”,

T E S | S

PARA OBTENER EL TITULO DE
Q U I M I C A
P R E s E N T A

ALICIA CORTES MORELOS

MEXICO, D, F. sk o>



e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.



Jurado Asighado:

Presidente Profa. Lena Ruiz Azuara.

Vocal Profa. Mercedes Meijueiro Morosini.
Secretario Prof. Raymundo Cea Olivares.

1er. Suplente Profa. Mirna Rosa Estrada Yahiez.
2do. Suplente Profa. Verdnica Garcia Montaive.

Sitio donde se desarrollé el tema; Instituto de Quimica

= m«/&mv/

Asesor del Tema

Sustentante

Dr. Raymundo Cea Olivares. Alicia Cortés Morelos.




Dedicatoria

Con este trabajo se cumple uno de mis suefios y metas que me propuse al
iniciar mis estudios.

S$é que para muchas personas serd una tesis mas entre otras, pero para mi,
esta es la mas importante, ya que al verla ahora en mis manos convertida en
realidad, recuerdo tantas horas de esfuerzo, estudio y desvelo que implica toda
una carrera profesional principalmente ésta, la QUIMICA, que a pesar de todos sus
sacrificios estoy convencida de que vale la pena.

Esta tesis se la dedico a toda mi familia, a mis abuelitas Carmen y Trini, a
mis abuelites Ramon y Pepe, a todos mis tios (as), a mis primas {68) y amigas (os)
esperando les sirva de aliciente para superarse y crecer cada dia mas como
profesionistas y como personas. A toda la gente que confic en mi como mis
maestros de todos niveles escolares, que si pudieran ver esto, & que se sentirian
muy orgullosos. Pero principalmente se la dedico a mis papas, Alicia y Humberto,
a mi hermana Maribel y al amor de mi vida Jes(s Alfonso.

Gracias mamd por tu dedicaci6n, por tu tiempo, por tu paciencia, por tu
apoyo, por tus consejos, por tu carifio, por tu amor, por tu ayuda. GRACIAS POR
TODO ESTO Y MAS. Te quiero mucho.

Gracias papd por tu dedicacion, por tu apoyo, por tus consejos, por fu
carifio, por tu amor, por tu ayuda, por tu tiempo, por tu paciencia. GRACIAS POR
TODO ESTO Y MAS. Te quiero mucho.

Gracias Maribel (mi chavis) por su fiempo, por su paciencia, por su apoyo,
por sus consejos, por su carino, por su amor, por su ayuda, por su buen humor.
GRACIAS POR TODO. Te quierc mucho.

Gracias Amor por cada una de los momentos que hemos vivido, por cada
consejo, por tu dedicacion, por tu tiempo, por tu paciencia, por tu apoyo, por tu
carifio, por tu amar, por tu ayuda, GRACIAS POR COMPARTIR ESTA VIDA CONMIGO. Te
amo con teda ml alma.

Tengo tanto que agradecer a cada una de fas personas que me han visto
crecer y a la vida misma que solo puedo decir ...

GRACIAS A TODOS.

Aliciov




Indice
ABreviatlirasS ... e s e ermrsesie e eiann e ceienee ()

INtrodUCCION ..o e e s e vt ineneanreee (D)

Capitulo 1
Tl OBJEVOS o ses sarseare st e e ss e r e nreannns | QD)
T2 ANIECEARNIES .ottt e vt e sn et et et et eann st e )]

Capitulo 2

2.1  Desarollo experimental.

2.1.1 Preparacién de 1, i-diiodo tetrahidrotelurofeno. ..o (16)
2.1.2 Prepacitn de alquilxantatos { meti, etilisopropil y terbutit xantatos ). ..  (17)
21.3 Sintesis de compleios de telunio. ... s (18)
2.1.4 Crecimenfo de cristales. ........... [OU & =3
21.5 Descripcién del equipo emp!eado pafa Ia caractenzacaon de compuestos
SINEHZAOS. oo e et s . {19)
Capitulo 3

3.1 Caracterizacion de compuestos sinfetizados.

3.1.1 Analisis Espectroscépico para el 1,1-diiodo tetrahidrotelurofenc .......... . (20}

aj Espectroscopia de [R.

b) Espectroscopia de Masas { FAB ).

c} Espectroscoma de Resonancia Magnética Nuclear
{ RMN "Hy RMN “*Te ).

3.1.2  Anadlisis Espectroscépico para los alquﬁxantatOS( metil, etif, isopropli
y terbutil xantatos ). ...l . e .. (22)

a) Espectroscopia de IR.

3.1.3 Andlisis Espectroscdpicos para el 1,1 —d:( memxantato)
tetrahidratelurofeno. ... ... ... et e (22)

aj Espectroscopia de IR.

bj Espectroscopia de Masas { FAB ™).

¢} [‘c;oec.roscopna de Rec.onancna Magnetica Nuclear
{ RMN 'H, RMN C, RMN ¥ Te ),

53



3.1.4 Andlisis Espectroscopicos para el 1,1 —dl( etilxantato )
tetrahidrotelurofenc,

. (24)
a} Espectroscopia de IR.
b) Espectroscopia de Masas ( FAB "),
¢} Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear
( RMN *H, RMN *C, RMN *Te ).
3.1.5  Andlisis Espectroscépicos para el 1,1 —d:{ 1soproptlxantato)
tetrahidrotelurofeno. ... - {26)
a) Espectroscopia de IR.
b} Espectroscopia de Masas.
c} Espec{roscopm de Resonancia Magnética Nuclear
{ RMN 'H, RMN ®C, RMN °Te ).
3.16 Analisis Espectroscopicos para el 1-iodo-1-terbutilxantato
tetrahidrotelurofeno. - .. {28)
a) Espectroscopia de IR.
b) Espectroscopia de Masas { FAB™).
¢} Espectroscopia de Resonanc:a Magnética Nuclear
( RMN "H, RMN C, RMN *1e ).
3.1.7 Tabla comparativa de resultados de RMN 'Hy RMN '®Te paralos
compPlejos SINEHZAUDS. oot ceeree et sts ceevestieesevrnesenns {(31)
3.1.8 Analisis de [a estructura cristalina para 1,1 diiodo
tetrahidrotelurofenoc. ........... cerevnana- [OOSR (<4
3.1.9 Andlisis de [a estructura cristalina para 1,1 -di(metilxantato)
tetrahidrotelurofeno. ... e s (36)
3.2 Discusion de Resultados, ... e cinieres + csvsiememrenreianenss e v eeeenenees (40)
Capitulo 4
4.1 CONCIUSIONES. ...coeecvries + eovireieiteetias ceerrrrasesneaestrssnenesesssneses st sssnesesnseseessnsnnsn senenenees A1)
Referencias . (42)
Apéndices

A. Espectros de IR.
B. Espectios de Masas { FAB ')
C. Espectros de RMN 'H, RMN PCy RMN *Te.



Abreviaturas

1) G i o ] aAlto

- IR~ . Espectroscopla de inframojo
TORMNTH Resonancia Maginétiqa Nuclear
~ RMNTC-— - Reeonanc:a Ma%nética Nuclear
7 RMN ™Te Resonancta nétrca Nuc!ear
PRI . . de™®T1e .
‘FABT - - Fast Atom Borrnbardment
SR Teorfadelas repulsiones de los
"TRPECY . . pares electrénicos.de la capa de
- e -, . . valencia .. .
pf = - - Punto de fusién _~
p.eb. - Punto de ehullicion
NC. NOmero de coordinacién
C Carbono cuatemario
-CH= Carbono ferciario-
-CH2 - Carbono secundario f Metileno
- CH3 Carbono primario / Metilo
H - Hidrdgeno
o] Oxlgeno
| Yodo.
S Azufre
Te . Telurio
Se N Selenio
Po Polonic
Br Bromo
Cl - Clore
Ag: Flata
N Nitrdgeno
Na Sodio
~-C-0-C- - Grupo funcional éter
DCM Diclorometanco
- CDCla. - . ~ Cloroforma
AgCN Cianuro de Plata
KOH Hidrdxido de potasio / potasa
cm Centimetros a la menos uno
ppm Partes por millén
A o Amstrongs
o 1 crados Centigrados




Introduccion

En los dltimos 25 afics se han reportado con mayor auge diversos
complejos que contienen dtomos de telurio, principalmente con Te ¢ y ligantes
donadores coemo los ditiocarbamatos, ditiofosfinatos, etc. Durante estos estudios
se han detectado caracteristicas de gran interés, por mencionar algunas de ellas,
la actividad del par electrénice libre del Te y la coordinacion que tiene el ligante al
unirse a éste.

La TRPECV es el modelo mas sencillo y por lo tanto el mas empleado para
explicar las geometrias que presentan los compuestos que contienen elementos
representativos. Para compuestos con Te, principalmente los que tienen un alto
estado de oxidacion y un numero de coordinacién no muy elevado [ ejemplo NC
=4 parael Te ™ | como es nuestro caso ], el par electrénico libre debe de ser
tomado en cuenta para proponer su geometria. Apoyandonos es esita teoria, la
geometria de coordinacion para complejos que contiene un atomo de Te y que
estan rodeados por 4 atomos donadores es la de bipiramide trigonal.

Este trabajo amplia el campo en la quimica del felurio, ya que presenta
complejos de éste a partir del tetrahidrotelurofeno con ligantes alquilxantatos.
Desde su sintesis hasta un analisis completo, incluyendo las técnicas de IR,
Masas { FAB * ), RMN 'H, RMN °C, RMN '*Te y difraccién de rayos X de
monocristal | se pueden apreciar a lo largo de éste, ya que son el fundamento
para la caracterizacion de cada uno de los compuestos sintetizados.




Capitulo 1

1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivos Generales.

Sintetizer cada uno de los complejos 1,1 - di ( alquilxantato )
tetrahidrotelurofenos para estudiar 1a geometrfa que presentan.

Preparar el 1,1 - dilode tetrahidrofelurofeno, asi como los ligantes
alquilxantatos ( donde los grupos alquilo son: metil,etil, isopropil y terbutil )
que se emplearan para el desarrofio de este trabajo.

1.1.2 Objetivos Particulares.

Caracterizar cada uno de los compuestos sintetizados empleando técnicas
espectroscépicas de [R, Masas ( FAB *), RMN *H, RMN *C y RMN "*Te,

Determinar si los igantes alquilxantatos de nuestros compuestos presenta
una coordinacidn isobidentada, anisobidentada o monodentada con el centro
metalico ( Te" ) apoyandonos en técnicas de IR y difraccion de rayos X de
monocristal.

Determinar por difraccion de rayos X de monocristal, la estructura cristalina y
molecular de los compuestos sintetizados.




1.2 Antecedentes

El tefurio es el protagonista de este proyecto. Este elemento pertenece al
grupo VIA o grupo 16 de la tabla periddica, donde también se encuentran el O, S,
Se y el Po. Algunas caracteristicas especificas del telurio son:

Te Simbolo
p.eb. (*C}) e, / Peso Atémico
pf(°C) e 449.5 -2,2,4,5 fetg= Valendia
[ Kr ]4_d105525p4

Configuracién Etectronica

+ Propiedades Generales del Grupo VI A o Grupo 16.

A pesar de que el oxigeno forma parte de este grupo existe una gran
diferencia entre sus propiedades quimicas y las de los restantes miembros del
grupo. La variacién de propiedades en el resto de!l grupo es gradual. Las
diferencias entre el oxigeno y los demas elementos de este grupo se pueden
atribuir a:

1. Al tener menor electronegatividad los elementes del S al Po debilitan el caracter
ibnico al compararios con sus anélogos de! oxigeno.

2. EINC de los compuestos no estd limitado a un valor maximo de 4, ni [a valencia a 2,
como para el oxigeno, ya que presentan orbitaies “d” disponibles.

3. A medida que aumenta el tamafio dal elemento la electronegafividad decrece y el
caracter metalico aumenta.

4. Generalmente entre mas alto sea el estado de oxidacién es menor la estabilidad del
compuesto.




¢ Historia de los Organoteluros.

El primer compuesto organometalico de teiurio fue reporfado por Woehler
en 1840 con la sintesis del digtiltelurio. A partir de 1920, se publican diversos
articulos gue describen la quimica ( estructura y reactividad ) de compuestos que
contenian 4tomos de telurio { organoteluros ), por ejemplo el 1- telurano *°
estudiado por G.T.Morgan y sus colaboradores, el fenoxitelurino que fue
sintetizado en 1926 por Drew * y el tetrahidrotelurofeno, por Morgan y Burstall en
1931 °. La sintesis del tetrahidrotelurofeno a partir de la reduccion del telurio de
sodio con el 1,4 — dibromobutane fue propuesta por Farrar y Gulland en 1945.

A partir de este momento, esta quimica quedd relafivamente abandonada,
va que el ndmero de publicaciones disminuyd considerablemente. Durante este
periodo, resaltan las publicaciones que incluyen los métodos de sintesis del
telurofeno en 1966 y el del benzotelurofeno en 1971.

0 o ©

Tetrahidrotelurefeno

1- telurano Fenoxiteluring 1931
1920 1926
—
Te
e Sy Te
Dibenzotelurofeno Telurofeno
1936 1966 Benzote_;!;;olfeno

Fig.1 Compuestos de Telurio a lo largo de la historia.

Pero el desarrollo de esta quimica se ha dado con mayor auge en los
tiltmos 25 afos

o




¢ Nomenciatura.

La fUPAC ( Union Internacional de Quimica Pura y Aplicada ) y e Chemical
Abstracts coinciden en nombrar a los anillos de 5 miembros que contienen un &tomo de
Te como telurofenos. La numeracion de estos heterociclos se designa a partir del Te; en
caso de estar unido a un grupo benzo, se nombrara benzotelurofeno.

Existen varias formas de nombrar al 4 — teluraciclopentano, frecuentemente se
nombra como tetrahidrotelurofeno, pero también existen otras como 2,5 -
dihidrotelurofeno vy ciclotelurobutano.

= 7

Tetrahidrotelurofeno
Telurofeno 4-Telurociciopentano
2,5 - dihdrotelurcfeng
cicletelurobutano

Benzotelurofena

Fig. 2 Nomenclatura empleada para compuestos con telurio.

» Métodos de sintesis para tetrahidrotelurofenos.

&l 1,1 — diiodo tetrahidrotelurofeno fue sintetizado por Morgan y Burstall, a partir
del 1,4 ~ diiodobutano con teluric metalico y calentamiento. Para {a obtencion del
tetrahidrotelurofeno, se realiza una reduccion con diéxido de azufre ( SO, ) al 1,1 - diiodo
tetrahidrotelurofeno y la separacion se hace por destilacién, con adicién oxidativa de Cl,
Br, |, obteniéndose los 1,1 ~ dihalotelurofenos respectivos °

Br
Te
Br,

/\/\\/I Te’ -re/I -~ Te < e
- D — Cl

1 & NTn ﬁs v
Te\

Cl

Fig. 3 Método empleado por Morgan y Burstali para la sintests del 1,1 — dunodotetrahidrotelurofeno
9




Otfro método para obtener el tetrahidroteiurofeno, fue el empleado por
Farrar y Gulland en 1945. A partir de la reduccion del 1,4 - dibromobutano con
telurio de sodio,

Br Na,Te

NN T
fa)

Br

Fig. 4 Método para [a sintesis del tetrahidrotelurofenc.

El método empleado en este proyecto es el reportado por Rubaie - Al e
Ishirayda, el cual tiene una variacién al método reportado por Ziclo en 1978.

- I

Br 2 - Butoxietanol —N\ )

/\/\\/ + Te®+ Nal . I; Te\
“\/ 1

ci A

Fig. 5 Método reportade por Rubaie — Al € Ishirayda,

La mayoria de los derivados del tetrahidrotelurofenc se sintetizan a partir
de reacciones de sustitucion del diiodo tetrahidrotelurofeno. La adicion de éxido
de plata, seguida del THF acuoso da como resultado el 1,1-
difluorotetrahidrotelurofeno con rendimiento del 82% Ofros derivados son los 1,1-
dihalotetrahidrotelurofencs, los cuales son sintetizados a partir del 1,1- diiodo
tetrahidrotelurafeno v adizionsndo cloruro o bromuro de plata, obteniéndose los

productos con buenaos rendimiento { 80% ) 57




1. Ag,0 F
1 aga b 2 TF e
Te — Te —r Te\
AN AN d
cl oM 2
Br
/
\Br

/ch
Te
Te
C 4 \ch
X =0, 5, Se

Fig. 6 Reacciones de sustitucién para el 1,1- dilodo tetrahidrotelurofeno.

Otros producios de sustitucidén derivados del 1,1- diiodo
tetrahidrotelurofeno, son los 1,1- dicarboxiltetrahidrotelurofeno, empleando sales
de carboxilato de plata, acetato de plata’, benzoato, tricloroacetato y butiimaleato.

La reaccion de AgCN con 1,1- diicdo tetrahidrotelurofeno da el 1,1-
ticianotetrahidrotelurofenc y la adicion de un exceso de azida de plata da 1,1 ~
diazidatetrahidrotelurofeno.

/,02CR AgO.CR /1 AgO2CH = COZR L /OQCR
Te \ Te Te
© Dp,CR NI SN
AN 0.CR
AgCI\L/ \j 3
CN s N3
’j}e e I:Te
PN N

CN Ny

Fig 7 Productos de sustitucicn denvados del 1,1- diodo tetrahidrotefurofeno




Este fipo de ligantes presenta varias formas resonantes, donde [a carga
negativa se encuentra deslocalizada:

S . g
x____,_c'.é? 4—p x.___c/ q—p X_—_C/
\‘s' \\\“\s \5‘

%= RN, RO, R-8, Ry-C

Fig. 10 Estructuras resonantes para ligantes 1,1- ditiolatos.

Estes ligantes pueden interactuar de 3 formas diferentes con metales de
transicion y representativos. Estas son:

= Interaccion de enlace: cuando las distancias interatémicas M — S corresponden
a la suma de los radios covalentes de cada atomo.

» Interaccién de semienface. cuando [as distancias interatémicas M-S son
mayores a las establecidas por los enlaces covalentes
pero menores a la suma de los radios de Van der Waals.

+ Interaccién de no enlace: cuando la distancia interatémica M — S es mayor o
iguaf a |a suma de los radios de Van der Waals. "'

Haiduc propone diferentes tipos de coordinacion dependiendo esto del
niimero de centros metalicos y de los ligantes.'® Estos tipos de coordinacién son:

Simétrico bidentado o isobidentado: existe un enlace covalente entre el atomo
Cyelde 5, ademas [as distancias de enlace
metal — azufre son iguales, la carga negativa se
encuentra deslocalizada con caracter parcial de
doble enlace distnbuida entre los 2 atomos de
azufre y el carbono.
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»  Asiméirico bidentadc o anisobidentado: En este caso, existe una interaccion
intermolecular M—S, esta distancia estd entre la
suma de los radios covalentes del metal y azufre y la
suma de los radios de Van der Waals de los mismos.
Este tipo de coordinacién presenta un semienlace
entre el metal y un atomo de azufre y un enlace
sencillo con el otro atomo de azufre,

s Monodentada:Fncontramos que el diticlato se encuentra enlazado al metal sclo por
un atemo de azufre con un enlace sencillo y el otro atomo de azufre
conserva el caracter de doble enlace, 2

= S
/s\\ / AN / \
i e er M// /c-aa M / < -om
g g
AN s’/ =4 5 7
Isobidentada Aniscbidentada Monodentada

Fig. 11 Formas como puede interactuar el ligante con el metal.

= Caracteristicas Espectroscospicas de IR para los ligantes dialquiixantatos.

Apoyandonos en trabajos realizados por Ugo y Bonati, los cuales emplearon
lgantes carbamates, indican que en la region de 950 — 1050 em™, se pueden observar
sefiales que atnbuyen a las wvibraciones CSS.m.Si observamos una sefial, 1a
coardinacion del ligante es isohidentada; cuando esta sefial se dobletea Iz coordinacion
es monodentada o anisobidentada. Lla diferencia entre estas dos coordinaciones
( monodentada o anisobidentada ) depende de la distancia que exista entre los picos de
la banda doblsteada * Este tipo de desdoblamiento se debe a la deformacion de un
enlace bidentado asimétrico, asegura Brown en un articulo publicado en 1§76 ™

Nosotros empleamos este criterno para caracterizar a higantes xantatos, torando
en cuenta las similitudes y diferencias que existen entre los ligantes carbamatos y los
xantatos, principalmente la presencia del atomo de mtrégeno en los carbamatos a
diferencia de fos xantatos con un atomo de oxigeno, él cual provoca gue las bandas de
CSS que esperamos para los xantatos se observan a mas alta energia s las
comparamos ¢on sus andlogos de ligantes carbamatos.



« Complejos con un atomo de telurio.

Como ya se habia mencionado anteriormente el Te presenta varios
estados de oxidacion —2,+2,+4 y +6 y sus NC van desde 2 a 8. Con atomos
suaves como azufre, el telurio prefiere estados de oxidacién bajos y con
donadores duros como son el oxigeno y el fiGor, el telurio presenta su estado de
oxidacidén maximo que es de +6.

Con ligantes bidentados 1,1 — diticlatos, como ditiocarbamatos, xantatos y
ditiofosfatos, la estructura de estos compiejos esta influenciada por la habilidad
coordinante del ligante. '

Un factor importante a considerar en estos compuestos es la presencia del
par electrénico libre del tfelurio. Apoyandonos en la TRPEEV, podemos dar
explicacion a la geometria observada para cada complejo. Este par electrénico
puede ser estereoquimicamente activo , el cual siempre se refleja en la geometria
del compuesto. En estudios publicados anteriormente se ha detectado que en
estados de oxidacidn y NC bajos, el par electronico es estereoqufmicamente
activo, ocurriendo lo contrario al presentarse estados de oxidacién y NC aftos.

En complejos de Te™ no hay evidencia de que el par libre de electrones
sea estereoquimicamente activo, eaiemplos TeXe™ ( X = Cl, Br ), Te(dic)s { donde
dtc = ligante ditiocarbamato ), efc.

Para complejos que contienen un atomo de Te™ unido a dos atomos de
azufre, el enlace entre Te — 8, se forma per el uso de un orbital “p" del telurio
originando un enlace covalente. '® Se podria hablar de un sistema de 3 centros 4
electrones ({ 3¢ 4e ), pero ésto no sucede siempre, ya que depende de la
geometria del complejo. Ademds para ser un sistema de { 3c 4e } debe cubrir
ciertos requisitos, como el &ngulo que se forma entre S —Te— S debe de serde
180°,




Capituio 2

2.1 Desarrollo Experimental.

2.1.1 Preparacion de 1,1-diiodo tetrahidrotelurofeno.
REACCION:

Br

I
2 - Butarietano! 4
/\/\\/ + Te®+ Mat — Te N

al A

TECNICA

Se coloca en un matraz de bola 11.957 g (0. 02 moles) de yoduro de sodio
{ Nal }, 2.553 g { 0.02 moles } de telurio metdlico ( Te Y, 22 mbL (0.02 moles) de
1-bromo,4-cloro butano con 80 mL de 2-butdxietanol. Se introduce en un bafio de
aceite caliente a una temperatura de 120°C, la cual se debe de mantener
constante por 3 hrs. Durante este periodo la reaccidn se encuentra en agitacion
constante. Se deja enfriar y se observa la precipitacion de un compuesto de color
rojo briftante. Se filtra, se lava con agua y se seca al vacio.'® A las aguas madres
se les agrega mas agua y se observa la precipitacion de mas cristales. En la
primera filtracion se obtienen cristales de color rojo brillantes y en la siguiente de
color naranja. En estudios hechos con anterioridad, se ha comprobado que estos
2 precipitados se trata de! mismo compuesto y la diferencia de color se debe solo
a que en el primero ( de color rojo ) no presenta aguas de hidratacion y el
segundo { el de color naranja ) si.

RESULTADQS
OGO pen obte o ¥ Rendinile 0 %% ‘ 0 .fHe 0
- b Gl o L ﬂ%ﬂmr R '> 3 i MR D

. 1,1-dnodo N 10j0 briftante | 5 615 -] - 76.385. { 151.153°C
| tetrahidrotelirofenc R ) ] B

© .11diiode . " | . raranja ) T 1.87 ) 19.283 150 -152°C -

tetrahidrotelurofeng briltante ’

TOQTAL 8.285 95.668
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2.1.2 Preparacion de xantatos { metil, etil, isopropil v
terbutil xantato ).

REACCION:

R
KOH -+ CH3 - CHZ - OH ——A_P CH3 - CHz - K+

€3, «| > c—o0-cr,-cn
CHs -CH, - O K* + CS, S0~ CH, - CH,
o7

TECNICA

Se colocan 2.805 g { 0.05 moles } de KOH con 7.6 mL de alcohol etilico en
un matraz de bola. Con agitacion constante se deja en reflujo por 1 hr. Se deja
enfriar, se elimina el agua formada y se observa la formacién de un solido de color
blanco ( etéxido de potasio ). A este sdlido se le agrega lentamente y con
agitacion constante 3 mL de disulfuro de carbono ( CS: ). Se filtra y se seca al
vacio el sdlido amarillo formado ( etil xantato ) y se lava con éter etilico frio. 7

Este misme procedimiento se emplea para la preparacion de los demas
xantatos utilizados en este proyecto.

RESULTADOS

[P A
- il Xanta natanja claro 531 ; -, > 300°C
Etl Xantato - |[.amarillo claro - . Abig - 76382 . .- > 300°C
Isopropil Xantato | -arnanilo 4.052 60.458 _ >30etc
N . anaranjado’

~ Terbutil Xantato ~ {amarilio canario 4.282 B61.065 > 300°C
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Capituio 3

3.1 Caracterizacién de los compuestos
sintetizados.

3.1.1 Andlisis Espectroscépico para el 1,1-diiodo tetrahidrotelu-
feno.

¢« Espectroscopia deiR.

Se observan sefiales entre 2850 — 3000 cmi™, o cual implica la presencia
de un compuesto saturado. La sefial en 1430.813 cm corresponde a-CH; -
(metilenos). También se puede ver una sefial amplia a 3427.5 ¢m” que indica
gue el compuesto estd un poco himedo o que el KBr siendo un compuesto
higroscopice, no estuviera bien seco y este haya absorbido un poco de agua.

{ Apéndice A ~ Espectro No.1)

» Espectroscopia de Masas.

Nuesira materia prima tiene un pesc molecular de 437.4 g/mol. En el
espectro no se observa el ion molecular, pero si se puede apreciar &
fragmentacion que tiene nuestro compuesto ( Apéndice B - Espectro No.1 )

{TelzT' " o -
[@ } A
e 11 g '254
T _fT—(\j T T ‘T”'”'Tfé_" R
I

20




« Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear
{ RMN 'H y RMN **Te ).

Para que el andlisis sea méas claro, emplearemos este pequefio
esquema para identificar cada una de las posiciones del compuesto que estamos
caracterizando.

« RMN 'H

Se observan 2 picos claramente. El pico que aparece a mas bajo campo a
3.910 ppm, cotresponden a los dos H que se encuentran en fas posiciones (1) y
(4) que son equivalentes, ya que presentan el mismo ambiente quimico y
magnéfico.

A mas alto campo, a 2.980 ppm se observa otro pico. La integracién
también es para 4 hidrogenos, io que implica que corresponde a los hidrégenos

que se encuentran en las posiciones (2) y {3) que son equivalentes. {(Apéndice C -
Espectro No. 1)

« RMN **Te

En el espectro se observa claramente un pico a 782.458 ppm, el cual

corresponde al Gnico atomo de Te del compuesto sintetizado.(Apéndice C~ Espectro
No.10)
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3.1.2 Analisis Espectroscdpico para los alquilxantatos ( metil,

etil, isopropil y terbutil xantatos ).

+ Espectroscopia de IR.

(Apéndice A — Espectros No. 2-5)

Hufidisents’ 3850

o Gompyesie satbrado

firups terbutll | -

Janda

P L E I gt T )
: POTPET

g rupd dter S£-0-C-

- CES corgneadn
i monoqavhdnouuuhduindn

3.1.3 Andlisis Espectroscopicos para el 1,1 — di { metilxantato )

tetrahidrotelurofeno.

« Espectroscopia de IR.

{Apéndice A — Espectro No, §)

Aoy
ntre 2860 - 3000|

. : L . {Bandase
S : . - ﬁ " . ~em-l : saturado
R e " . ' _’
. T . : $-C~0-CH -
di{m etixantato)tetrahidro- . 3! Bandz en 1430.6 cm-! .CHa
telurofenc ’ Te \
CSS coardmacidn

Banda dobleteards en | monodentadao
S 1057 2 - 1135.5 cm-1 | onisobdentads

Bandy en 530 -54C¢ ¢m-1! Unidn Te -
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¢ Espectroscopia de Masas.

{Apéndice B — Espectro No.2 }

+ Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear
( RMN 'H, RMN *C, RMN "*Te ).

3
: Ii
. /S-C-O—CHG
Te\\
1 T8 -C-0-CHy
4 1l 5
S

o RMN 'H

Se observan 3 sefiales A mas bajo campo, a 4.082 ppm, encontramos un
pIco que integra para 6 hidrogenos. Estos hidrégenos son los que pertenecen a
los grupos metilo que forman parte del ligante ( metil xantato ). A mas alto campo,
encontramos 2 picos, uno a 3.192 ppm y otro a 2702 ppm. El primer pico
corresponde a ios H que se encuentran en las posicicnes (1) y {4) que son
equivalentes y el segundo a los H que estdn er las posiciones (2) v (3). La

integracidén para cada una de estas sefiales es de 4 hidrogenos. ( Apéndice C —
Espectro No 2 ).
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e RMN “C

En el espectro se pueden ver 4 sefiales. A campo bajo, una sefial a
221.231 ppm, ia cual corresponde al C(5) que tiene unide los 2 dtomos de azufre.
A bajo campo encontramos 3 sefiales. En 60,973 ppm encontramos 1 pico que
corresponde al C(8) perteneciente al — CHs del ligante. A continuacién vemos 2
picos, a 40996 ppm y 33.599 ppm, que por analogia a la RMN 'H, el primero

perfenece alos C(1) y C(4) y el segundo a los C(2) y C(3). ( Apéndice C — Espectro
No.6)

« RMN ®Te

Se observa solo una sefial a 798.914 ppm. { Apéndice C — Espectra No. 11).

3.1.4 Analisis Espectroscépicos para el 1,1 — di (etilxantato )
tetrahidrotelurofeno.

« Espectroscopia de [R.

{ Apéndice A — Espectro No. 7).

CHongaenisd@B emt . ol CHawloQia T

s, .
c R e I o1 4 | -
£,1 - erllancate) ]”\ T T oncha en 1070 - 1158 emd_ | Grupo éler -C.0C-
setrahidrotelurafans Te TS cronainacion

1

Erand doblewada an 11032 - 11TR5 emel monodwtadao |
I

"t i

TS C-0-CHZ-CHR
1 Ll _ s bdertada
i T . 3nda o 50 & Uregn Te-
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+« Espectroscopia de Masas.

(Apéndice B — Espectro No. 3)

[- CHa - CHaz ~ CH; jf‘*- t . .43

LR - CHED R

+ Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear
{ RMN *H, RMN C, RMN "*Te }.

5
. l
2 _,,,\/s—c—o-CH_.a—CH3
Te\
3 /g -C-0-CH,-CH,
4 I
S E) 6
e RMN 'H

Se observan 4 grupos de sefiales. A mas bac campo, a 4.568 ppm,
tenemos un cuadruplete simétrico. La integracion de esta sefial es para 4
hidrégenos Si tenemos 4 picos Implica que tenemas 3 vecinos y con la estructura
que fenemos corresponden a los H(5), que pertenecen al —CH2z— que forman parie
det grupo etil en el iigante. El otro grupo de sefiales esta integrado por 3 picos, su
centro esta a 1 402 ppm Esta sefal integra para 6 hidrogenos, esto implica que
son los H{B), que forman el ~CHz del etil, Las otras 2 senales estan a la altura de
3.213 ppm y 2 719 ppm que corresponden a los H(1) y H(4) para el pnmer pico y
el segunde para H(2} y H(3), que pertenecen al anillo. Cada una de estas sefiales
integran para 4 hidrégenos ( Apéndice € - Espectro No 3)
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S-C-0-CHy- CHy

=1

& 7

» RMN ®C

Observamos 5 sefiales, a mas bajo campo aparece la sefial para el C(&), &l
cual est£ unido con los 2 dtomos de azufre. Esta sefial aparece a 220.476 ppm. A
70.728 ppm tenemos unz sefial para el C{6), en 14.134 ppm hay un pico que
corresponde al C(7) Los C{1) y C(4) son equivalentes y su sefial aparece en
40.851 ppm y para C(2) v C(3) en 33.660 ppm. ( Apéndice C ~ Espectro No. 7 }.

» RMN 5Te

Una sefal en 789.051 ppm, indica la existencia de un atomo de teluric.
( Apéndice C — Espectro No. 12 ).

3.1.5 Analisis Espectroscoépicos para el 1,1-di(isopropilxantato)
tetrahidrotelurofeno.

» Espectroscopia de IR.

{ Apéndice A — Espectro No. 8 }.

10—
difisopropixontotot etrabdr
oteturofeno

i AHa
s-<-0-ch

cny

=N
§-C-0-¢h
1l N

< <Hy

unclonal

Bandasertre 2850 and | conpuesto sstrado
Beanda en 1437.883 cm-| -CH3 yio - CHa-
Banda en 1372157 cm-1 CHa

Benda andhe en 1070 ~ 1150
cm-1

Grupo &er -C-0-C-

2Bandasen 1147 112cm-1 v
117858 o1

Grupo 1so0ropl

Benda dobleteada en
1012 012 - 1083 313 cm-1

CS%S coordnacion
monodentada o
anisohidentada
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+ Espectroscopia de Masas.

(Apéndice B — Espectro No 4 ).

DR = N TR I

* Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear
{ RMN 'H, RMN ®C, RMN "#Te ).

Este compuesto no se pudo recristalizar y como consecuencia su nivel de pureza
ne es el mas adecuado. Esto se vio reflejado en todos los analisis de RMN 'H, RMN **C
y RMN "Te  en los cuales se pueden apreciar sefiales que comesponden aun a la
materia prirma { 1,1 — diiodo tetrahidrotelurofeno ).

S CH3
H !
§-C-0- CH-CH,

5 &
§-C-0-CH-CH,
4 il ]

5 CH,

PN

« RMN 'H

Se observan 3 grupos de sefales A mas bajo campo, a 3.200 ppm, encontramos
un pico que integra para 4 hidrégenos Este pico corresponde a los H(1) v H{4) que son
equivalentes. En 2 6874 ppm encontramos fa sefial que corresponde a los H(2) y H(3)
que también son equivalentes. La integracién para cada una de estas seflales es de 4
hidrogenos. Para el grupo de sefiales que aparece a la attura de 1.333 ppm, corresponde
al grupo isopropit del hgante Su integracion es para 14 hudroégenos

La sefal que corresponde a CH-O deberia de observarse aproximadamente a 4
ppm, paro el iempoe de analisis de a muestra no fue suficiente para que fuera detectado
por el aparato (Apéndice C - Espectro No 4)
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s CHy
1 t !
2 /S-C~0—CH-CH3
Te\ 5 5 .
3 S-C-0-CH-CHg
4 n ]
S CHy

» RMN cC

En este casc, no se puede observar el pico que corresponde al C (5}, el cual
deberia de aparecer a bajo campo aproximadamente a 220 ppm, ésto se debid a que no
se dejo el tiempo necesario de andlisis de [a muestra dentro del aparato y por ello no fue
detectado. A campe bajo, observamos una sefial 2 78.500 ppm, la cual comesponde al
C(6). A alto campo encontramos 3 grupos de sefiales. Los 2 picos, a 40.943 ppm y
33.522 ppm, gue por analogia a ia RMN *H, el primero pertenece a los C{1} y C(4) vy el
segundo a los C(2) y C(3). Estos 2 picos se observan dobleteados, ésto se debe a que en
nuestra muestra aan existe materia prima que no reacciond. A 21,554 ppm observamos
un pico para los C(7) que son equivalentes en el grupo isopropil por formar parte del —
CH;. { Apéndice C — Espectro No.8).

o RMN *Te

Se observa dos sefiales una a de 781.554 ppm y la otra a de 754.223 ppm. La
primera sefial sale aproximadamente a la misma altura de la materia prima (782.458
ppm), Io que nos indica que nuestro compuesto, esta contaminado con un poco de ella. Y
el pico a mas alto campoe es el que representa a nuestro compuesto sintetizado.

( Apéndice C - Egpectro No. 13 ).

3.1.6 Andlisis Espectroscépicos para el 1- iodo-1-terbutil
xantato tetrahidrotelurofeno.

» Espectroscopia de IR.

{ Apéndice A — Espectro No. 9).

' Pandasantre 2850153000 B T
BRI ‘t%\:q.‘{'::'“\l'xﬁflg

ey CHa L
"9“‘{” o terbubl’ B M.

7 s L;;\‘“
Bécda en 1047 577 G
Banda’ 5300540 emit,
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» Espectroscopia de Masas.

{ Apéndice B — Espectro No. 5 }.

» Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear
{ RMN 'H, RMN ®C, RMN "**Te ).

5

s CH3

2 Ty I

Te, SC—o0—C—CH3
5"

1 CH3

s RMN 'H

Se observan 3 senales. A mas bajo campo, a 4,105 ppm, encontramos un
pico que integra para © hidragenos. Estos hidrogenos son los que perienecen a
los grupos metilo que forman parte del igante ( terbutl xantato ). A mas alto
campo, encantramos 2 picas, una a 3.215 ppm y otro a 2 724 ppm. El primer pico
corresponde a los H{t) y H{4) que son equivalentes y el segundo a fos H(2) vy
H(3) gue también lo son. La integracion para cada una de estas senales es de 4
hidrégenos { Apéndice C — Espectro No, 5).
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7
CH3

1
2 /S-b,,\ 5 6 |
Te L2 Ce=Q— C—CH3
3 el |
4 1

CH3

« RMN **C

En el espectro se pueden ver 5 sefales. A campo bajo, una sefial a
221.292 ppm, la cual corresponde al C(5) que tiene unido los 2 atomos de azufre.
A alto campo, encontramos 4 sefiales. En 60.943 ppm encontramos 1 pico que
corresponde al C(6) perteneciente al carbono cuaternario del grupo terbutii del
ligante. A continuacion vemos 2 picos, a 41.118 ppm y 33.569 ppm, que por
analogia ala RMN 'H | e! primero pertenece a los C(1) y C(4) y el segundo a los
C(2) y C(3). La titima sefal pertenece a los —CH; del grupo terbutil, se encuentra
en 1.103 ppm. { Apéndice C — Espectro No. 9).

e RMN "**Te

Se cbserva solo una sefial a 205.745 ppm. { Apéndice C — Espectro No. 14 ),
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3.1.7 Tabla comparativa de resultados de RMN 'H y RMN **Te
para los complejos sintetizados.

HEO vH@ . 3810 e

S . * 7827458 pof
feir@rdrotelurofeno 7| HRYRE - 2.0808pm S G

Temyme _3mppm
HRFHE 271 pum

1, t-difmetilxentato) .
tetrahidroteiurofeno

Hﬂ) YH('!} ks "'3 213 o

n j@;(’qﬁb{éﬁlﬁfﬁ} .

L pNT TR : :
tetrehicrotelirofena | 5. OE\ T H@?H 2?1gwm
AN CF T s g0 oy R S
R . < - R N4
T L SRR RS S N DU T R S !
1.1~ difisopropil - 2 1 s-clo- dr-od HOD YR \B_ZDEpm 17 " 7sd.zes ppi
xantato) : I:}" . HZ YH@ © 2seTemtt - L
tetrahidrotelurofens | 3 ™ \s-_c-\o-ci;-cn; ' R T
. ST
1-yodo-1-terbutil- 2' g1 o, e
xantato _3 S o H ¥ HED 3.213 gom 208748 ppri. P
tetrahidrotelurofenc 3 °\s,; 0o H@YHD 274 ppm C S
N - 4 <H,

En este tabla podemos apreciar que para la materia prima (4,1-diiodo
tetrahidrotelurofeno), los desplazamientos quimicos correspondientes a ios
hidrégenos que forman parte del anidic del tetranidrotelurofenc los encontramos a
mas alto campo si lo comparamos con {os comple|os sintetizados.

Con respecto al desplazamiento quimico del telurio, éste varia un poco,
pero el intervalo en toda la sene no es muy grande.
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3.1.8 Anadlisis de la estructura cristalina para 1,1 — diiodo tetra-
hidrotelurofeno.

Se determiné por difraccion de rayos X de monocristal la estructura de
nuestra materia prima, el 1,1 — diiodo tetrahidrotelurofeno.

Fig. 12 Complejo 1,1 — difodo tetrahidrotelurofeno.

v Caracteristicas del Cristal.

"~ Color . "Rojo bifflarte ~
.t .Fomma del eristal o : ... Prsma_ -
.. Sistemna cristalino | ] "' Monaclinico: .
- o Grupoespacial T e P S
Dimensiones de Ia celda unitaria . a=12738 (5 A . b=10426() A
: - c =13.948 (5) A R = 90.780 (0)°
Volumen 1852 () A’
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Este compuesto presenta una geomeiria de coordinacion de bipirdmide
trigonal, donde los atomos de yodo se encuentran en las posiciones axiales y los

2 atomos de carbono que forman parte del anillo en las ecuatoriales, con las
siguientes distancias:

Y el angulo de enlace entre I(1) -~ Te(1-) — (2} es de 176.5(1)° y para
C(1) - Te{1) — C(4) es de 84.0 (5)°.

Fig. 13 Geometria de coordinacion para el 1,1- diiodo tetrahidrotelurofenc.

El par electronico estereoquimicamente activo que tiene este complejo
puede ocupar la quinta posicion de coordinacion del poliedro. La zona de color
gris que se localiza en la Fig 13, nos indica la zona posible en la que podemos
encontrar al par de electrones libres del telurio.
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Fig. 14 Interacciones débiles intermoleculares entre el Te-l .

v ‘7”’
\‘

red
A

Fig. 15 Red cnstalina del complejo 1,1- diiodo tetrahidrotelurcfeno.
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En la red cristaling se pueden observar

intermoleculares con distancias de enlace Te —1 (3.72 A).

Las distancias de enlace para este complejo son:

-~ 1049 (8) — -

T o e ) M

R ERE

- Te(2)- ¢(8)-C(7)

105 179(9)

interaccicnes débiles
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3.1.9 Analisis de la estructura cristalina para 1,1 — di {metilxanta-
to ) tetrahidrotelurofeno.

Se determind por difraccién de rayos X de meonacristal, la estructura de

uno de los complejos obtenidos, éste fue el 1,1 - di{metilxantato)
tetrahidrotelurofeno.

Fig. 16 Complejo el 1,1 - di{imetiixantato) tetrahidrotelurofeno.

v Caracteristicas del Cristal.

- CeHisO:8TFe <.
. -Amarilio’ - 0L s
Prsma~
ERRR ?~£ Sistema‘ crista[ino -wMonoclinico - -~
Lo .o Y™ Grupo espacial - L NS T Gl A0 L
S D1mens=ones deja celda umtana o am 17 067 (2).3\ I bsA3, 5?7(2) A Vo
: ~ L o-13589(2)AL Tg= 113250(0)°
Volurnen T . 28831 @A -

Para este complejo se puede ver una geometria de coordinacion bipiramide
trigenal, donde los atomos de azufre se encuentran en fa posicion axial,
sustituyendo los yodos que ccupaban esa posicidn en la matena prima y los 2

atomos de carbono gue pertenecen al anillc se encuentran ecuatonalmente al
telurio. Las distancias son las siguientes:
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1) =C():
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Y el angulo de enlace entre S(3) — Te(i) — S(1) es de 170.5(1)° y para
C(1) — Te(1) — C(4) es de 85.0 (3)°.

Fig. 17 Geometria de coordinacion para el 1,1 - di{retilxantato) tetrahidrotelurofeno.

El par electrénico estereoquimicamente activo que tiene el complejo ocupa
la quinta posicién de coordinacian del poliedra.

El par libre se sitda en una posicién ecuatorial. Al encontrarse en esa
posicion tiende a repeler los pares de enlace y hace que se desplacen de la
posicion gue ocupaban en una bipiramide trigonal no distorsionada.

Ademas se presentan inferacciones Intramoleculares entre T(1) y S(2) de
3370 Ay Te(1) vy S{4) de 3.361 A, cuyo valor esta entre |a suma de radios de
Van der Waals para el Te — S y la suma de radios covalentes del mismo. Estas
interacciones intramoleculares se pueden ver en la estructura molecular,
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Fg. 18  Red cristalina del Complejo 1,1 — di {metilxantato) tetrahidrotelurofeno.

En el analisis de difraccion de rayos X de monocristal, se observa una
interaccién de enlace entre Te(1) - S(1) y con 8(3) [2.629 (2} A1

En la red cristalina podemos observar que no existen interacciones
intermoleculares.

El ligante presenta un modo de coordinacion anisobidentada al interactuar
con el telurio. El Te presenta un NC = 4 sin contar las interacciones Te — S(4) y
Te~ S (2) y silas tomamos en cuenta, éste presenta un nimero de coordinacién
igual a 6.
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Las distancias de enlace para este complejo son:

Los é&ngulos de enlace para el

tetrahidrotelurofeno son;

(meatilxantato)

C(8)-0{1)-C{6).._

Te(1)- S(1)-C{2)~,

C@2)-CE) CH) =,

S(2)- C(5)- (N

50

SO -F)

— o738 (5)

[837@) T

(1) =Te{1) - C{d) -

C(1)y=Te(1)=C(4) -

Te(1)-8(3) = &(7) <~

() =0(2)=Ce@) =

C{#)5C(2y- C(3) =" -

Te(1) - Ca) ) -

TR

T TEU -0 -0

087 (6) . .
S@3)-C([) - 5(4) 263 (5)
o B4 -C) -0y 2 1580) -
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3.2 Discusion de Resultados.

Los compuestos sintetizados a partir del 1,1-diiodo tetrahidrotelurofeno con
ligantes alquilxantatos, presentan para el telurio un nimero de coordinacion de 4 sin
contar las interacciones entre el Te — S{4) y Te — 8 (2) y si las tomamos en cuenta, éste
presenta un nimerc de coordinacion iguat a 6.

De acuerdo a los estudios de IR realizados, se sugiere gue para esta serie de
compuestos tenemos 2 tipos de coordinacion con los ligantes empleados. Para los
complejos 1,1 - di{ metilxantato ) tetrahidrotelurofeno, 1,1 — di{ etilxantafo )
tetrahidrotelurofenc e 1,1 - di( isopropilxantato ) tetrahidrotelurofenc observamos una
coordinacién monodentada o anisobidentada ( una banda dobleteada ) y solo para el 1-
iodo - 1- terbutilxantato tetrahidrotelurofeno se aprecia una coordinacion isobidentada
{ una sola banda).

En este proyecto solo obtuvimos monocristales para el complejo de  1,1- di-
( metilxantato ) tetrahidrotelurofeno. Con ellos se realizé ef andlisis de difraccién de rayos
Xy pudimos aclarar la duda que surgio en e! analisis de IR, de que si el igante tenia una
coordinacién anisobidentada o monodentada por el hecho de observarse una banda
dobleteada. Ahora uniendo los resultados de los andlisis de IR y difraccion de rayos X de
monocristal podemos sugerir que para ef 1,1-di{ metilxantato } tetrahidroteiurofeno ., el
liganie presenta una coordinacion anisobidentada.

La TRPECV { Teoria de Repulsién de los Pares Electrénicos de la Capa de
Valencia ), nos indica que cada par electrénico debe de tener el mayor espacio posible.
Con base en esta teoria, la gecmetria propuesta para nuestros compuestos [1,1-diiodo
tetrahidrotelurofeno, el 1,1 — di (alquilixantato) tetrahidrotelurcfeno] es la de una
bipirAmide trigenal, lo que se vio comprobado por los estudios de difraccion de rayos X de
la materia prma y del metilderivado.

En estos compuestos podriamos tener 2 opciones para localizar este par libre, ya
sea en una posicién axial o en la ecuatorial. Cen los estudios realizados, sabemos que el
par libre se encuentra preferentemente en la posicion ecuatoriai, tendiendo a repeler fos
enlaces axiales, ademas de que es esa posicion solo tiene la interaccién de 2 pares de
enlace aproximadamente a 90°, en cambio en la suposicidn de que se encontraran en la
posicion axial esta interaccién seria de 3 pares de enlace.
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Capitulo 4
4.1 Conclusiones.

Los ohjetivos propuestes al iniciar este {rabajo se cumplieron, ya que
basicamente se {rataban de la sintesis y caracterizacion de algunos derivados del
tetrahidrotelurofeno.

Se logré la preparacion de todos las materias primas { del 1,1- diiedo
tetrahidrotelurofeno y de los alquilxantates ) siguiendo los métodos reportados,
asi como la sintesis de los complejos 1,1- di (alquilxantatos) tetrahidroteiurofenos.

Se emplearon fodas las técnicas espectroscdpicas mencionadas en
nuestros objetivos IR, Masas (FAB *), RMN 'H, RMN ®C y RMN "Te para la
caracterizacion de cada unc de los compuestos.

Para el analisis de difraccién de rayos “X” se necesitaba obtener
monocristales de los diferentes complejos sintetizados. Por un periodo largo de
tiempo, solo nos dedicamos al crecimiento de cristales, pero desafortunada y a la
vez afortunadamente solo obtuvimos cristales para el 1,1- di{metilxantato)
tetrahidrotelurofeno, el cual ayudo a sugenr que el figante se encuentra
coerdinado al ceniro metalico de manera anisobidentada.

En estudios realizados anteriormente, se ha observado que compuestos
similares a éstos con telurio pueden ser empleados en procesos cataliticos o
como inhibidores de enzimas. No descartariamos la posibilidad de que los
compuestos sintetizados en este proyecto llegarén a funcionar en alguna de estas
areas en un futuro.
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