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Introducción 

En los últimos 25 años se han reportado con mayor au~e diversos 
complejos que contienen átomos de telurio, principalmente con Te ( y ligantes 
donadores como los ditiocarbamatos, ditiofosiinatos, etc. Durante estos estudios 
se han detectado características de gran interés, por mencionar algunas de ellas, 
la actividad del par electrónico libre del Te y la coordinación que tiene el ligante al 
unirse a éste. 

La TRPECV es el modelo más sencillo y por lo tanto el más empleado para 
explicar las geometrías que presentan los compuestos que contienen elementos 
representativos. Para compuestos con Te, principalmente los que tienen un alto 
estado de oxidación y un número de coordinación no muy elevado [ejemplo NC 
= 4 para el Te (IV) , como es nuestro caso j, el par electrónico libre debe de ser 
tomado en cuenta para proponer su geometría. Apoyándonos es esta teoría, la 
geometría de coordinación para complejos que contiene un átomo de Te y que 
están rodeados por 4 átomos donadores es la de bipirámide trigonal. 

Este trabajo amplia el campo en la quimica del telurio, ya que presenta 
complejos de éste a partir del tetrahidrotelurofeno con ligantes alquilxantatos. 
Desde su síntesis hasta un análisis completo, incluyendo las técnicas de IR, 
Masas ( FAB + ), RMN 'H, RMN 13C, RMN 125-¡'e y difracción de rayos X de 
monocristal , se pueden apreciar a lo largo de éste, ya que son el fundamento 
para la caracterización de cada uno de los compuestos sintetizados. 



Capítulo 1 

1.1 Objetivos 

1.1.1 Objetivos Generales. 

• Sintetizar cada uno de los complejos 1,1 - di ( alquilxantato 
tetrahidrotelurofenos para estudiar la geometria que presentan. 

• Preparar el 1,1 - diiodo tetrahidrotelurofeno, así como los ligantes 
alquilxantatos ( donde los grupos alquilo son: metil,etil, isopropil y terbutil ) 
que se emplearán para el desarrollo de este trabajo. 

1.1.2 Objetivos Particulares. 

• Caracterizar cada uno de los compuestos sintetizados empleando técnicas 
espectroscópicas de IR, Masas ( FAS +), RMN 'H, RMN 13C y RMN 12'Te. 

• Determinar si los ligantes alquilxantatos de nuestros compuestos presenta 
una coordinación isobidentada, anisobidentada ° monodentada con el centro 
metálico ( Te 'v ) apoyándonos en técnicas de IR y difracción de rayos X de 
monocristal. 

• Determinar por difracción de rayos X de monocristal, la estructura cristalina y 
molecular de los compuestos sintetizados. 
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1.2 Antecedentes 

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

Núm. Atómico 
52 Te 

';'cTeiuriQ':,(,,jir" 
p.eb. ('C) ="",,J--:":":-":'::=="'-"=-'i 

989.8 127.6 

Sfmbofo 

Peso Atómico 

p.f. ('C) ==-1 449.5 -2, 2, 4, 6 <:== Valenda 

Configuración 8ectrónica 

• Propiedades Generales del Grupo VI A o Grupo 16. 

A pesar de que el oxígeno forma parte de este grupo existe una gran 
diferencia entre sus propiedades químicas y las de los restantes miembros del 
grupo. La variación de propiedades en el resto del grupo es gradual. Las 
diferencias entre el oxígeno y los demás elementos de este grupo se pueden 
atribuir a: 

1. Al tener menor electronegatividad los elementos del S al Po debilitan el carácter 
jónico al compararlos con sus análogos de! oxigeno. 

2. El NC de los compuestos no está limitado a un valor máximo de 4, ni la valencia a 2, 
como para el oxigeno, ya que presentan orbitales Ud" disponibles. 

3. A medida que aumenta el tamaño del elemento la electronegatividad decrece y el 
carácter metálico aumenta. 

4. Generalmente entre más alto sea el estado de oxidacIón es menor la estabilidad del 
compuesto.1 
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• Historia de los Organoteluros. 

El primer compuesto organometálico de telurio fue reportado por Woehler 
en 1840 con la síntesis del díetiltelurio. A partír de 1920, se publican diversos 
artículos que describen la químíca ( estructura y reactividad ) de compuestos que 
contenían átomos de telurio ( organoteluros ), por ejemplo el 1- telurano 2,3 

estudiado por G.T.Morgan y sus colaboradores, el fenoxitelurino que fue 
sintetizado en 1926 por Drew 4 y el tetrahidrotelurofeno, por Morgan y Burstall en 
1931 s La síntesis del tetrahidrotelurofeno a partir de la reducción del telurio de 
sodio con el 1,4 - dibromobutano fue propuesta por Farrar y Gulland en 1945. 

A partir de este momento, esta química quedó relativamente abandonada, 
ya que el número de publicaciones disminuyó considerablemente. Durante este 
periodo, resaltan las publicaciones que incluyen los métodos de síntesis del 
telurofeno en 1966 y el del benzotelurofeno en 1971. 

o ©r:@ Oe 
Fenoxltelunno 

Tetra h id rote!u rofeno 
1- telurano 1931 

1920 1926 

Qc@ ©e <°0 
Dlbenzotelurofeno Telurofeno 

Benzotelurofeno 
1936 1966 

1971 

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 
Ú!tlfl'10S 25 años 
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• Nomenclatura. 

La IUPAC ( Unión Internacional de Quimica Pura y Aplicada) y el Chemical 
Abstracts coinciden en nombrar a los anIllos de 5 miembros que contienen un átomo de 
Te como telurofenos. La numeración de estos heterociclos se designa a partir del Te; en 
caso de estar unido a un grupo benzo, se nombrará benzotelurofeno. 

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

~Te 
Telurofeno 

Tetrahidroteturofeno 
4-Telurociclopentano 

2,5 - dlhldrotelurofeno 
clctote!urobutano 

Benzotelurofeno 

Fig. 2 Nomenclatura empleada para compuestos con telurio. 

• Métodos de síntesis para tetrahidrotelurofenos. 

El 1,1 - diiodo telrahidroteluro!eno fue sintetizado por Margan y Burstall, a partir 
del 1,4 - diiodobutano con telurio metálico y calentamiento. Para la obtención del 
tetrahidrotelurofeno, se realiza una reducción con dióxido de azufre ( S02 ) al 1,1 - diiodo 
tetrahidrotelurofeno y la separación se hace por destilación, con adición oxidativa de GI, 
Br, 1, obteniéndose los 1,1 - dihalotelurofenos respectivos 5 

Fig. 3 Método empleado por Morgan y Burstall para la sínteSIS del1, 1 - duodotetrahidrotelurofeno 
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Otro método para obtener el tetrahidrotelurofeno, fue el empleado por 
Farrar y Gulland en 1945. A partir de la reducción del 1,4 - dibromobutano con 
telurio de sodio. 

/VVBr 

Br 

Fig. 4 Método para la síntesis del tetrahidrotelurofeno. 

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

el 

Br 

/\/V + Te o + Na! 
2 - Butoxietanol ~-\, /1 

l Te "-
---/ 1 

Fig. 5 Método reportado por Rubaie - Al e Ishirayda. 

La mayoría de los derivados del tetrahidrotelurofeno se sintetizan a partir 
de reacciones de sustitución del diiodo tetrahidrotelurofeno. La adición de óxido 
de plata, seguida del THF acuoso da como resultado el 1,1-
difiuorotetrahidrotelurofeno con rendimiento del 82% Otros derivados son los 1,1-
dihalotetrahidrotelurofenos, los cuales son sintetizados a partir del 1,1- diiodo 
tet:2!:id:ote!urofer.o 'f ad~dDnsr.d0 c1o:-uro o bro:-nuro de plata, obteniéndose los 
productos con buenos rendimiento ( 80%) 6,7 
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1. A9 20 
2. THF 

O /Br 

Te" 
t Br 

Fig. 6 Reacciones de sustitución para el1 ,1- diiodo tetrahidrotelurofeno. 

Otros productos de sustitución derivados del 1,1- diiodo 
tetrahidrotelurofeno, son los 1,1- dicarboxiltetrahidrotelurofeno, empleando sales 
de carboxilato de plata, acetato de plata?, benzoato, tricloroacetato y butilmaleato. 
8 La reacción de AgCN con 1,1- diiodo tetrahidrotelurofeno da el 1,1-
ticianotetrahidrotelurofeno y la adición de un exceso de azida de plata da 1,1 -
diazidatetrahidrotelurofeno. 

Ag0 2CR Ag02CH = C02R 

ik===============-._~=-".=~" __ , 

Flg 7 Productos de sustitución denvados del 1,1- dilodo tetrahidrote1urofeno 



Este tipo de ligantes presenta varias formas resonantes, donde la carga 
negativa se encuentra des localizada: 

x-
s 

// x-e ~ 
"-...-s 

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

Estos ligantes pueden interactuar de 3 formas diferentes con metales de 
transición y representativos. Éstas son: 

• Interacción de enlace: cuando las distancias interatómJcas M - S corresponden 
a la suma de los radios covalentes de cada átomo. 

• Interacción de semienlace: cuando las distancias interat6micas M - S son 
mayores a las establecidas por los enlaces covalentes 
pero menores a la suma de los radios de Van der Waals. 

• Interacción de no enlace: cuando la distancia interatómica M - S es mayor o 
igual a la suma de los radios de Van der Waals. 11 

Haiduc propone diferentes tipos de coordinación dependiendo esto del 
número de centros metálicos y de los ligantes.12 Estos tipos de coordinación son: 

Simétrico bidentado o isobidentado: existe un enlace covalente entre el átomo 
e y el de S, además las distancias de enlace 
metal- azufre son iguales, la carga negativa se 
encuentra des localizada con carácter parcial de 
doble enlace distribuida entre los 2 átomos de 
azufre y el carbono. 
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o Asimétrico bidentado o anisobidentado: En este caso, eXiste una interacción 
intermolecular M-S, esta distancia está 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 coordinación presenta un semienlace 
entre el metal y un átomo de azufre y un enlace 
sencillo con el otro átomo de azufre. 

• Monodentada:Encontramos que el ditiolato se encuentra enlazado al metal solo por 
un átomo de azufre con un enlace sencillo y el otro átomo de azufre 
conserva el carácter de doble enlace. 12 

/s,~ /s'" 
s 

M/ "" '-00 M ~ C-Ol< M " C -OR 
/// ~ / ""j" '/ s S S 

lsobldentada Anlsobidentada Monodentada 

Fig. 11 Fonnas como puede Interactuar elligante con el metal. 

Características Espectroscóspicas de IR para los ligantes dialquilxantatos. 

Apoyándonos en trabajos realizados por Ugo y Bonati, los cuales emplearon 
IIgantes carbamatos, indican que en la región de 950 - 1050 cm-', se pueden observar 
señales que atribuyen a las Vibraciones CSSas1m .Si observamos una señal, la 
coordinación del ligante es isobldentada; cuando esta señal se dobletea la coordinación 
es monodentada o anisobldentada. La diferencia entre estas dos coordinaciones 
( monodentada o anisobidentada ) depende de la distancia que exista entre los picos de 
la banda dobleteada 13 Este tipo de desdoblamiento se debe a la deformaCión de un 
enlace bldentado asimétrico, asegura Brown en un artículo publicado en 1976 14 

Nosotros empleamos este cnteno para caracterizar a Ilgantes xantatos, tomando 
en cuenta las similitudes y diferencias que existen entre los I¡gantes carbamatos y los 
xantatos, prinCIpalmente la presencia del átomo de nitrógeno en los carbamatos a 
diferenCia de los xantatos con un atomo de oxígeno, él cual provoca que las bandas de 
CSS que esperamos para los xantatos se observan a más alta energía 51 las 
comparamos con sus análogos de Ilgantes carbamatos. 



• Complejos con un átomo de telurio. 

Como ya se habia mencionado anteriormente el Te presenta varios 
estados de oxidación -2,+2,+4 y +6 y sus NC van desde 2 a 8. Con átomos 
suaves como azufre, el telurio prefiere estados de oxidación bajos y con 
donadores duros como son el oxigeno y el flúor, el telurio presenta su estado de 
oxidación máximo que es de +6. 

Con ligantes bidentados 1,1 - ditiolatos, como ditiocarbamatos, xantatos y 
ditiofosfatos, la estructura de estos complejos está influenciada por la habilidad 
coordinante delligante. 15 

Un factor importante a considerar en estos compuestos es la presencia del 
par electrónico libre del telurio. Apoyándonos en la TRPEEV, podemos dar 
explicación a la geometria observada para cada complejo. Este par electrónico 
puede ser estereoquimicamente activo, el cual siempre se refleja en la geometría 
del compuesto. En estudios publicados anteriormente se ha detectado que en 
estados de oxidación y NC bajos, el par electrónico es estereoquímicamente 
activo, ocurriendo lo contrario al presentarse estados de oxidación y NC altos. 

En complejos de Te(1V) no hay evidencia de que el par libre de electrones 
sea estereoquimicamente activo, ejemploS TeX.t ( X = CI, Br ), Te(cttc). ( donde 
dtc = ligante ditiocarbamato ), etc' 

Para complejos que contienen un átomo de Te(1V) unido a dos átomos de 
azufre, el enlace entre Te - S, se forma por el uso de un orbital "p" del telurio 
originando un enlace covalente. 15 Se podria hablar de un sistema de 3 centros 4 
electrones (3c 4e ), pero ésto no sucede siempre, ya que depende de la 
geometria del complejo. Además para ser un sistema de ( 3c 4e) debe cubrir 
ciertos requisitos, como el ángulo que se forma entre S - Te - S debe de ser de 
180°. 
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Capitulo 2 

2.1 Desarrollo Experimental. 

2.1.1 Preparación de 1 ,1-diiodo tetrahidrotelurofeno. 

REACCiÓN: 

el 

Br 

/\/V + Te o + NaI 

TÉCNICA 

2 - Butoxietano! 

Se coloca en un matraz de bola 11.957 g (0.02 moles) de yoduro de sodio 
( Nal ), 2.553 9 ( 0.02 moles) de telurio metálico ( Teo ), 2.2 mL (0.02 moles) de 
1-bromo,4-cloro butano con 80 mL de 2-butóxietanol. Se introduce en un baño de 
aceite caliente a una temperatura de 120°C, la cual se debe de mantener 
constante por 3 hrs. Durante este periodo la reacción se encuentra en agitación 
constante. Se deja enfriar y se observa la precipitación de un compuesto de color 
rojo brillante. Se filtra, se lava con agua y se seca al vacio.'6 A las aguas madres 
se les agrega más agua y se observa la precipitación de más cristales. En la 
primera filtración se obtienen cnstales de color rojo brillantes y en la siguiente de 
color naranja. En estudiOS hechos con antenoridad, se ha comprobado que estos 
2 precipitados se trata del mismo compuesto y la diferencia de color se debe solo 
a que en el primero ( de color rojo ) no presenta aguas de hidratación y el 
segundo ( el de color naranja) sí. 

RESULTADOS 
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2.1.2 Preparación de xantatos ( metil, etil, isopropil y 
terbutil xantato ). 

REACCiÓN: 

KOH + CH3 - CHz - OH CH3 - CHz - O' K+ 

CH3 - CHz - o- K+ + CS z K [S'-C_O - CH - CH J ,y z 3 

S 

TÉCNICA 

Se colocan 2.805 g (0.05 males) de KOH con 7.6 mL de alcohol etílico en 
un matraz de bola. Con agitación constante se deja en reflujo por 1 hr. Se deja 
enfriar, se elimina el agua formada y se observa la formación de un sólido de color 
blanco ( etóxido de potasio ). A este sólido se le agrega lentamente y con 
agitación constante 3 mL de disulfuro de carbono ( CSz ). Se filtra y se seca al 
vació el sólido amarillo formado ( etH xantato ) y se lava con éter etílico frío. 17 

Este mismo procedimiento se empleo para la preparación de los demás 
xantatos utilizados en este proyecto. 

RESULTADOS 
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Capítulo 3 

3.1 Caracterización de los compuestos 
sintetizados. 

3.1.1 Análisis Espectroscópico para el1,1-diiodo tetrahidrotelu
feno. 

• Espectroscopia de IR. 

Se observan señales entre 2850 - 3000 cm-', lo cual implica la presencia 
de un compuesto saturado. La señal en 1430.813 cm-1 corresponde a • CH2 -
(metilenos). También se puede ver una señal amplia a 3427.5 cm"' que indica 
que el compuesto está un poco húmedo o que el KBr siendo un compuesto 
higroscópico, no estuviera bien seco y éste haya absorbido un poco de agua. 
(Apéndice A - Espectro No.l) 

• Espectroscopia de Masas. 

Nuestra materia prima tiene un peso molecular de 437.4 g/moL En el 
espectro na se observa el ión molecular, pero si se puede apreciar la 
fragmentación que tiene nuestro compuesto (ApéndIce B - Espectro NO.1 ) : 

(Te¡~r-
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• Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear 
( RMN 'H Y RMN "'Te ). 

Para que el análisis sea más claro, emplearemos este pequeño 
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 más bajo campo a 
3.910 ppm, corresponden a los dos H que se encuentran en las posiciones (1) y 
(4) que son equivalentes, ya que presentan el mismo ambiente químico y 
magnético. 

A más alto campo, a 2.980 ppm se observa otro pico. La integración 
también es para 4 hidrógenos, lo que implica que corresponde a los hidrógenos 
que se encuentran en las posiciones (2) y (3) que son equivalentes. (Apéndice e -
Espectro No. 1) 

• RMN 12'Te 

En el espectro se observa claramente un pico a 782.458 ppm, el cual 
corresponde al único átomo de Te del compuesto sintetizado.(Apéndice C- Espectro 
No.10) 
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3.1.2 Análisis Espectroscópico para los alquilxantatos ( metíl, 
etil, isopropil y terbutil xantatos l. 

• Espectroscopia de IR. 

(Apéndice A - Espectros No. 2 - 5 ) 

3.1.3 Análisis Espectroscópicos para el 1,1 - di ( metilxantato l 
tetrahidrotelurofeno. 

• Espectroscopia de IR. 

(Apéndice A - Espectro No. 6) 

1 ~ 1~ 
d'l(m etllxa nfato )tetra hid ro ~ 

telurofeno 

'. S 
. 11 

/s-c-o-

"s-C-O-CH 
n 3 

S 

·CH, 



-------

• Espectroscopia de Masas. 

(Apéndice B - Espectro No.2 ) 

• Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear 
( RMN 'H, RMN 13C, RMN 12'Te J. 

• RMN 'H 

s 
, " 

'~ 3 O 
S -c-o -CH 

Te ""-
] f S-C-O-CH 3 

<1 11 s 
S 

Se observan 3 señales A más bajo campo, a 4.082 ppm. encontramos un 
piCO que Integra para 6 hidrógenos. Estos hidrógenos son los que pertenecen a 
los grupos metilo que forman parte del ligante ( metil xantato ). A más alto campo, 
encontramos 2 picos, uno a 3.192 ppm y otro a 2702 ppm. El primer pico 
corresponde a los H que se encuentran en las posiciones (1) Y (4) que son 
equivalentes y el segundo a los H que están en las posiciones (2) y (3). La 
Integración para cada una de estas señales es de 4 hidrógenos. ( Apéndice e -
Espectro No 2 ), 
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• RMN 13C 

S 
11 , 

, / ' O 
S-C-Q-CH 

Te "" s. ,; 
J S-C-O-CH 3 

11 

S 

En el espectro se pueden ver 4 señales. A campo bajo, una señal a 
221.231 ppm, la cual corresponde al C(5) que tiene unido los 2 átomos de azufre. 
A bajo campo encontramos 3 señales. En 60.973 ppm encontramos 1 pico que 
corresponde al C(6) perteneciente al - CH3 del ligante. A continuación vemos 2 
picos, a 40996 ppm y 33.599 ppm, que por analogía a la RMN 'H, el primero 
pertenece a los C(1) Y C(4) y el segundo a los C(2) y C(3). (Apéndice C - Espectro 
No. 6) 

• RMN 12STe 

Se observa solo una señal a 798.914 ppm. (Apéndice e - Espectro No. 11 ). 

3.1.4 Análisis Espectroscópicos para el 1,1 - di (etilxantato ) 
tetrahidrotelurofeno. 

• Espectroscopia de IR. 

(Apéndice A - Espectro No. 7 ). 
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• Espectroscopía de Masas. 

(Apéndice B - Espectro No. 3 ) 

• Espectroscopía de Resonancía Magnétíca Nuclear 
( RMN 'H, RMN 13e, RMN 125Te l. 

S 
1 II 

2 ~ /5-C-0- CH,-CH, 

L Te" 
3 / S-C-O-CH 2 -CH 3 

4 II 5 
5 6 

• RMN ' H 

Se observan 4 grupos de señales. A más baJo campo, a 4.569 ppm, 
tenemos un cuadruplete simétrico. La integración de esta señal es para 4 
hidrógenos Si tenemos 4 piCOS Implica que tenemos 3 vecinos y con la estructura 
que tenemos corresponden a los H(5), que pertenecen al -CH,... que forman parte 
del grupo etil en el ligante. El otro grupo de señales está integrado por 3 picos, su 
centro está a 1 402 ppm Esta señal Integra para 6 hidrógenos, esto Implica que 
son los H(6), que forman el -CH3 del etil. Las otras 2 señales están a la altura de 
3.213 ppm y 2719 ppm que corresponden a los H(1) Y H(4) para el primer piCO y 
el segundo para H(2) y H(3), que pertenecen al anillo. Cada una de estas señales 
Integran para 4 hidrógenos (ApéndIce e - Espectro No 3) 
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• RMN 13C 

Observamos 5 señales, a más bajo campo aparece la señal para el C(5), él 
cual está unido con los 2 átomos de azufre. Esta señal aparece a 220.476 ppm. A 
70.729 ppm tenemos una señal 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 señal aparece en 
40.851 ppm y para C(2) y C(3) en 33.660 ppm. (Apéndice e - Espectro No. 7 ). 

• RMN 12'Te 

Una señal en 789.051 ppm, indica la existencia de un átomo de telurio. 
(Apéndice e - Espectro No. 12 ). 

3.1.5 Análisis Espectroscópicos para eI1,1-di(isopropilxantato) 
tetrahidrotelurofeno. 

• Espeetroscopía de IR. 

(Apéndice A - Espectro No. 8 ). 

Sondo doble1eada en 
1019012 ·1063 313 cm-1 

css coordinación 
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• Espectroscopia de Masas. 

(Apéndice B - Espectro No 4 ). 

• Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear 
( RMN 'H, RMN 13C, RMN "'Te ). 

Este compuesto no se pudo recristalizar y como consecuencia su nivel de pureza 
no es el más adecuado. Esto se vio reflejado en todos 105 análisis de RMN 1H, RMN 13C 
y RMN 125Te , en los cuales se pueden apreciar señales que corresponden aún a la 
materia pnma ( 1,1 - diiedo tetrahidrotelurofeno ). 

• RMN 'H 

S 
1 " 

eH, , 
2 ~ /5-C-0- CH-CH 3 

L"" " 3 IS-C-O-CH-CH 3 
4 1I I 

S CH 3 

Se observan 3 grupos de señales A más bajo campo, a 3.200 ppm, encontramos 
un pico que integra para 4 hidrógenos Este pico corresponde a los H(1) y H(4) que son 
equivalentes. En 26874 ppm encontramos la señal que corresponde a los H(2) y H(3) 
que también son equivalentes. La Integración para cada una de estas señales es de 4 
hidrógenos. Para el grupo de señales que aparece a la altura de 1.333 ppm, corresponde 
al grupo Isopropd del llgante Su Integración es para 14 hidrógenos 

La señal que corresponde a CH-O debería de observarse aproximadamente a 4 
ppm, pero el tiempo de análisIs de la muestra no fue suficiente para que fuera detectado 
por el aparato (Apéndice e - Espectro No 4) 
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S CH 3 
t tt I 'O /5-C-0- CH-CH 3 

Te" S 6 7 
3 S-C-O-CH-CH3 

4 11 I 
S CH 3 

• RMN 13C 

En este caso, no se puede observar el pico que corresponde al C (5), el cual 
debería de aparecer a bajo campo aproximadamente a 220 ppm, ésto se debió a que no 
se dejó el tiempo necesario de análisis de la muestra dentro del aparato y por ello no fue 
detectado. A campo bajo, observamos una señal a 78.500 ppm, la cual corresponde al 
C(6). A alto campo encontramos 3 grupos de señales. Los 2 picos, a 40.943 ppm y 
33.622 ppm, que por analogia a la RMN 'H, el primero pertenece a los C(1) y C(4) y el 
segundo a los C(2) y C(3). Estos 2 picos se observan dobleteados, ésto se debe a que en 
nuestra muestra aún existe materia prima que no reaccionó. A 21.554 ppm observamos 
un pico para los C(7) que son equivalentes en el grupo isopropil por formar parte del -
CH,. (Apéndice e - Espectro No. 8 l. 

• RMN 1l5Te 

Se observa dos señales una a de 781.554 ppm y la otra a de 754.223 ppm. La 
primera señal sale aproximadamente a la misma altura de la materia prima (782.458 
ppm), lo que nos indica que nuestro compuesto, está contaminado con un poco de ella. Y 
el pico a más alto campo es el que representa a nuestro compuesto sintetizado. 
( Apéndice e - Espectro No. 13 l. 

3.1.6 Análisis Espectroscópicos para e11- iodo-1-terbutil 
xantato tetrahidrotelurofeno. 

• Espectroscopia de IR. 

(Apéndice A - Espectro No. 9 l. 
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• Espectroscopia de Masas. 

(Apéndice B - Espectro No. 5 ). 

• Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear 
( RMN 'H, RMN 13C, RMN 12'Te l. 

• RMN 'H 

, s 

'O/s~~ 1H~ 
Te, -':;'C-O-j-CH3 

J IS eH3 , , 

Se observan 3 señales. A más bajo campo, a 4.105 ppm, encontramos un 
pico que integra para 9 hidrógenos. Estos hidrógenos son los que pertenecen a 
los grupos metilo que forman parte del Ilgante ( terbutil xantato ). A más alto 
campo, encontramos 2 picos, uno a 3.215 ppm y otro a 2724 ppm. El primer pico 
corresponde a los H(1) y H(4) que son equivalentes y el segundo a los H(2) y 
H(3) que también lo son. La integración para cada una de estas señales es de 4 
hIdrógenos (Apénd¡ce e - Espectro No. 5 ). 
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• RMN 13C 

En el espectro se pueden ver 5 señales. A campo bajo, una señal a 
221.292 ppm, la cual corresponde al C(5) que tiene unido los 2 átomos de azufre. 
A alto campo, encontramos 4 señales. En 60.943 ppm encontramos 1 pico que 
corresponde al C(6) perteneciente al carbono cuaternario del grupo terbutil del 
ligante. A continuación vemos 2 picos, a 41.118 ppm y 33.569 ppm, que por 
analogia a la RMN 'H, el primero pertenece a los C(1) y C(4) Y el segundo a los 
C(2) y C(3). La última señal pertenece a los -CH 3 del grupo terbutil. se encuentra 
en 1.103 ppm. ( Apéndice e - Espectro No. 9 ). 

• RMN "'Te 

Se observa solo una señal a 205.745 ppm. (Apéndice e - Espectro No. 14 ). 
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3.1.7 Tabla comparativa de resultados de RMN 'H Y RMN 125Te 

para los complejos sintetizados. 

1.1-dil enlxánt¡¡iQ) , 
tetrah i drote!O roten o 

1.1. dllisoproRíi: ' 
xantato') _ 

tetrahídrote!urofeno 

1~Vod0-1-tertxJtll
xantato 

tetrahldrotelurofeno 

-'3.910 PPm 

H~iH(~;-"'- ,,2,900P~, 

_3.1~Ppm 
" -2."!02 p¡in 

:-•. 2 

-H(,)~~{~-:-" 3_200p~ 
H(Z¡ 'f H(3) -, 2.667 ppm 

-H(1) Y H(4) 3.213 ppm 

H(4I y H(3) , 2,11-4 P!Xn 

" . 
- 754.223 pp~-' 

En esta tabla podemos apreciar que para la materia pril1'.a (1,1-diiodo 
tetrahidrotelurofeno), los desplazamientos químicos correspondientes a los 
hidrógenos que forman parte del anillo del tetrahldrotelurofeno los encontramos a 
más alto campo si lo oomparamos con los oompleJos sintetizados. 

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

Se determinó por difracción de rayos X de monocrista[ [a estructura de 
nuestra materia prima, e[ 1,1 - di iodo tetrahidrote[urofeno. 

~C,,\""2 
, I 

Flg. 12 Complejo 1,1 - dliodo tetrahidrotelurofeno . 

./ Características del Cristal. 
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Este compuesto presenta una geometría de coordinación de bipirámide 
trigonal, donde los átomos de yodo se encuentran en las posiciones axiales y los 
2 átomos de carbono que forman parte del anillo en las ecuatoriales, con las 
siguientes distancias: 

y el ángulo de enlace entre 1(1) - Te(1) - 1(2) es de 176.5(1¡O y para 
C(1) - Te(1) - C(4) es de 84.0 (5)". 

12 

Fig. 13 Geometría de coordinación para el 1,1- diíodo tetrahidrotelurofeno. 

El par electrónico estereoquímlcamente activo que tiene este complejo 
puede ocupar la quinta posición de coordinación del poliedro. La zona de color 
gris que se localiza en la Flg 13, nos Indica la zona posible en la que podemos 
encontrar al par de electrones libres del telurio. 
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W 

tO~t 
Fig. 14 Interacciones débiles intennoleculares entre el Te-I . 

Flg. 15 Red cnstalina del complejo 1,1- di iodo tetrahídrote/urofeno. 
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En la red cristalina se pueden observar interacciones débiles 
intermoleculares con distancias de enlace Te -1 (3.72 A). 

Las distancias de enlace para este complejo son: 

Los ángulos de enlace para el 1,1- diiodo tetrahidrotelurofeno son: 
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3.1.9 Análisis de la estructura cristalina para 1,1 - di (metilxanta
to ) tetrahidrotelurofeno. 

Se determinó por difracción de rayos X de monocristal, 
uno de los complejos obtenidos, éste fue el 1,1 
tetrahidrotelurofeno. 

la estructura de 
di(metilxantato) 

Fig. 16 Complejo el 1,1 - di(metilxantato) tetrahidroteJurofeno. 

,/ Características del Cristal. 

Para este complejo se puede ver una geometría de coordinación bipirámide 
trigonal, donde los átomos de azufre se encuentran en la posición axial, 
sustituyendo los yodos que ocupaban esa posición en la maten a prima y los 2 
átomos de carbono que pertenecen al an\!\o se encuentran ecuatonalmente al 
telurio. Las distancias son las siguientes: 
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Yel ángulo de enlace entre 8(3) - Te(1) - 8(1) es de 170.5(1t y para 
C(1) - Te(1) - C(4) es de 85.0 (3t. 

53 

Fig. 17 Geometría de coordinación para el 1,1 - di(metilxantato) tetrahidrotelurofeno. 

El par electrónico estereoquimicamente activo que tiene el complejo ocupa 
la qUinta posición de coordinación del poliedro. 

El par libre se sitúa en una posición ecuatorial. Al encontrarse en esa 
posición tiende a repeler los pares de enlace y hace que se desplacen de la 
posición que ocupaban en una bipirámide trigonal no distorsionada. 

Además se presentan interacciones mtramoleculares entre T(1) Y 8(2) de 
3370 A y Te(1) y 8(4) de 3.361 A, cuyo valor está entre la suma de radios de 
Van der Waals para el Te - 8 Y la suma de radios covalentes del mismo. Estas 
InteraCCiones Intramoleculares se pueden ver en la estructura molecular. 
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F19. 18 Red cristalina del Complejo 1,1 - di (metilxantalo) tetrahidrotelurofeno. 

En el análisis de difracción de rayos X de monocristal, se observa una 
interacción de enlace entre Te(1) - S(1) y con S(3) [2.629 (2) A J. 

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

El ligante presenta un modo de coordinación anisobidentada al interactuar 
con el telurio. El Te presenta un NC = 4 sin contar las interacciones Te - S(4) y 
Te - S (2) Y si las tomamos en cuenta, éste presenta un número de coordinación 
igual a 6. 
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Las distancias de enlace para este complejo son: 

Los ángulos de enlace para el 1,1 
tetrahidrotelurofeno son: 

di (metilxantato) 
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-----------------------

3.2 Discusión de Resultados. 

Los compuestos sintetizados a partir del 1, 1-diiodo tetrahidrotelurofeno con 
ligantes alquilxantatos, presentan para el teluno un número de coordinación de 4 sin 
contar las interacciones entre el Te - S(4) y Te - S (2) Y si las tomamos en cuenta, éste 
presenta un número de coordinación igual a 6. 

De acuerdo a los estudios de IR realizados, se sugiere que para esta serie de 
compuestos tenemos 2 tipos de coordinación con los ligante5 empleados. Para los 
complejos 1,1 - di( metilxantato ) tetrahidrotelurofeno, 1,1 - di( etilxantato ) 
tetrahidrotelurofeno e 1,1 - di( isopropilxantato) tetrahidrotelurofeno observamos una 
coordinación monodentada o anisobidentada ( una banda dobleteada ) y solo para el 1-
iodo - 1- terbutilxantato tetrahidrotelurofeno se aprecia una coordinación isobidentada 
( una sola banda). 

En este proyecto solo obtuvimos monocnstales para el complejo de 1,1- di
( me!ílxanta!o ) tetrahidrotelurofeno. Con ellos se realizó el análisis de difracción de rayos 
X y pudimos aclarar la duda que surgió en el análisis de IR, de que si el ligante tenia una 
coordinación anisobidentada o rnonodentada por el hecho de observarse una banda 
dobleteada. Ahora uniendo los resultados de los análisis de IR y difracción de rayos X de 
monocristal podemos sugenr que para el 1,1-di( metilxantato ) tetrahidrotelurofeno , el 
ligante presenta una coordinación anisobidentada. 

La TRPECV ( Teoría de Repulsión de los Pares Electrónicos de la Capa de 
Valencia) , nos indica que cada par electrónico debe de tener el mayor espacio posible. 
Con base en esta teoría, la geometría propuesta para nuestros compuestos [1,1-diiodo 
tetrahidrotelurofeno, el 1,1 - di (alquillxantato) tetrahidrotelurofeno] es la de una 
bipirámide trigonal, lo que se vio comprobado por los estudios de difracción de rayos X de 
la materia prima y del metilderivado. 

En estos compuestos podríamos tener 2 opciones para localizar este par libre, ya 
sea en una posición axial o en la ecuatoria1. Con los estudiOS realizados, sabemos que el 
par libre se encuentra preferentemente en la posiCión ecuatorial, tendiendo a repeler los 
enlaces axiales, además de que es esa posición sólo tiene la interacción de 2 pares de 
enlace aproximadamente a 90", en cambio en la suposición de que se encontraran en la 
posición axial esta interacción sería de 3 pares de enlace. 
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Capítulo 4 

4.1 Conclusiones. 

Los objetivos propuestos al iniciar este trabajo se cumplieron, ya que 
básicamente se trataban de la síntesis y caracterización de algunos derivados del 
tetrahidrotelurofeno. 

Se logró la preparación de todos las materias primas ( del 1,1- diiodo 
tetrahidrotelurofeno y de los alquilxantatos ) siguiendo los métodos reportados, 
así como la síntesis de los complejos 1,1- di (alquilxantatos) tetrahidrotelurofenos. 

Se emplearon todas las técnicas espectroscópicas mencionadas en 
nuestros objetivos IR, Masas (FAB +), RMN 'H, RMN 13C y RMN 12"re para la 
caracterización de cada uno de los compuestos. 

Para el análisis de difracción 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 sugerir que el ligante se encuentra 
coordinado al centro metálico de manera anisobidentada. 

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