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ANEXO | : CARACTERIZACION MEDIANTE IR

Espectro IR del 1,4-bis(yodoetinil)benceno.
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Numero de Ondas (cm-1)
Jue May 20 12:42:19 2010 (GMT+02:00)
BUSCAR PICOS:
Espectros: BG076 BlSJue May 20 12:39:12 2010 (GMT+02:00)
Region: 4000,00 400,00
Umbral absoluto: 65,508
Sensibilidad: 50
Lista de picos:
2933,22 Intensidad: -0,0597  Posicion:  1103,05 Intensidad: 54,678
1463,95  Intensidad: 0,682 Posicion:  1169,49  Intensidad: 55,409
1377,80  Intensidad: 12,140 539,60 Intensidad: 58,983
720,20 Intensidad: 17,680  Posicion: 966,69  Intensidad: 60,
;730,26 Intensidad: 20,248 Posicion:  1741,48 Intensidad: 61,599
n: 832,88 Intensidad: 40,750
Posicion:  1303,82 Intensidad: 47,601
Espectro de IR de la 4-deciloxipiridina
160834 Iu,03 10:19:55 2010 (GMT+02:00) Ny
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Numero de Ondas (cm-1)
Jue Jun 03 10:23:13 2010 (GMT+02:00)
BUSCAR PICOS:
Espectros: BG083Jue Jun 03 10:19:55 2010 (GMT+02:00)
Region: 4000,00 400.00 164124  Intensidad: 36,505
Umbral absoluto: 76,795 1379,80  Intensidad: 39,687
Sensibilidad: 50 1568,85  Intensidad: 41,782
Lista de picos: i 1193,18 Intensidad: 43,188
Posicion: 291540  Intensidad:  0,0253 1091,56  Intensidad: 46,548
Posicion: 284949  Intensidad:  0,0500 1258,01  Intensidad: 53,927
Posicion: 146395  Intensidad: 7,176 ;851,75  Intensidad: 55,224
Posicion:  1473,07  Intensidad: 7,199 Posicion: 658,79 Intensidad: 59,308
Posicion: 720,01 Intensidad: 23,648 Posicion:  3374,26  Infensidad: 61,564
Posicion: 730,30 Intensidad: 25,438 Posicion: 552,63 Intensidad: 63,439
Posicion:  1674,94  Intensidad: 32,369 Posicion: 202117  Intensidad: 74,537
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Espectro de IR de la 4-etiloxipiridina.
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4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Numero de Ondas (cm-1)
Posicion: 730,37 Intensidad: 24,218
Mar May 18 12:24:42 2010 (GMT+02:00) Posicion:  1388,79 Intensidad: 26,748
BUSCAR PICOS: 1095.41 Intensidad: 32,522
Espectros: BGO79Mar May 18 12:20:55 2010 (GMT+02:00) 1192,49 Intensidad: 33,051
Region: 4000,00 400,00 1566,23 Intensidad: 34,363
Umbral absoluto: 73,357 659,52 Intensidad: 40,914
Sensibilidad: 50 1256,88 Intensidad: 42,415
Lista de picos: 3464,53 Intensidad: 47,421
Posicion:  2849,14 Intensidad: 3,389 853,74 Intensidad: 49,325
Posicion:  2912,69 Intensidad: 3,390 1063,90 Intensidad: 50,263
Posicion:  1473,13 Intensidad: 8,669 523,39 Intensidad: 55,157
Posicion:  1463,96 Intensidad: 9,126 478,86 Intensidad: 57,301
Posicion:  1672,37 Intensidad: 13,641 1015,65 Intensidad: 61,703
Posicion:  1641,03  Intensidad: 22,131 : 232707  Intensidad: 71,195
Posicion: 720,04 Intensidad: 24,467 Posicion:  2046,13  Infensidad: 72,224
Espectro de IR del triazol.
40_-BG015Jue Dic 03 10:48:35 2009 (GMT+01:00) IM
E \ \
\ \
1 E ‘t o f,\ I L‘l \’ Mv-\
| = / NS A
‘v 2 "\-“(’\ 1 My ‘i‘\“! \
5 MV M il
3 Bl Nl = \
8 =3 | x || |
|| g )
\
s © m% s 3 i '
5] 2 w| o I |
s o o 18 |
£ &ll/8 [T '|
@ =) = '~ e
c 1 o
E 8 | 3 g‘ %’ 3 e b
2 @ > o N \
3 R B
IR 3 A
8 g 8\
§ | ~ \f
- @ @
3 3 2 3
g g s 3
& b3
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Numero de Ondas (cm-1)
Jue Dic 03 11:46:18 2009 (GMT+01:00)
BUSCAR PICOS:
Espectros: BGO15Jue Dic 03 10:48:35 2009 (GMT+01:00)
Region: 4000,00 400,00
Umbral absoluto: 38,882 . )
Sensibilidad: 50 Posicion:  1301,99 Intensidad: 18,090 Posicion:  1658,24 Intensidad: 27,785
Lista de picos: Posicion:  2726,28 Intensidad: 18,818 n:  1589,96  Intensidad: 28,073
Posicion: 42267 Intensidad: -0,488 Posi 1069.48 Intensidad: 22,182 770,60 Intensidad: 29,307
; 2906,34 Intensidad: 3174,82 Intensidad: 24,640 1565,25 Intensidad: 30,292
Posicion:  1464,38 Intensidad: ¥ 1622,65 Intensidad: 25,809 5 1128,31 Intensidad: 30,439
Posicion:  1377,69 Intensidad: 0,713 Posicion:  1012,44 Intensidad: 25,871 Posicion: 964,11 Intensidad: 31,032
Posicion: 539,01 Intensidad: 9,137 Posicion:  3358,66 Intensidad: 26,264 Posicion: 222474 Intensidad: 33,453
Posicion: 722,32 Intensidad: 15,239 n: 114857 Intensidad: 26,613 Posicion:  1912,90 Intensidad: 38,854
Posicion: 824,92 Intensidad: 16,708  Posicion: 843,78 Intensidad: 26,940
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Espectro de IR del Nujol
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NUmero de Ondas (cm-1)
Mie Dic 09 11:52:00 2009 (GMT+01:00)
BUSCAR PICOS:
Espectros: BGO19Mie Dic 09 11:50:16 2009 (GMT+01:00)
Region: 400000 400,00
Umbral absoluto: 73,535
Sensibilidad: 50
Lista de picos:
292564  Intensidad: 0,163
146371 :
1377,59
722,09
272523 :
130509  Intensidad: 48,975
115505  Intensidad: 61,063
Espectro de IR del Nujol en papel de polietileno
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Numero de Ondas (cm-1)

Jue May 20 13:39:34 2010 (GMT+02:00)
BUSCAR PICOS:

Espectros:
Region:

Umbral absoluto:
Sensibilidad:
Lista de picos:

BG082Jue May 20 13:37:42 2010 (GMT+02:00)
0,00

4000,00
81,328
50

Posicion:

Posicion:

2928,67
1463,98
1377,77
720,25

730,22

2728,99
1304.68

Intensidad:
Intensidad:
Intensidad:
Intensidad:
Intensidad:

Intensidad:
Intensidad:

-0,0611
0,863
11,965
16,132
20,149
48,329
49,990

Posicion:  1154,87
Posicion: 965,85
Posicion:  2343,33

Intensidad: 63,980
Intensidad: 67,124
Intensidad: 72,311

33




34



ANEXO I1: CARACTERIZACION MEDIANTE RMN

RMN del 1,4-bis(yodoetinil)benceno
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RMN de la 4-etiloxipiridina
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ANEXO I1l: RMN SIMULADOS MEDIANTE
CHEMBIODRAW ULTRA 12.0

ChemNMR 'H Estimation

7.52 7.52
|—C=— 04®7 C=—=C—I
752 752

1,4-bis(yodoetinil)benceno

PPM
ChemNMR 'H Estimation
709 844
1.31 1.29 129 143 4.06
P W, Wp W
0.88 129 1.26 1.29 1.76 O@N
709 gas

4-deciloxipiridina

PPM
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ChemNMR "H Estimation

8.44 7.09

R
N (o]
\ / 4.09

8.44 7.09

CH31.32

4-etiloxipiridina

9 8 7 6 5 4 3 2
PPM
ChemNMR 'H Estimation
766 7.8 768 766
N
Br / / Br
766 768 N—N 768 766
H
135
triazol
|
“ 12 1 8 6 4
PPM
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ChemNMR 'H Estimation

5.35

OH
6.85 X685
8.25 825
N

4-hidroxipiridina

PPM
ChemNMR 'H Estimation
Cl
C—-Cl
sarH—
H
547
diclorometano
6 ' 5 ' 4 ' 3
PPM
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ChemNMR "H Estimation

(@)

)J\ 3.47
N—

3.47

8.02 H

DMF

PPM
ChemNMR 'H Estimation
0.88 1.29 1.31
Hexano
3 ' 2 '
PPM
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ChemNMR 'H Estimation

3.75 < 73,75
1.85 1.85
THF
4 ' 3 2
PPM
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ANEXO IV: DATOS Y RESOLUCION DE LA
ESTRUCTURA DE LOS CRISTALES DEL COMPUESTO 1

),
=

C(1)
' —

Tabla 3. Datos del cristal y de la resolucion de la estructura del compuesto 1

Formula empirica CioHipo I'Ny
Peso molecular 285.10
Temperatura 293(2) K
Longitud de onda 0.71073 A
Sistema Cristalino Monoclinic
Grupo espacial P2(1)/n

Dimensiones celda unidad

a = 4.23900(10) A; o= 90°.

b =17.3212(7) A; B= 95.638(3)°.

¢ =7.0959(2) A; y = 90°.

Volumen 518.49(3) A’
z 2

Densidad (calculada) 1.826 mg/m3
Coeficiente de absorcion 3.044 mm_l
F(000) 274

Tamario del cristal

0.17 x 0.11 X 0.01 mm"

Intervalo de toma de datos

3.12 to 28.56°.

Index ranges

-5<=h<=5, -21<=k<=23, -9<=I<=8

Reflexiones recogidas

10385

Reflexiones independientes

1228 [R(int) = 0.0510]

Completeness to theta = 28.71°

925 %

Correccion absorcion

Semi-empirical from equivalents

Transmision maximay minima

1.1394 and 0.7160

Método de refinamiento

Full-matrix least-squares on F2

datos / restricciones / parametros

1228/0/63

Goodness-of-fit on F2

0.871

indices R finales [I>2sigma(l)]

R1 =0.0344, wR2 = 0.0627

indices R (todos los datos)

R1 =0.0755, wR2 = 0.0683

Diferencia maxima de pico y hollo

1.027 and -0.460 e A"
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Tabla 4. Coordenadas atémicas ( x 104) y parametro de desplazamiento isotropico
(A2x 103) para el cristal del compuesto 1. U(eq) esta definida como un tercio de la
sefial del tensor ortogonalizado Ull.

X y z U(eq)
C(2) 2693(14)  5998(3) 7913(8) 52(1)
C(4) 1755(16)  5627(4) 4553(8) 58(2)
C(@3) 1299(13)  5488(3) 6441(7) 48(1)
I(1) 5687(1) 7184(1)  10981(1) 58(1)
c(1) 3813(12)  6422(3) 9074(7) 49(1)

C(5) -453(16)  4851(3) 6861(8) 58(2)




Tabla 5. Distancias de enlace [A] y &ngulos [°] para el cristal del compuesto 1.

C(2)-C(1) 1.169(7)
C(2)-C(3) 1.449(8)
C(4)-C(5)#1 1.374(8)
C(4)-C(3) 1.393(8)
C(3)-C(5) 1.379(8)
1(1)-C(1) 1.998(5)
C(5)-C(4)#1 1.374(8)
C(1)-C(2)-C(3) 178.6(6)

C(5)#1-C(4)-C(3) 121.0(6)

C(5)-C(3)-C(4) 118.3(5)
C(5)-C(3)-C(2) 121.5(5)
C(4)-C(3)-C(2) 120.2(5)
C(2)-C(1)-1(1) 177.6(5)

C(4)#1-C(5)-C(3) 120.7(6)

Para generar atomos equivalentes ha sido usada simetria de transformacion:

#1 -x,-y+1,-z+1
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ANEXO V: DATOS Y RESOLUCION DE LA
ESTRUCTURA DE LOS CRISTALES DEL COMPUESTO 1
CON HEXAMETILENTETRAAMINA

_c@) .

Tabla 6. Datos del cristal y de la resolucion de la estructura del compuesto 1 con la hexametilentetraamina.

Formula empirica CigHi6l2N,
Peso molecular 153.93
Temperatura 293(2) K
Longitud de onda 0.71073 A
Sistema Cristalino Orthorhombic
Grupo espacial Cmcm

Dimensiones celda unidad

a=9.2510(6) A; a= 90°.

b = 7.8618(4) A; p= 90°.

c = 23.920(11) A; y = 90°.

Volumen 1739.7(8) A3
z 24

Densidad (calculada) 3.526 Mg/m3
Coeficiente de absorcion 10.708 mm-1
F(000) 1608

Tamarno del cristal

0.31 x 0.22 x 0.02 mm3

Intervalo de toma de datos 3.40 to 28.71°.

Index ranges -12<=h<=11, -9<=k<=9, -30<=I<=25
Reflexiones recogidas 5681

Reflexiones independientes 1109 [R(int) = 0.0359]
Completeness to theta = 28.71° 90.2 %

Correccion absorcion

Semi-empirical from equivalents

Transmision maxima y minima

1.1549 and 0.7729

Método de refinamiento

Full-matrix least-squares on F2

datos / restricciones / parametros

1109/0/81

Goodness-of-fit on F2

0.935

indices R finales [I>2sigma(l)]

R1=0.0267, wR2 = 0.0550

indices R (todos los datos)

R1=0.0474, wR2 = 0.0592

Diferencia maxima de pico y hollo

0.530 and -0.410 e.A-3
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Tabla 7. Coordenadas atémicas ( x 104) y parametro de desplazamiento isotrépico
(A2x 103) para el cristal del compuesto 1 con la hexametilentetraamina. U(eq) esté
definida como un tercio de la sefial del tensor ortogonalizado uil.

X y z U(eq)
(1) 0 1692(1) 6233(1) 46(1)
N(1) 0 4501(5) 6988(2) 40(1)
c@) 0 -574(6) 5829(2) 50(1)
N(2) -1313(5) 6698(5) 7500 56(1)
c) 0 -1900(6) 5612(2) 53(1)
C(@3) 0 -3502(6) 5310(2) 46(1)
C(4) -1299(4)  -4264(4) 5155(2) 50(1)
C(10) -1287(4) 5598(5) 7002(2) 52(1)
c(11) 0 7726(11) 7500 65(3)

C(12) 0 3487(8) 7500 38(2)




Tabla 8. Distancias de enlace [A] y angulos [°] para el cristal del compuesto 1 con la
hexametilentetraamina.

1(1)-C(1) 2.026(5)
N(1)-C(12) 1.461(5)
N(1)-C(10)#1 1.471(4)
N(1)-C(10) 1.471(4)
C(1)-C(2) 1.165(7)
N(2)-C(11) 1.459(7)
N(2)-C(10) 1.472(4)
N(2)-C(10)#2 1.472(4)
C(2)-C(3) 1.451(7)
C(3)-C(4) 1.394(4)
C(3)-C(4)#1 1.394(4)
C(4)-C(4)#3 1.375(7)
C(11)-N(2)#4 1.459(6)
C(12)-N(L)#2 1.461(5)

C(12)-N(1)-C(10)#1  107.4(3)
C(12)-N(1)-C(10) 107.4(3)
C(10)#1-N(1)-C(10)  108.1(4)
C(2)-C(1)-1(1) 178.1(5)
C(11)-N(2)-C(10) 108.2(3)
C(11)-N(2)-C(10)#2  108.2(3)
C(10)-N(2)-C(10)#2  108.0(4)

C(1)-C(2)-C(3) 176.7(6)
C(4)-C(3)-C(4)#1 119.2(5)
C(4)-C(3)-C(2) 120.4(2)

C(4)#1-C(3)-C(2) 120.4(2)
C(4)#3-C(4)-C(3) 120.4(2)
N(1)-C(10)-N(2) 112.1(3)
N@)-C(11)-NQ)#4  112.7(7)
N(L)#2-C(12)-N(1)  113.9(5)

Para generar &tomos equivalentes ha sido usada simetria de transformacion:
#1-x\y,z #2Xx)y,-z+3/2 #3x,-y-1,-z+1 #4 -x,y,-z+3/2
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ANEXO VI: GLOSARIO DE ABREVIATURAS DE

COMPUESTOS

C.L.: Cristal Liquido

DAIB: diacetoxiyodobenceno

DIB: 1,4-diyodobenceno

DMF: dimetilformamida

F4DIB: 1,4-diyodoperfluorobenceno
Hmta: hexametilenteraamina

IR: Infrarrojo

RMN: Resonancia Magnética Nuclear
TBAB: bromuro de tetrabutilamonio.
tBuOK: terchutoxido de potasio

THEF: tetrahidrofurano
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ANEXO VII: GLOSARIO DE COMPUESTOS Y
FORMULAS ESTRUCTURALES

COMPUESTO

FORMULA ESTRUCTURAL

1,4-dietinilbenceno .

1,4-(bis)yodoetinilbenceno.

4-hidroxipiridina

4-deciloxipiridina

4-etiloxipiridina

triazol

p-diyodobenceno

p-diyodoperfluorobenceno

hexametilentetraamina

B
<
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