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RESUMEN

En este trabajo se reporta la sintesis del N-furoil-O-etil-S-metilcarbonimidotioato,
asf como su caracterizacién usando IR, RMN-'H y RMN-*3C; ademas se caracteriz6
cristalograficamente obteniendo los siguientes resultados: a = 9.695 (4) b = 14.011
(5) ¢=8.406 (6) A; o.=90.74 (5) B = 95.79 (5) y = 77.20 (3) ° y grupo espacial P-1.
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INTRODUCCION

Los N-furoil-O-alquil-S-metilcarbonimidotioatos son compuestos que
utilizados en pequefias cantidades en bafios galvanicos, pueden
modificar sustancialmente la forma y estructura de los recubrimientos
metalicos obtenidos, produciendo efectos favorables en la calidad del
recubrimiento.

En la década del 90 se obtuvieron efectos muy favorables en los
depdsitos al utilizar mezclas de productos que al reaccionar en el seno
del electrolito producen nuevos compuestos que comunican efecto
abrillantador y nivelante. 2
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Estos compuestos cuando se combinan con algunos organofosforosos o
amidas aumentan su solubilidad en agua y su efectividad como
herbicidas® *.  En el presente trabajo se describe la sintesis y
caracterizacion quimica y cristalogréfica del compuesto N-furoil-O-
etil-S-metilcarbonimidotioato lo que contribuye a una mejor
comprension de sus propiedades y aplicaciones.

MATERIALES Y METODOS

La sintesis del compuesto se llevo a cabo en un balon de 50 mL de
capacidad, equipado con embudo goteador, condensador de reflujo,
tubo de cloruro de calcio y agitacion magnética, se adicionan 8 mmol
del tiocarbamato correspondiente (disuelto en la minima cantidad de
dimetilformamida) y 8 mmol de carbonato de potasio. Se agita durante
10 6 15 minutos aproximadamente. A continuacion se gotean, con
agitacion 0.01 mol de sulfato de dimetilo disueltos en
dimetilformamida. La mezcla reaccionante se calienta en bafio de agua
durante 2 horas. Posteriormente se vierte el contenido del balén sobre
hielo triturado. EIl sélido se filtra a presion reducida, separandose los
cristales que corresponden al N-furoil-O-etil-S-
metilcarbonimidotioato. El producto final se recristaliza en acetona.
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Fig.1. Estructura del N-furoyl-O-ethyl-S-methylcarbonimidetioate

El valor de la temperatura de fusién del producto obtenido se
determiné en un equipo de calentamiento por horno Electrothermal
modelo 9100, en capilares abiertos y las temperaturas no fueron
corregidas. Las mediciones se repitieron dos veces.
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El espectro infrarrojo se registré en la regién de 400 a 4000 cm™ en un
espectrofotémetro Brucker Vector 22 con resolucién de 4 cm™. La
muestra se prepar0 en pastillas de KBr a temperatura ambiente.

Los espectros de RMN-'H y RMN-*C se registraron mediante un
espectrometro de pulso y transformada de Fourier Brucker AC-250F, a
las frecuencias de 250MHz (*H) y 62.8 MHz (*C). La naturaleza de
los &tomos de carbono-13 se determind mediante la técnica de edicion
espectral DEPT (Distortionless Enhancement by Polarization
Transfer)® con pulsos proténicos de 135y 90". La muestra fue disuelta
en CDCl3 y se utilizd TMS como referencia interna, respecto al cual se
dan los desplazamientos quimicos en ppm. Para la interpretacion de los
espectros de RMN se utiliz6 el programa de modelacién ”Advanced
Chemistry Development”(ACD/NMR)® .

El patron de difraccion de Rayos X fue obtenido usando radiacion
KaCo (A = 1.79026 A) filtrada con Fe en un difractometro Philips PW
1710, operado a 30 Kv y 20 mA. El alineamiento del difractometro fue
chequeado usando un standard externo de Silicio del Instituto Nacional
de Standard y Tecnologia NIST-SRM-640b con parametro de celda a =
5.430940 (35) A® a 25 °C. El patrén de polvo fue registrado a 25(1)°C
de 6 a 60° (20) usando un paso angular de 0.02° y un tiempo de conteo
de 5s.

RESULTADOS Y DISCUSION

Rend. (%):81, T. f (°C): 118-9

IR (KBr) v, cm™ 3115.4 (v=CH); 2984.8, 2928.2, 2810.1 (VCH);
1630.5 (vC=0); 1522.0 (vC=C), (vC=N); 1464.3 (vC=C), 1390.9
(8CHs); 1228.1. (v*C-0); 1127.2 (v°C-0); 1008.0 (vC-O-C); 844.0,
785.5 (yCH).

RMN-'H (CDCls) 8, ppm: 7.58 (1H, m, %J5,=1.7H,, H5); 7.11 (1H, m,
$34=3.4H,, H3); 6.48 (1H, 3143=3.4H,, J4;5=1.7H,, H4); 451 (2H, c,
OCHy); 2.36 (3H, s, SCHa); 1.42 (3H, t, CH,CHba).

RMN-C (CDCls) §, ppm: 173.0 (N=C); 166.5 (C=0); 150.3 (C2);
146.6 (C5); 118.1 (C3); 111.9 (C4); 66.9 (OCH.); {14.0 (CHs),
[CH2CHs]; 13.9 (CH3), [SCHs]}*.

* Asignacion intercambiable.
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La intensidad y posicion de los maximos fueron extraidos por
funciones del tipo Pearson VII para los maximos de difraccion. Las
posiciones de los méximos de difraccion fueron entradas en el
programa de refinamiento por minimos cuadrados de la celda unidad
LSUCRI®. Los parametros de la celda iniciales para el refinamiento
fueron obtenidos de la salida del programa de adjudicacion de indices
TREOR™, obteniendo las siguientes figuras de méritos My, = 11 y
on =12.

En la tabla 1. Se reportan los datos de difraccién de polvo y en la
figura 2. El patron de difraccion de rayos X de polvos del compuesto
N-furoil-O-etil-S-metilcarbonimidotioato.
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Fig. 2. Patron de difraccion de Rayos X del compuesto N-furoil-O-
etil-S-metilcarbonimidotioato.
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Tabla 1. Datos de difraccion de polvo para el compuesto N-furoil-O-
etil-S-metilcarbonimidotioato

Rad KaCo (A = 1.79026 A) filtro Fe
Sis. Triclinico Grupo Espacial: P-1
a=9.695 (4) b=14.011 (5) c = 8.406 (6) A V =1107.8 (8)A3
a = 90.74 (5) p = 95.79 (5) y = 77.20 (3)°
Z=2
hkl 2005(°) dobs(A) I/lo
100 10.968 9.366 100
01-1; 011 14.405 7.139 39
1-10 14.565 7.061 8
10-1 15.581 6.604 13
101 17.255 5.967 31
111 17.821 5.779 13
121 21.222 4.861 9
200 22.001 4.691 13
130 22.920 4,505 5
21-1; 220 23.716 4.356 43
1-30 27.406 3.779 8
1-12 27.528 3.762 9
221 27.833 3.722 29
2-20 29.418 3.525 66
140 29.938 3.465 19
2-2-1 31.018 3.348 19
231 31.409 3.307 13
30-1 34.280 3.038 4
24-1 35.048 2.973 4
330 35.952 2.900 6
02-3 40.393 2.593 3
-2-42 40.829 2.566 3
25-1 41.087 2.551 4
123; 33-2 41.993 2.498 2
1-50 42.272 2.482 2
3-21 42.800 2.453 3
242;13-3 43.323 2.425 3
41-1; 03-3 44177 2.380 4
2-32 44.837 2.347 4
213 45.343 2.322 2
421 47.036 2.243 2
41-2; 06-1 48.043 2.199 2
2-50 48.819 2.166 2
2-5-1 49.872 2.123 2
36-1 51.998 2.042 2
024; 3-2-3 52.699 2.017 3
45-1; 204 53.156 2.001 3
2-1-4 54.508 1.955 5
1-3-4; 43-3 56.944 1.878 5
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ABSTRACT

The title compound N-furoyl-O-ethyl-S-methylcarbonimidetioate has been
investigated by means of X-Ray powder diffraction, IR, RMN-'H y RMN-C. This
compound is triclinic with unit-cell parameters: a = 9.695 (4) b = 14.011 (5) ¢ =
8.406 (6) A; o.=90.74 (5) B = 95.79 (5) y = 77.20 (3) °, space group P-1.
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