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ESTRUCTURA CRISTALINA DE LA SUCCINODIAMIDOXIMA (C4HION4Ü2)

• •• ••• •••• ••••J .L.BALCAZAR ,F.J.ZU~IGA ,C.PRIETO ,J .L.DEL VALLE Y J .L.BERNAL

RESUMEN

Se ha determinado la estructura cristalina de la succinodiamidoxima. Pertenece al sistema
monoclínico; P21/n; a=4.883(I») b=5.197(2), c=13.283(2) A, J3=100.75(2t; V=331.2(2 ) A3; Z=2;
M=146.149; DcaL=1.465 Mg.m" ; ).=1.5405 A; ¡.l=9.625 cm- I; F(000) =156; valor final de R=0.040,
para 2207 reflexiones observadas, medidas a temperatura ambiente; Rw=0.036.
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ABSTRACT

Monoclinic; P2i/». a=4.883( 1J, b=5.197( 2), c=13.283 ( 2) A. j3=100.75( 2;0 ; V=331.2( 2) A3; 2= 2;
M=146.149; Dcal.=1.465 Mg.m -1; ),=1.5405 A; ¡.l=9.625 cm - 1; F(OOO )=156 ; R=0 .040 . [o ur 2207
observed reflexions , room temperature; Rw=O.036.
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INTRODUCCION

Las oximas son espec ies químicas orgán i­
cas que se ut ilizan para la identificación de
elementos traza, por formar compuestos al­
tamente coloreados. Mediante la reacc ión
entre la hidroxilamina y el dinitrilo corres­
pond iente , se obt ienen las oximas. En el caso
propuesto, la reacción es la siguiente:

NH2
/

CH2 - C-N CH2 - C = N - OH
I + NH20 H ->1
CH2 - C-N CH2 - C = N - OH

\
NH2

con un rendimiento del 83.85%. El producto
obten ido es blanco, de punto de fusión 176
"C, y cuyo análisis elemental concuerda con
el análisis teórico. La solubilidad máxima es
de 1.582 g/lOO mI, en agua,disminuyend o nQ
tab lemente, a medida que lo hace la polar i­
dad del disolvente.EI compuesto ha sido es­
tudiado por espectroscop ía Raman [DEL VA­
LLE et al. , 1986] y por termometría [BER
NAL et al., 1986], habiéndose realiz ado los
espectros de Masas, R.M.N. ,I.R .,U .V- visible.

EXPERIMENTAL

Se ha ut ilizado un cr ista l de for ma pr is­
mát ica. Los paráme tros de la celdi lla se de­
terminaron por el método de los mínimos
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cuadrados, a partir de 17 reflexiones, medi­
das en un difractómetro Enraf-Nonius CAD-4,
con monocromador de grafito, radiación Cu­
Ka y ángulos comprendidos entre 12 y 20°.

Se recogieron 2207 reflexiones, entre 2 y
60°, de las que has sido observadas 858, con
el criterio de 1>20(1), siendo calculado el va­
lor de a por contaje estadístico. El rango de
índices de Miller fue de h (O a 6), k (O a
7) y 1 (-18 a 17), con dos reflexiones de
refe rencia.

La estructura se resolvió por métodos
directos, utilizando el MULTAN80 [MAIN et
al., 1980], a partir de un conjunto de fases
que proporcionaban la mejor figura de méri­
to, y cuyo mapa de E's mostró una distribu­
ción de máximos qu ímicamente aceptable.

El refinamiento se realizó por mín imos
cuadrados de matriz completa, primeramente
con factor de estructura isotrópico y después
anisotr ópico, Los cáculos se realizaron con
el sistema XRAY70 [STEWARD et al., 1979].

Los factores atómicos se tomaron de "In
ternational Tables for X-ray Crystallogra­
phy, 1974". Loa átomos de hidrógeno se ob
tuvieron por síntesis de Fourier y fueron
refinados con el factor de temperatura iso­
trópico correspondiente al átomo al ~ue van
unidos. El shift final es de 0.16 eA - ,obte­
niéndose un factor final R = 0.040 Y de
Rw = 0.036.

En la Tabla I se presentan las coordena­
das relativas atómicas. En la Tabla 11, las
distancias interatómicas, los ángulos de
enlace y ángulos de torsión más representa­
tivos . La Figura 1 muestran las moléculas
en la celdilla unidad.

CONCLUSIONES

Ha siso estud iada la reaccionabilidad de
este compuesto, habiéndo constatado apre­
ciablemente que para los iones,Fe(II) ,Fe(III ),
U(VI), Co(II), Cu(II), Ni(II), Pb(II), W(VI),
Mo(VI) y Hg(lI) es un ractivo apropiado , y
preferentemente para el U y el Mo.

TABLA I. COORDENADAS ATOMICAS y PARAMETROS TERMICOS
FRACTIONAL COORDINATES AND THERMAL PARAMETERS
as Ueq = J/3 É¡Éj Uij a-¡a-jai.aj cos ( a¡.aj) ( Ax J04)

o
NI
Cl
C2
N2
Hl
H2
H3
H4
H5

x
0.1161(2)
-0.1154(2)
-0 .2019(2)
-0 .4439(2)
-0.0957(3)
-0.589(3)
-0 .383(3)
0.073(4)

-0 .139(3)
0.157 (4)

y
0.0699(2)
0.1983(2)
0.3845(2)
0.5414(2 )
0.4437(2)
0.529(2)
0.721(2 )
0.390(3 )
0.592(3)
0.040(3)

z
0.1206(1)
0.0585(1)
0.1075(1)
0.0548(1)
0.2069(1)
0.096(1)
0.056(3)
0.234( 1)
0.229( 1)
0.073(1)

U eq
0.0399(5)
0.0284(4)
0.0256(5)
0.0278(6)
0.0433(7)
0.035(3)
0.036(3)
0.056(5)
0.061(5)
0.070(5)

TABLA 11. DISTANCIAS y ANGULOS DE ENLACE Y ANGULOS DE TORSION
BO ND LENCTHS ( A ) AND ANCLES ( 0) AND SOME TORSIO NAL ANCLES

CI - C2 1.498 (2) NI - C l - C2 118.71 (9) O - NI - el - C2 -179.90 (9)

CI - N I 1.281 (1) N I - CI - N2 124.2 (1) O - NI - Cl - N2 - 2.9 (1)

C I - N2 1.361 (1) C2 - CI - N2 117.1 (1) NI - C1 - C2 - H1 121.2 (8)

N I - o 1.434 (1) CI - N I - o 111.04 (8) NI - C I - C2 - H2 -122.8 (8)

C2 - C2* 1.518 (1) C I - C2 - C2* 11 3.93 (9) N2- CI - C2 - H2 60.0 (8)
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Figura l. Rep resen tac ión de las moléculas en la celdilla un idad .

Mol ecular position in unit cell .
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