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1. Introducción 
 
El desarrollo de las máquinas moleculares ha sido un problema desafiante, ya que es 
sumamente complicado diseñar estructuras con propiedades fisicoquímicas y dinámicas 
complejas, que respondan a estímulos externos y que sean capaces de exhibir movimiento 
rápido y controlado. Este problema es especialmente importante en el diseño y desarrollo de 
máquinas macroscópicas, pero lo es aún más en la construcción de máquinas a escala 
molecular. Debido a la complejidad en la construcción de máquinas moleculares, la síntesis 
química y la síntesis supramolecular han ido tomando un papel muy importante en los 
procesos de formación y ensamblado molecular1.  
 
En las últimas décadas, se han logrado crear y manipular una gran cantidad de máquinas 
moleculares1. Estas máquinas se pueden definir como un sistema de tamaño molecular, las 
cuales a través de un estímulo externo producen el movimiento controlado de un componente 
dentro del sistema con respecto a los demás. De esta forma podemos llegar a tener agregados 
moleculares donde ciertos movimientos pueden ser controlados o dirigidos hacia un fin 
potencialmente útil2. El diseño de las máquinas moleculares es sumamente importante dado 
que es necesario tener componentes que puedan interactuar entre sí y movimientos que se 
puedan controlar. La elección de componentes adecuados para su autoensamblado es muy 
importante ya que se deben tener presentes las interacciones intermoleculares3.  
 
La mayoría de las máquinas moleculares tienen un gran parecido a los cristales 
anfidinámicos, en cuanto al empaquetamiento, número y orden de los componentes. Los 
cristales anfidinámicos son materiales que poseen elementos estáticos y móviles. Estos 
cristales están diseñados para tener una respuesta cuando se les suministra algún estímulo 
externo, ya sea de tipo mecánico, eléctrico, magnético o fotónico, manteniendo un alto orden 
en la red cristalina4. Existen diferentes maneras de preparar este tipo de cristales, por ejemplo, 
a partir de los materiales metal-orgánicos (MOF’s), polímeros de coordinación y a través de 
la cristalización de rotores moleculares. Esta última aproximación es la más común para 
obtener cristales anfidinámicos, debido a que los rotores moleculares se pueden sintetizar con 
fragmentos que ayuden a sostener las partes móviles mediante ejes (Figura 1)4,5. La dinámica 
que alcancen a presentar estos materiales puede potencialmente modificar sus propiedades 
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físicas y químicas, por ejemplo, la conductividad eléctrica, la transferencia de calor y las 
transiciones de fase6. 
 

 
Figura 1. Ejemplos de cristales anfidinámicos: a) Estructura de un material metal-orgánico (MOF-5) y b) 

Rotor molecular con biciclo[2.2.2]octano como rotador. Figura adaptada de las referencias 13 y 18.  
 

Los cristales anfidinámicos formados por rotores moleculares están constituidos por 
moléculas individuales, por lo tanto, su estructura está controlada por la forma de éstas y las 
interacciones débiles de corto alcance que las mantienen unidas. Las interacciones 
intermoleculares comúnmente presentes en estos cristales son el puente de hidrógeno, puente 

de halógeno, interacciones p⋯p o incluso interacciones de transferencia de carga (Figura 

2)7,12.  
 

 
Figura 2. Interacciones intermoleculares no covalentes. Adaptado de la referencia 12. 

 

Las moléculas orgánicas en las que se alterna un anillo aromático y un alquino han despertado 
interés en los últimos años debido a que presentan un sistema π altamente conjugado. Esto 
hace que puedan presentar propiedades semiconductoras8, tales como el transporte de carga, 
electroluminiscencia y que se puedan utilizar en dispositivos optoelectrónicos como diodos 
orgánicos de emisores de luz (OLED, del inglés organic light emitting diodes), celdas 
fotovoltaicas orgánicas (OPVs del inglés organic photovoltaics) o transistores orgánicos de 
efecto de campo (OFET, del inglés organic field effect transistor)9.  

b)a)
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Las propiedades que presentan estos sistemas altamente conjugados pueden modularse a 
través de interacciones de transferencia de carga, las cuales han despertado mucho interés en 
los últimos años. Este interés surge ya que se ha demostrado que los complejos de 
transferencia de carga exhiben una alta conductividad a temperatura ambiente, 
superconductividad a altas temperaturas, transporte ambipolar, fotoconductividad, 
ferroelectricidad o propiedades magnéticas10.  

 

La transferencia de carga es una de las interacciones no covalentes más comunes en la 
formación de cocristales, es decir, en la formación de cristales compuestos por dos o más 
moléculas en la misma red cristalina. Esta interacción ocurre entre un donador y un aceptor 
a través de la transferencia de densidad electrónica del donador desde el orbital molecular de 
más alta energía (HOMO) al orbital molecular de menor energía (LUMO) del aceptor10. La 
cocristalización representa una alternativa para desarrollar materiales con propiedades 
modulables11, y son de gran interés por sus propiedades aislantes, semiconductoras, 
conductoras y magnéticas. Actualmente los cocristales orgánicos se consideran como una 
forma eficiente para sintetizar materiales optoelectrónicos y multifuncionales12. 
 
Hasta el momento, se han reportado una variedad de cristales anfidinámicos cuyas estructuras 
exhiben diferentes interacciones de puente de hidrógeno, puente de halógeno o Coulómbicas; 
sin embargo, no se han reportado cristales anfidinámicos formados por interacciones de 
transferencia de carga. Por esta razón, en este trabajo se describe la síntesis de los rotores 
moleculares 1 y 2, los cuales están formados con base a estatores de 1-naftilo y 2-naftilo, 
respectivamente, y dos rotadores de 1,4-fenileno unidos a grupos etinilenos que actúan como 
ejes. Ambos rotores moleculares poseen estatores que son donadores de electrones, lo que 
permite la cocristalización 1:2 a través de la interacción de transferencia de carga con un 
aceptor de electrones. El resultado de la cocristalización es una red cristalina en la que los 
aceptores se intercalan entre los estatores generando el espacio necesario para la rotación de 
los rotadores (Figura 3). 
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Figura 3. a) Representación de la posible estructura cristalina del rotor molecular 1 si se formara el cocristal 
1:2 mediante la interacción de transferencia de carga. Los hexágonos en verde representan los aceptadores de 

TC. b) Estructuras de los rotores moleculares sintetizados. 
 

Adicionalmente, debido a que ambos rotores moleculares son planos y presentan un sistema 
π altamente conjugado con grupos naftaleno y p-dietinilbenceno (fluoróforos), se espera que 
ambos sean fluorescentes y presenten rendimientos cuánticos elevados.  
 
 

a) b) 

2 1 
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2. Generalidades 
 

2.1. Máquinas moleculares 
 
En nuestro día a día ocupamos máquinas macroscópicas constituidas por aparatos mecánicos 
que contienen varias partes con ciertas funciones. Su principio operacional es el cambio en 
las posiciones de los componentes. Desde hace años se fueron desarrollando los primeros 
conceptos de las máquinas moleculares artificiales, abarcando áreas como la química, física, 
la ciencia de los materiales e ingeniería, basándose en analogías con las máquinas 
macroscópicas, por ejemplo, engranajes, hélices, etc13,14.  
 
La fuerza, el movimiento y la energía pueden transferirse entre las moléculas, dependiendo 
de la estructura y el medio. Por esta razón, una máquina molecular puede definirse como un 
sistema molecular que desarrolla una función específica gracias a que existe un movimiento 
(salida) que es controlado por uno de sus componentes con respecto al resto. Adicionalmente, 
el suministro de energía (entrada) permite controlar ciertos movimientos a voluntad 
convirtiéndolos en algo útil1. 
 
En las máquinas moleculares, las moléculas deben ensamblarse de manera controlada para 
que los movimientos sean sincronizados, similar al funcionamiento de un reloj mecánico 
donde cada pieza está diseñada para realizar un trabajo colectivo como si fueran uno solo; 
por ejemplo, en un reloj el resorte transfiere la energía para lograr girar los engranajes y así 
hacer funcionar las manecillas15. Las máquinas moleculares requieren de estructuras que no 
solo cumplan con la función deseada, sino que los movimientos puedan ser controlados bajo 
la influencia de estímulos externos. Por ejemplo, los interruptores moleculares biestables que 
responden a estímulos como luz, pH, estímulos químicos, entre otros. Generalmente, las 
máquinas moleculares están constituidas de compuestos orgánicos de carbono, nitrógeno, 
hidrógeno y, en ocasiones, compuestas por un ion metálico cuyo funcionamiento se basa en 
interacciones intermoleculares e intramoleculares dependientes de la geometría13,16.  
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Las máquinas moleculares pueden dividirse en dos categorías:  
 

• Dispositivos que controlan el movimiento mediante moléculas entrelazadas (Figura 
4a y 4b). 

• Dispositivos que controlan el movimiento mediante enlaces covalentes (Figura 4c). 
 
 

 
Figura 4. Ejemplos de máquinas moleculares: a) catenano y b) rotaxano. Las flechas indican movimientos de 

rotación y traslación. c) Hace referencia a los motores moleculares donde el movimiento se lleva a cabo 
mediante el eje. Adaptado de las referencias 2 y 3. 

 
El desarrollo de las máquinas moleculares artificiales es un gran desafío, los esfuerzos 
iniciales se han centrado más que nada en moléculas aisladas que giran aleatoriamente en 
solución.4 Por otro lado, las máquinas moleculares cristalinas representan un modelo 
prometedor donde la unidad fundamental de estos cristales son moléculas que responden a 
estímulos mecánicos, eléctricos, magnéticos o fotónicos para desarrollar una función 
específica. Adicionalmente, la mayoría de las veces tienen densidades de empaquetamiento 
altas, por lo que la dinámica molecular está restringida por la red cristalina. Es por ello que 
su operación requiere de gran precisión4,17. 
 
En específico, la dinámica en los cristales presenta un gran interés por la combinación de la 
rigidez y la dinámica molecular que da como resultado propiedades únicas. Esta combinación 
dio como resultado el término de cristales anfidinámicos, donde el prefijo “amphi” proviene 
del griego que significa “ambos”4, por lo que este tipo de cristales representan una alternativa 
para el desarrollo de máquinas moleculares cristalinas que estén diseñadas para producir 
procesos mecánicos en fase sólida18.  
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2.2. Cristales anfidinámicos y rotores moleculares 

Los cristales anfidinámicos son objeto de estudio de la ingeniería de los cristales y pueden 
llegar a formar una nueva clase de máquinas moleculares. Esto se debe a que su función 
dependería de la dinámica colectiva de las moléculas que están en el cristal. Los cristales 
anfidinámicos están formados por una combinación de elementos estáticos, que generan 
orden y se conectan a los elementos que tienen movimientos bien definidos. A diferencia de 
los cristales moleculares tradicionales formados por moléculas individuales que se mantienen 
unidos por interacciones no covalentes relativamente débiles y son estructuras que presentan 
un alto nivel de ordenamiento13,18,19, ocasionando que sean favorecidos termodinámicamente 
por empaquetamientos donde se disminuye al mínimo la cantidad de espacio entre las 
moléculas (Figura 5)20. Además de que los cristales moleculares llegan a presentar 
oscilaciones con pequeños desplazamientos angulares o vibraciones de los grupos unidos por 
enlaces simples, así como desplazamientos colectivos de pequeña amplitud de las moléculas 
en la red5,19. 

 
 

Figura 5. Ejemplos de representaciones de empaquetamientos de cristales: a) espina de pescado, b) sándwich-
espina, c) gamma y d) beta como lo describen Loveland y Dezzoti. Adaptado de la referencia 20. 

 
La dinámica de los cristales depende de su estructura y se puede analizar la dinámica 
molecular con respecto al orden en los tres estados de agregación de la materia. En la figura 
6 se observa que el orden y el movimiento molecular se relacionan con las características de 
las estructuras moleculares5, llegando a diseñar moléculas que presentan características de 
ambos extremos. 
 

a) b)

c) d)
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Figura 6. Diagrama de movimientos moleculares contra la rigidez. Adaptado de la referencia 14. 
 
Los cristales anfidinámicos son agregados supramoleculares que proporcionan oportunidades 
para cambiar la dinámica y orientación en una parte de su estructura, además de poseer un 
alto orden en su empaquetamiento. Dependiendo de las características de sus sustituyentes, 
pueden llegar a modular algunas de sus propiedades, como el color, emisión de luz, 
conductividad, etc. Las estructuras más prometedoras para el desarrollo de los cristales 
anfidinámicos son los rotores moleculares. La cristalización de estos compuestos se ha 
posicionado como la forma más rápida de preparar cristales anfidinámicos, donde las 
propiedades pueden ser controladas de una forma sencilla mediante la rotación de su parte 
móvil13,21.  
 
El término de rotores moleculares se ha implementado para moléculas que constan de tres 
partes fundamentales (Figura 7)13,14,22,23,24: 
 

• Rotador 
Es la parte que normalmente presenta un pequeño momento de inercia, en ocasiones 
llegan a presentar interferencias estéricas; sin embargo, exhibe una rotación continua 
bajo la acción de un estímulo externo y dependiendo de la aplicación es el tipo de 
control que se maneja en el movimiento del rotador. Generalmente son grupos 
aromáticos, hetero-aromáticos, compuestos cíclicos y sus derivados. 
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• Estatores 
Su principal función es actuar como el soporte del rotador, así como generar un 
entorno que permita el movimiento rápido del mismo. Generalmente suele ser 
voluminoso para generar un blindaje estérico y volumen adecuado para el rotador. 
En la medida en que se genere mayor volumen libre alrededor del rotador es más 
probable que rote rápidamente. Los estatores inducen la cristalización debido a que 
permanecen relativamente estáticos y funcionan como un marco de referencia para 
la rotación. 

• Ejes 
Unen al estator y al rotador coaxialmente, generalmente son grupos etinileno, ya que 
permiten una rotación sin ningún tipo de fricción e impedimento.  
 

 
Figura 7. Partes que forman un rotor molecular. 

 

Dado que cada parte del rotor molecular tiene una función y ciertas limitaciones, se pueden 
destacar tres consideraciones estructurales para el diseño de rotores moleculares que puedan 
presentar una rotación molecular rápida en el cristal13,23: 
 

1. Aumento de la simetría del rotador 
2. Movimientos correlacionados 
3. Espacio vacío alrededor del rotador 

Estudios han demostrado que la dinámica interna de los cristales depende de la ausencia de 
impedimento estérico para que el movimiento que se esté desarrollando no tenga ninguna 
interferencia. Esto se logra a través de una buena protección del estator y la simetría del 
rotador18. 
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2.3.Cristales orgánicos y semiconductores  

Los cristales poseen un alto grado de regularidad estructural. En este sentido, los cristales 
moleculares están constituidos por moléculas individuales que se mantienen unidas por 
interacciones no covalentes relativamente débiles (puentes de hidrógeno, fuerzas de 
dispersión o interacciones dipolo – dipolo) (Figura 8)6,19. Anteriormente el interés en este 
tipo de cristales se enfocaba en la necesidad de purificar los compuestos orgánicos que eran 
producto de reacciones21; sin embargo, se han ido estudiando sus propiedades como 
semiconductores, en los cuales la conjugación en la molécula juega un papel muy importante 
para el transporte de carga y/o propiedades electroluminiscentes9. 

 
Figura 8. Empaquetamiento en la celda unitaria del antraceno. 

 

Un semiconductor es un material que presenta una conductividad eléctrica entre la de los 
conductores y aislantes. Generalmente se considera semiconductor a aquel material que 
posee una conductividad alrededor de 10'( – 10) S cm'*. Esta diferencia de conductividad 
proviene de la estructura y sus bandas de energía25. Dado que se ha demostrado que los 
compuestos orgánicos pueden ser capaces de transportar corriente eléctrica, se les denomina 
semiconductores orgánicos26. 

Los semiconductores orgánicos poseen niveles de “energía discretos” que son los orbitales 
moleculares donde el transporte de carga va a depender de la capacidad de transferir la carga 
de una molécula a otra. Para llevar a cabo una buena transferencia de carga, los compuestos 

suelen contener sistemas conjugados como los sistemas p; estos se superponen formando un 

puente entre los enlaces simples que están adyacentes, permitiendo la deslocalización de los 

electrones p en todos los orbitales que estén alineados en la molécula25,26.  
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Dentro de los orbitales p-conjugados se encuentran los enlaces C=C, que constan de dos 

átomos de carbono con una hibridación sp2. La superposición de estos orbitales forma un 

enlace s con una brecha grande entre el orbital enlazante ocupado (HOMO) y el orbital 
antienlazante desocupado (LUMO), generando propiedades aislantes. Por otro lado, el orbital 

pz puede formar enlaces p con distancias más pequeñas entre el HOMO y LUMO (Figura 9). 

Es por ello que los semiconductores orgánicos usualmente contienen sistemas p-conjugados 

y en el caso de contener moléculas planas de mayor tamaño los enlaces p se deslocalizan más 

fácilmente generando un sistema p, en el que la brecha de energía entre el estado ocupado y 

vacío se vuelve aún más pequeño25,26. 

 
Figura 9. Orbitales moleculares de un alqueno. Adaptado de la referencia 27. 

Los monocristales de hidrocarburos aromáticos policíclicos fueron de los primeros materiales 
orgánicos que se lograron reportar que exhiben conductividad y fotoconductividad. Estas 
fueron las bases para que los compuestos con anillos funcionalizados, ya sean lineales o 
planos, entren dentro de las moléculas estudiadas por sus propiedades semiconductoras. 
Teniendo como aplicaciones principales los transistores orgánicos de efecto de campo 
(OFET), diodos emisores de luz (OLED) y celdas fotovoltaicas (OPV), que pueden ser 
fabricados mediante procesos de bajo costo y bajo consumo de energía26. 

Las propiedades de estos cristales están relacionadas con el empaquetamiento molecular, así 
como con las propiedades de las moléculas originales.  Es por ello, que la diferencia entre 
los semiconductores orgánicos y sus homólogos inorgánicos radica en la naturaleza de su 
enlace. En los cristales orgánicos las moléculas se van agregando mediante interacciones no 
covalentes, estas interacciones intermoleculares son más débiles que los enlaces covalentes 
de los semiconductores inorgánicos, además de que poseen bandas de energía continuas25,28. 

 2 
z 
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2.4.Transición de fase de monocristal a monocristal (MCMC) 
 
Como ya se ha mencionado anteriormente, cuando las moléculas se encuentran en solución 
pueden moverse libremente; sin embargo, cuando se tienen moléculas en estado sólido, en 
forma de cristal, el movimiento molecular es restringido, ya que estas se encuentran unidas 
entre sí mediante interacciones no covalentes29. Pero en los últimos años los científicos se 
han interesado cada vez más en las transiciones de fase en estado sólido. Esto significa que 
hay un cambio en la estructura de la red cristalina sin romperla30 y son características en los 
cristales orgánicos debido a la variedad de moléculas orgánicas y las interacciones que 
presentan25. Cualquier transformación en estado sólido es complicada por el movimiento 
limitado de las moléculas, además de que estas transiciones pueden ser resultado de la 
aplicación de estímulos externos (Figura 10). Las transiciones de fase pueden generar 
cambios en las propiedades físicas como el cambio de color, opacidad, porosidad, óptica y 
magnetismo29. 
 

 
Figura 10. Transiciones de fase de monocristal a monocristal que ocurren al aplicar estímulos externos. 

Adaptado de la referencia 29.  
 

Una transición de fase de monocristal a monocristal (MCMC) es una transformación en 
materiales cristalinos sin llegar a destruir la red cristalina. Una de las áreas de interés para 
este tipo de transiciones es en el desarrollo de materiales porosos30, donde las transiciones 
pueden ser inducidas por el disolvente y son favorecidas por los espacios vacíos que hay 
entre las moléculas, ya que pueden albergar moléculas externas (huésped). Las transiciones 
son generalmente pequeñas dado que los enlaces son rígidos y hay un limitado espacio en la 
red31. Por otro lado, con los materiales que no son porosos no es tan frecuente el tener una 
reorganización en la red interna por la incorporación de una molécula externa29. 
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Hay transiciones de este tipo ya documentadas para materiales metal-orgánicos (MOF’s) y 
polímeros de coordinación (CP), pero en algunos casos no son tan comunes. Este tipo de 
transiciones se pueden llevar a cabo al aplicar diferentes estímulos externos como29: 
 

• Calor 

• Absorción o intercambio de disolventes 

• Intercambio iónico 

• Luz 

• Gas 

• Fuerzas mecanoquímicas 
 
Cuando ocurren transiciones de MCMC inducidas térmicamente, el calentamiento puede 
llegar a formar nuevos enlaces, un reordenamiento de los átomos de la estructura o cambios 
en las dimensiones de la celda (Figura 11)29. Las estructuras moleculares a base de carbono 
e hidrógeno pueden llegar a servir como nuevos materiales, en los cuales se pueden presentar 
estas transiciones ya que cuentan con la capacidad de modificar su tamaño y geometría32. La 
síntesis orgánica ha sido una gran herramienta para el diseño de estas estructuras que puedan 
ser capaces de soportar este tipo de transiciones, incluso cuando algunas moléculas son 
capaces de formar solvatos.  
 
La difracción de rayos X de monocristal es una herramienta que ayuda a determinar el 
empaquetamiento y monitorear las transiciones de los cristales; sin embargo, el IR y RMN 
también pueden dar cierta información sobre la estructura y composición de la muestra32,33. 
 

 

Figura 11. Transición de MCMC irreversible de un complejo dimérico de cobre al inducir calor. Adaptado de 
la referencia 29.

Calor 
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2. Antecedentes  
 
Los rotores moleculares se basan en analogías con diferentes estructuras como giroscopios 
macroscópicos y brújulas (Figura 12), esta analogía se hace porque cada uno de estos cuenta 
con una parte giratoria dentro de un armazón que los protege y que están unidos mediante un 
eje. Este tipo de estructuras no se diseñaron para que tengan la misma función que sus 
análogos macroscópicos, sino para generar un movimiento bien definido dentro de cristales14. 

 
Figura 12. Estructura y partes de un giroscopio. Adaptado de la referencia 13. 

Con el transcurso de los años se han llevado a cabo diferentes estudios sobre posibles 
rotadores, en los cuales se han considerado diferentes moléculas con formas y tamaños 
variables, entre ellos el 1,4-fenileno, biciclo[2.2.2]octan-1,4-diilo (BCO) y 9,10-tripticeno. 
Es importante mencionar que los rotadores cilíndricos altamente simétricos requieren 
menores energías de activación, esto implica que si aumentamos la simetría del rotador de 
forma que se asemeje a una forma circular, la barrera energética del rotador va a ser más 
pequeña de modo que la rotación será más fácil. Como se observa en la figura 13, si hablamos 
de los rotadores con simetría rotacional Cn que presentan “n” mínimos, al momento de 
graficar la energía contra el ángulo de rotación, los desplazamientos angulares están dados 
por 360º/ n y se observa que, con el aumento de mínimos de energía, también disminuye la 
barrera energética rotacional18,34. Un ejemplo de rotador es el fenileno, que es una molécula 
plana vistas desde arriba que presentan una simetría axial C2 y una sección transversal de 
forma rectangular, es una buena opción para usarlo como rotador dado que la síntesis no es 
compleja y es rápida; sin embargo, hay moléculas más complejas de mayor simetría que son 
mejores candidatos. 

 

Estator 

Rotador 

Eje 
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Figura 13. a) Secciones transversales de posibles rotadores con una simetría axial Cn, en la primera fila se 
observan los estados de transición (TS), la línea azul punteada representa los mínimos y la segunda fila 

representa el estado de transición fundamental (GS); b) Gráfica de superficies de energía potencial idealizadas 
para posibles rotadores con una simetría axial C2, C3, C6 y C!. Esquema adaptado de la referencia 34. 

En los últimos años investigadores han logrado sintetizar estructuras de rotores moleculares 
que constan de dos extremos voluminosos (estatores) unidos por un eje a uno o más rotadores 
(Figura 14a), lo que conlleva a el diseño y síntesis de rotores moleculares con múltiples 
rotadores14,35. 
 

 
 
 

 
 
 
 

 
 
 
 

Figura 14. Esquema de estructuras con múltiples rotadores, los estatores están representados en azul y los 
rotadores en rojo. 
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En 2002 Godínez y colaboradores llevaron a cabo la síntesis de rotores moleculares con el 
mismo estator y diferente rotador, con la finalidad de aumentar la complejidad de los rotores 
moleculares y así hacer un análisis de la barrera rotacional, además de investigar las 
estructuras de sus cristales y sus propiedades térmicas. Para su preparación, el procedimiento 
consta de tres pasos, primero llevaron a cabo la síntesis del estator a través del acoplamiento 

cruzado entre el 9-bromoantraceno y 2-metilbut-3-in-2-ol catalizado con [Pd(PPh3)2Cl2] en 
piperidina a reflujo para obtener el 4-(9-antril)-2-metilbut-3-in-2-ol (14). Posteriormente, el 
compuesto 14 lo hicieron reaccionar con ácido antranílico y nitrato de isoamilo para obtener 
el 4-(9-triptil)-2-metilbut-3-in-2-ol (15). Para la síntesis del rotor molecular 1,4-bis[2-(9-
tripticil)etinil]benceno (16), partieron del producto 15 al cual desprotegieron para obtener 
alquinos terminales y posteriormente lo sometieron a una reacción de Sonogashira en reflujo 
con 1,4-diyodobenceno (Esquema 1)36. 

 
Esquema 1. Ruta sintética para la obtención del 1,4-bis[2-(9-tripticil)etinil]benceno (16). 

 

Para obtener el segundo rotor molecular siguieron la misma ruta sintética solamente 
cambiando el 1,4-diyodobenceno por 4,4'-dibromo-1,1′-bifenil, para obtener el rotor 
molecular 17 (Esquema 2)36.  

16 17 

18 17 

14 15 

16 15 
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Esquema 2. Síntesis del rotor molecular 1,4′-Bis[2-(9-tripticil)etinil]-1,1′-bifenilo (17). 
 
Este grupo de investigación hizo análisis semiempíricos para investigar el potencial 
rotacional de los rotores moleculares en fase gaseosa. El método semiempírico que utilizaron 
es AM1 y obtuvieron que los rotores anteriormente mencionados presentan una rotación 
interna sin fricción incluso a temperaturas de 25 K. Por otro lado, la rotación rápida en 
solución se hizo por medio de espectros de 1H y 13C, mediante la ampliación de las señales 
en los espectros. El grupo de investigación únicamente logró obtener muestras adecuadas 
para el análisis de difracción de rayos X de monocristal del rotor 16. La estructura del cristal 
mostró la incorporación de moléculas de m-xileno en una estequiometría 1:1; sin embargo, 
mediante análisis termogravimétrico lograron observar la pérdida del disolvente entre 120 – 
160 ºC. Además, ambos tripticenos del rotor molecular 16 están en una conformación casi 
eclipsada debido a que el plano del fenileno se encuentra casi alineado con uno de los anillos 
aromáticos de los tripticenos. De esta forma, en el empaquetamiento se puede observar que 
todas las moléculas están alineadas hacia una misma dirección, ocasionando que las 
moléculas adyacentes encajen entre sus huecos y las moléculas de disolvente actúen como 
espaciadores. Es por ello, que la rotación del rotor solo se puede llevar a cabo sin fricción en 
solución o en fase gaseosa (Figura 15)36. 

19 17 15 
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Figura 15. Empaquetamiento en la celda unitaria del rotor molecular 1,4-bis[2-(9-tripticil)etinil]benceno (16), 
donde se observan moléculas de solvente (1,3-dimetilbenceno). 

Como ya se mencionó anteriormente, los fenilenos tienen ciertas limitaciones como 
rotadores, por lo que en 2005 Karlen y colaboradores sintetizaron un rotor molecular con 
difenildiamantano (Diad), el cual posee múltiples rotadores. De esta forma sintetizaron el 
rotor molecular 18 para estudiar su dinámica en estado sólido. Para la síntesis tuvieron que 
sintetizar dos precursores; el primer precursor lo obtuvieron mediante una difenilación del 
diamantano en presencia de yodo como catalizador. Posteriormente el 2,8-difenildiamantano 
se trató con F3CCOOI en CHCl3 para obtener el 4,9-di(4-yodofenil)diamantano. Por otra 
parte, para el segundo precursor se hizo reaccionar el cloruro de trifenilmetano con AgCl y 
bromuro de etinilmagnesio para obtener el prop-2-ino-1,1,1-triiltribenceno. Una vez que 
obtuvieron los precursores, estos hicieron reaccionar mediante un acoplamiento Sonogashira 
para obtener el rotor molecular con múltiples rotadores (Figura 16)37. 

      

Figura 16. Estructura del rotor molecular 1,9-bis(4-[3,3,3-trifenilpropinil]-fenil)diamantano (18). 
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Para el análisis cristalográfico observaron que en el empaquetamiento hay interacciones entre 
los tritilos, dejando los rotadores en capas (Figura 17). La dinámica rotacional en el estado 
sólido la investigaron mediante la coalescencia en RMN 13C CPMAS a temperatura variable. 
Este método es útil para procesos dinámicos cuya frecuencia rotacional se encuentra en el 
intervalo de 102 – 103 s'*. 

 

Figura 17. Empaquetamiento parcial que ilustra las capas del rotor molecular 18.  

Por medio de RMN 13C CPMAS normal y con desfasamiento dipolar a 25 ºC observaron que 
la dinámica de los dos tipos de rotadores es diferente. En el espectro con desfase dipolar se 
notó la eliminación de las señales Ar−H de los fenilenos en aproximadamente 130 ppm y 
señales intensas entre 35 y 45 ppm que corresponden a Diad−H, lo que indica una rotación 
más rápida (Figura 18).  

 
Figura 18. a) Espectros de RMN 13C CPMAS normal del rotor molecular y b) Espectro con desfase dipolar. 

Adaptado de la referencia 37. 

a) 
 
 
 
 
 
 
b) 
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Gould y colaboradores en 2008 investigaron la síntesis de rotores moleculares con múltiples 
rotadores unidos covalentemente. Ellos comenzaron con estructuras que ya habían trabajado 
anteriormente, estatores de tritilo y triptilo, con rotadores de dietinil fenileno, utilizando 
como base tres estatores y dos rotadores como se muestra en la figura 14b35. 

El rotor molecular 19 lo obtuvieron mediante una síntesis convergente enfocada en una 
reacción de acoplamiento doble. Primero llevaron a cabo la síntesis de los compuestos 
dialquinilo y el 4-(3',3',3'-trifenilpropinil)-1-yodobenceno. Posteriormente los hicieron 
reaccionar mediante el acoplamiento de Sonogashira para obtener el rotor 21 (Esquema 3). 
La solubilidad del compuesto la llevaron a cabo en disolventes aromáticos fríos y la 
caracterización de la dinámica rotacional de los rotadores la realizaron por medio de RMN 
2H en el estado sólido con los fenilenos deuterados. Tanto el rotor molecular como sus 
precursores se caracterizaron mediante FT-IR, difracción de rayos X, RMN 1H y RMN 13C. 
En los espectros de RMN observaron varias señales ya que no hay equivalencia química en 
la estructura. Los grupos tritilo terminales, el bis(bistritilo) y los fenilenos 1,4 sustituidos, 
dieron lugar a sus señales correspondientes35. 

 
Esquema 3. Síntesis del rotor molecular 1,3-bis{1,1-difenil-3-[4-(3,3,3-trifenilprop-1-in-1-il)fenil]-prop-2-in-

1-il}-benceno (19). 
 

Yi y colaboradores en 2012 sintetizaron el 1,4-bis(naftalen-1-iletinil)benceno (20) a partir 
del 1-yodonaftaleno (21).  El compuesto 21 lo obtuvieron mediante la nitración del naftaleno, 
seguida de una reducción, para después realizar una diazotización y finalmente una yodación. 
Por otro lado, la síntesis del otro precursor (22) la realizaron por medio de dos reacciones. 
Empezando por el acoplamiento cruzado entre el 2-metilbut-3-in-2-ol y 1,4-
dibromobenceno, para posteriormente desproteger el producto anterior y obtener el 1,4-
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dietinilbenceno (22). De esta forma, una vez que tenían los compuestos 21 y 22, los hicieron 
reaccionar mediante una reacción de Sonogashira para obtener el rotor molecular 20 
(Esquema 4)38. 
 

 
Esquema 4. Ruta sintética para obtener el rotor molecular 1,4-bis(naftalen-1-iletinil)benceno (20). 

 
Hughs y colaboradores en 2013 prepararon el rotor molecular 23 cuya estructura está 
constituida por dos rotadores de fenileno linealmente conjugados mediante el anillo de fenilo 
del estator central de pentipticeno. Como primer paso, hicieron reaccionar el compuesto 24 
con 1,4-diyodobenceno a través de un acoplamiento de Sonogashira para obtener el 
compuesto 25. Finalmente, llevaron a cabo otro acoplamiento de Sonogashira entre el 
producto 25 y 26 para obtener el rotor molecular 23 (Esquema 5). El objetivo de emplear el 
pentipticeno es proporcionar un estator voluminoso central para proteger a los dos 
rotadores39. 

 
Esquema 5. Ruta de síntesis del rotor molecular 23. 

22 20 

21 

22 
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Fueron capaces de obtener monocristales mediante la evaporación de una solución 1:4 de 
tolueno/CH2Cl2. La difracción de rayos X de monocristal mostró que los cristales atrapan 
solvente dentro de la red cristalina (Figura 19). Los alquinos de la estructura no son lineales, 
sino que presentan una forma que asemeja una S y cada rotador se encuentra en el espacio 
del estator de pentipticeno de la molécula vecina39. 
 

 
Figura 19. Empaquetamiento de la celda unitaria del rotor molecular 23. Adaptado de la referencia 39. 

 
También llevaron a cabo análisis térmicos a través de calorimetría diferencial de barrido 
(DSC, por sus siglas en inglés) y análisis termogravimétrico (TGA, por sus siglas en inglés). 
El DSC muestra una transición endotérmica en 458 ºC e inmediatamente después se observa 
la descomposición de la muestra. El TGA mostró la pérdida gradual del 8% de la masa total 
entre 70 – 180 ºC y una disminución del 15% entre 400 – 455 ºC, esta pérdida de masa total 
la atribuyeron a la pérdida del disolvente (tolueno) en el solvato (Figura 20)39. 
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Figura 20. TGA del rotor molecular 23 adaptado de la referencia 39. 

 

En 2011 Dobrańska sintetizó un complejo de plata mediante una reacción de sales de plata 
(I) con el ligando 1,3-bis(imidazol-1-ilmetil)-2,4,6-trimetilbenceno (bitmb) en una 
proporción 1:1, utilizando como anión el [PF+]'. Dobrańska fue capaz de crecer cristales 
adecuados para difracción de rayos X de monocristal a través de la evaporación lenta de 
soluciones de acetonitrilo. El análisis de difracción de rayos X de monocristal mostró la 
presencia del solvente en la red cristalina. Para observar la transición en la red cristalina, 
realizó un análisis térmico para confirmar la temperatura en la cual perdía el disolvente. De 
esta forma verificó que el solvente se comenzaba a perder a temperatura ambiente40.  
 
Unos cuantos cristales del solvato los calentó a 100 ºC durante cierto tiempo y los analizó 
mediante difracción de rayos X de monocristal. Comparó el empaquetamiento en la celda 
unitaria de los cristales antes y después de ser sometidos al estrés térmico, y observó cambios 
reversibles que son el resultado de la pérdida o absorción del solvente. Uno de los cambios 

más importantes fue el tamaño de la celda unitaria, donde hubo un acortamiento de 1.5 Å, 
resultado de la liberación de las moléculas de solvente que generaron un reacomodo del 
complejo40.  
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En la figura 21 se puede observar la estructura con la transición MCMC reversible. 
Dobrańska demostró que esta transición de fase es reversible al exponer el cristal de 
[Ag2(bitmb)2]·(PF6)2 a vapores de acetonitrilo para volver a obtener el 
[Ag2(bitmb)2]·(PF6)2·2CH3CN. Los cambios que se pueden observar en la estructura con la 
pérdida del acetonitrilo es que las columnas de los metalaciclos tuvieron una ligera 
inclinación, llegando a ocupar las posiciones donde antes estaban las moléculas del solvente 
(acetonitrilo), además de que las distancia entre Ag/Ag en los ciclos aumenta ligeramente40. 

 

 
Figura 21. Transición de MCMC del [Ag2(bitmb)2]·(PF6)2·2CH3CN a [Ag2(bitmb)2]·(PF6)2, donde las 

moléculas de acetonitrilo se resaltan en un círculo rojo. Adaptado de la referencia 40. 
 

Xiao y colaboradores en 2014 llevaron a cabo la síntesis de una estructura molecular de redes 
bidimensionales, constituida por grupos guanidinio (G) y sulfonato (S) de 
organomonosulfonatos y disulfonatos. En esta ocasión, el marco que sintetizaron es el 
guanidinio 1,2,4,5-tetra(4-sulfonatofenil)benceno (G4TSPB). Este compuesto provee de un 
marco rígido que permite la liberación y absorción reversible de varias moléculas huésped a 
través de la expansión y contracción de los canales del cristal. Este proceso ocurre con 
retención de la cristalinidad del G4TSPB, a través de una transición de monocristal a 
monocristal. Adicionalmente, presenta un intercambio discreto de moléculas huésped, a 
través de difusión de vapor o sumergiendo el monocristal en THF32.  
 
La red de la estructura molecular sintetizada está construida a base de 1,2,4,5-tetra(4-
sulfonatofenil)benceno (TSPB) y guanidinio, en la que los espacios vacíos que presenta la 
estructura del cristal pueden introducirse moléculas “huésped”. Por ejemplo, la absorción o 
liberación de forma reversible de dioxano, tolueno o THF, dando como resultado una de las 
pocas transiciones MCMC32. Las transiciones reversibles de la red se pueden observar en la 
figura 22. 

100 ºC 

CH3CN Vapor 
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Figura 22. Representación de la red de G4TSPB y sus diferentes solvatos. Adaptado de la referencia 32. 
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3. Justificación  
 
Los rotores moleculares con grupos donadores de transferencia de carga como estatores 
pueden cocristalizar con aceptores a través de interacciones de transferencia de carga. En la 
estructura cristalina resultante se espera que los aceptores se intercalen entre los estatores de 
los rotores moleculares generando el espacio necesario para la rotación del rotador y 
mediante esta rotación se puedan controlar o modificar las propiedades del mismo.  
 
Por lo tanto, en este trabajo de tesis se propone la síntesis de los rotores moleculares 1,2- 
bis[4-(naftalen-1-iletinil)fenil]etino (1) y 1,2-bis[4-(naftalen-2-iletinil)fenil]etino (2), los 
cuales poseen en su estructura dos grupos fenileno como rotadores, grupos etinilenos como 
ejes y grupos 1-naftilo y 2-naftilo como estatores, respectivamente. En estos rotores 
moleculares los estatores son fluoróforos conocidos y a su vez son grupos donadores en 
complejos de transferencia carga. Por lo tanto, se espera que los rotores moleculares ya 
mencionados sean fluorescentes, puedan formar cocristales de transferencia de carga y 
puedan presentar rotación interna.  
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4. Objetivos  
 

4.1. Objetivo general 

Sintetizar los rotores moleculares 1,2-bis[4-(naftalen-1-iletinil)fenil]etino (1) y 1,2- bis[4-
(naftalen-2-iletinil)fenil]etino (2) a través de una serie de reacciones de Sonogashira para 
investigar su cristalización, y propiedades ópticas en solución y películas sólidas. 

4.2. Objetivos específicos 
 

1. Sintetizar el 1,2-bis[4-(naftalen-1-iletinil)fenil]etino (1) mediante el acoplamiento de 
Sonogashira del 1-[(4-yodofenil)etinil]naftaleno (6) y el 1-[(4-
etinilfenil)etinil]naftaleno (8).  

2. Sintetizar el 1,2-bis[4-(naftalen-1-iletinil)fenil]etino (2) mediante el acoplamiento de 
Sonogashira del 2-[(4-yodofenil)etinil]naftaleno (11) y el 2-[(4-
etinilfenil)etinil]naftaleno (13). 

3. Realizar la caracterización estructural de los rotores moleculares 1 y 2 mediante RMN 
de 1H y 13C, así como IR y Raman.  

4. Caracterizar estructuralmente los correspondientes intermediarios de reacción 
mediante RMN de 1H y 13C e IR. 

5. Investigar las propiedades ópticas de los rotores moleculares 1 y 2 en solución y en 
películas sólidas. 

6. Llevar a cabo la caracterización del rotor molecular 1 a través de difracción de rayos 
X de monocristal. 

7. Llevar a cabo la caracterización térmica del solvato de tolueno del rotor molecular 1 
mediante DSC y TGA.  
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5. Resultados y discusión  
5.1. Síntesis del rotor molecular 1,2-bis[4-(naftalen-1-iletinil)fenil]etino (1)  

 
Para sintetizar el compuesto 1 se consideró una serie de reacciones que permitieron obtener 
los precursores: 1-[(4-yodofenil)etinil]naftaleno (6) y 1-[(4-etinilfenil)etinil]naftaleno (8). 
Posteriormente, se obtuvo el producto principal por medio de una reacción de Sonogashira 
(Esquema 6). 

 
Esquema 6. Síntesis propuesta del rotor molecular 1. 

 

Se planteó obtener el compuesto 8 a través de una serie de cinco etapas, partiendo del 1-
bromonaftaleno. Para tal propósito, se empezó transformando este compuesto en el 1-
trimetilsililetinilnaftaleno (3) a través de la reacción de Sonogashira. Esta reacción es un tipo 
de acoplamiento cruzado que ayuda a formar enlaces C−C. La reacción se lleva a cabo entre 
un alquino terminal y un halogenuro de arilo o vinilo. Se usa un catalizador de Pd0 y un 
cocatalizador de Cu(I) en presencia de una amina. El mecanismo de reacción aceptado para 
esta reacción consta de dos ciclos catalíticos (Esquema 7), donde las etapas más importantes 
son la adición oxidativa, la transmetalación, la isomerización trans-cis y la eliminación 

reductiva. Antes de comenzar el ciclo hay una precátalisis, en la cual el [Pd(PPh3)2Cl2] se 

reduce a Pd(0) formando el precatalizador [Pd(PPh3)2]. Por lo tanto, una vez que se reduce 

el paladio, el ciclo principal inicia cuando el halogenuro de arilo (1-bromonaftaleno) entra 

en contacto con el catalizador de paladio [Pd(PPh3)2] y forman un complejo de Pd(II). Por 

otro lado, el alquino terminal cuando está en contacto con el CuI se metala dando como 
resultado un acetiluro de cobre y una sal de amonio. Enseguida se lleva a cabo una 
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transmetalación entre el complejo de Pd(II) y el acetiluro de cobre. El acetiluro reemplaza al 
halógeno en el complejo, generando otro complejo de Pd(II) en el que el arilo y el acetiluro 
se encuentran en posición trans. Posteriormente ocurre la isomerización trans-cis, de forma 
que se favorece el acercamiento de los grupos principales, facilitando la eliminación 
reductiva y dando como producto el compuesto 3 (Esquema 7)41. 
 

 
Esquema 7. Ciclo catalítico propuesto del acoplamiento cruzado de Sonogashira para la obtención del 

compuesto 3. 
 

El acoplamiento de Sonogashira para preparar el compuesto 3 se llevó a cabo bajo las 
condiciones que se muestran en el Esquema 8. Esta reacción se realizó bajo una atmósfera 
de nitrógeno para evitar la inactivación del catalizador y se irradió con microondas para 
reducir los tiempos de reacción y aumentar los rendimientos. El producto de reacción se 
purificó mediante cromatografía en columna, obteniendo el compuesto como un líquido 
amarillo viscoso. Los espectros de RMN de 1H y 13C confirmaron la presencia del compuesto 
por las señales características del TMS en 0.41 ppm y 0.0 ppm, respectivamente. Además de 
las señales aromáticas del naftaleno entre 8.42 – 7.45 pm y 133.5 – 121.0 pm para 1H y 13C. 
Adicionalmente, en RMN 13C las señales de los carbonos del alquino se observaron en 106.0 
y 99.0 ppm.  
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Posteriormente se desprotegió el producto anterior para formar el 1-etinilnaftaleno (4). Esta 
reacción se llevó a cabo colocando el compuesto 3 en una solución de MeOH/CH2Cl2, para 
después adicionar K2CO3. La reacción se llevó a cabo a temperatura ambiente y la 
purificación se realizó mediante lavados de agua a la fase orgánica, dando como resultado un 
líquido viscoso con coloración amarilla (Esquema 8). La estructura y la pureza del compuesto 
se corroboraron mediante RMN de 13C y 1H, en los que se observó la pérdida de las señales 
del TMS. En RMN 1H se notó la señal característica del alquino terminal en 3.55 ppm y en 
RMN 13C las señales pertenecientes al alquino se observan en 82.0 y 81.5 ppm, presentando 
un desplazamiento hacia frecuencias bajas o campo alto, que demuestra la pérdida del grupo 
TMS.  

 
Esquema 8. Sucesión de reacciones para la obtención del compuesto 4. 

 

Posteriormente se llevó a cabo la síntesis del 1,4-diyodobenceno (5), a partir de la diyodación 
del benceno con yodo molecular y peryodato de sodio en una mezcla de ácido acético, 
anhídrido acético y ácido sulfúrico en baño de hielo. El producto se recristalizó en etanol 
para lograr obtener el compuesto como cristales blancos (Esquema 9). La estructura del 
compuesto se confirmó mediante los espectros de RMN de 1H y 13C por las señales 
características que presenta el compuesto 5 debido a su alta simetría. Las señales de carbonos 
aromáticos se observaron en 139.3 y 93.4 ppm para 13C. Estas señales presentaron un 
desplazamiento a frecuencias bajas por el efecto del átomo pesado del yodo. Adicionalmente, 
en RMN 1H la única señal que presenta el compuesto está en 7.42 ppm. 
 

 
Esquema 9. Síntesis del compuesto 5. 
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Una vez que se obtuvieron los compuestos 4 y 5, se hicieron reaccionar mediante una 
reacción de Sonogashira, con el catalizador [PdCl2(PPh3)2] y cocatalizador CuI, en presencia 
de PPh3 y utilizando THF con i-Pr2NH como disolventes, a 0 °C y bajo atmósfera de N2. 
Después de la purificación en columna cromatográfica se obtuvo el compuesto 6 como un 
sólido amarillo (Esquema 10); al obtener los espectros de RMN de 1H y 13C se observaron 
grasas de solvente, por lo que se optó por una recristalización en etanol para obtener cristales 
transparentes. En RMN 1H se lograron observar los once protones aromáticos entre 8.43 – 
7.40 ppm. Por otro lado, en RMN de 13C se observaron dieciséis señales, en donde dos señales 
corresponden al alquino, en 93.4 y 89.0 ppm, además de la señal característica del carbono 
unido directamente al yodo en 94.2 ppm. Esta señal es característica del compuesto por su 
desplazamiento a campo alto, ya que presenta el efecto del átomo pesado ocasionado por el 
yodo. 
 

Una vez obtenido el compuesto 6, se procedió con una reacción de Sonogashira para formar 

un nuevo enlace C−C (Esquema 10). Se hizo reaccionar con TMSA, [Pd(PPh3)2Cl2], CuI y 

PPh3 en i-Pr2NH, bajo atmósfera de nitrógeno y se irradió en microondas. Se logró obtener 
el producto como un líquido amarillo con una consistencia viscosa. La obtención del 
producto 7 se corroboró mediante RMN de 1H, donde se observaron señales de protones 
aromáticos parecidas al precursor; sin embargo, lo que aseguró la presencia de este, es la 
señal del TMS en 0.32 ppm para protón. Por otro lado, en RMN de 13C de igual manera se 
observó la presencia del TMS en 0.0 ppm; Además, se pudo observar que el átomo de carbono 
que está enlazado al yodo en el compuesto anterior se desplazó a frecuencias más altas, 
debido a que al reemplazar el yodo por un nuevo enlace C−C desaparece el efecto del átomo 
pesado, el cual obliga al carbono unido al yodo a desplazarse a frecuencias bajas. 
 

Por último, antes de completar la síntesis del rotor molecular 1 se sintetizó el compuesto 8 
(Esquema 10). Mediante la desprotección del compuesto 7, que se llevó a cabo tratando una 
solución del compuesto con K2CO3 en MeOH/CH2Cl2. La reacción se realizó a temperatura 
ambiente. Después de hacerle lavados con agua a la fase orgánica se obtuvo un líquido muy 
viscoso con coloración amarilla, que con el tiempo solidificó. La pureza y estructura del 
compuesto se corroboró mediante RMN de 1H y 13C, en los cuales se notaron cambios 
significativos con respecto al producto de partida. En el espectro RMN de 1H se siguieron 
observando las señales de los protones aromáticos. Sin embargo, la señal característica de 
este compuesto es la del protón del alquino terminal que se encuentra en 3.26 ppm. Por otro 
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lado, en RMN 13C se observaron trece señales de carbonos aromáticos, así como las cuatro 
señales de los dos alquinos en 93.8, 89.7, 83.4 y 79.1 ppm.  
 

 
Esquema 10. Secuencia de reacciones para obtener el compuesto 8. 

 
Una vez que se obtuvieron los precursores para completar la síntesis de 1, se llevó a cabo el 
acoplamiento de Sonogashira utilizando los compuestos 6 y 8 como reactivos, los 

catalizadores [Pd(PPh3)2Cl2] y CuI, además de PPh3 y i-Pr2NH como disolvente (Esquema 

11). La reacción se realizó con calentamiento en microondas. Debido a que el producto es 
poco soluble en disolventes orgánicos comunes, la purificación se realizó lavando con H2O 
el residuo sólido del crudo de reacción para eliminar las sales formadas y residuos 
inorgánicos. Posteriormente el sólido se lavó con hexano y se recristalizó en tolueno 
obteniendo cristales con una coloración beige en un rendimiento del 75%. 
 
 

 
Esquema 11. Acoplamiento de Sonogashira para la obtención del compuesto 1. 
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La caracterización estructural del compuesto 1 se llevó a cabo mediante RMN de 1H y 13C. 
Debido a que el compuesto presenta simetría, sólo se observaron señales de la mitad de la 
molécula. En el espectro de RMN de 1H se observó que las señales del naftaleno y del 
fenileno se sobreponen; sin embargo, la integración de todas ellas corresponde al número de 
protones en la estructura. Por otro lado, en el espectro de RMN de 13C se observaron tres 
señales características de los alquinos que presenta la estructura en 94.0, 91.1 y 89.6 ppm. 
En cuanto a las señales adicionales, estas corresponden a los carbonos aromáticos 
pertenecientes al estator y rotador. 
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5.2. Síntesis del rotor molecular 1,2-bis[4-(naftalen-2-iletinil)fenil]etino (2) 
 
Para obtener el compuesto 2 se consideró una ruta de síntesis similar a la del rotor molecular 
1. La reacción final consta del acoplamiento de Sonogashira entre 2-[(4-
yodofenil)etinil]naftaleno (11) y el 2-[(4-etinilfenil)etinil]naftaleno (13) (Esquema 12). 
 

 
Esquema 12. Síntesis del rotor 2. 

 
El 2-trimetilsililetinilnaftaleno (9) se obtuvo mediante una reacción de acoplamiento cruzado 
de Sonogashira entre el 2-bromonaftaleno y el TMSA, usando el catalizador de paladio 

[Pd(PPh3)2Cl2], el cocatalizador CuI, en presencia de PPh3 y utilizando i-Pr2NH como 
disolvente. La reacción se llevó a cabo con calentamiento en microondas y bajo una 
atmósfera inerte de nitrógeno (Esquema 13). Este producto se purificó mediante 
cromatografía en columna, obteniendo un sólido blanco. Mediante los espectros de RMN de 
1H y 13C se logró confirmar la estructura del compuesto, ya que se observaron todas las 
señales correspondientes a protones y carbonos en la región de los aromáticos. Las señales 
características del TMS en 0.32 y 0.0 ppm, para 1H y 13C respectivamente. Además de las 
señales de los dos carbonos del alquino en 105.4 y 94.5 ppm en 13C. 
 
Posteriormente se desprotegió el alquino para formar el 2-etinilnaftaleno (10) (Esquema 13). 
Para este propósito se preparó una solución del compuesto 9 en MeOH/CH2Cl2 1:1 y se 
agregó K2CO3. Al término de la reacción se realizaron lavados con agua a la fase orgánica 



Resultados y discusión 
  

 46 

para lograr obtener el producto como un sólido blanco. La estructura del compuesto se 
corroboró mediante RMN de 13C y 1H. En el espectro de RMN de 1H se observó una señal 
en 3.18 ppm que se asignó al protón del alquino terminal. Por otro lado, en 13C se observó 
que en las dos señales que pertenecen al alquino aparecen en 84.0 y 77.4 ppm, estas señales 
presentan un desplazamiento hacia frecuencias bajas o campo alto, que demuestra la pérdida 
del grupo protector.  
 

 
Esquema 13. Ruta de síntesis para la obtención del compuesto 10. 

 
Posteriormente, se hizo reaccionar el 1,4-diyodobenceno (5) con 10 a través de una reacción 
de Sonogashira (Esquema 14). A diferencia de las reacciones en las que ocurre un doble 
acoplamiento, en este caso se usaron 2.0 equivalentes del compuesto 5 y baja temperatura 
para favorecer el monoacoplamiento. Una vez concluida la reacción se purificó mediante 
columna cromatográfica para obtener el compuesto 11 como un sólido blanco nacarado; el 
cual se caracterizó mediante RMN de 1H y 13C para corroborar la estructura del compuesto. 
En este caso es importante resaltar la señal característica del carbono unido al átomo de yodo, 
que se encuentra en 94.2 ppm. Dado que el yodo presenta el efecto del átomo pesado, hay un 
cambio significativo en el desplazamiento del carbono enlazado directamente a él. Es decir, 
la señal se encuentra más desplazada hacia frecuencias bajas. 
 
Una vez obtenido el compuesto 11 se realizó una reacción de Sonogashira para poder unir un 

alquino. Este compuesto se hizo reaccionar con TMSA, [Pd(PPh3)2Cl2], CuI y PPh3 en i-

Pr2NH, bajo una atmósfera de nitrógeno y se irradió en microondas (Esquema 14). La 
purificación se llevó a cabo mediante una columna cromatográfica dando como resultado un 
sólido blanco. La obtención del producto 12 se verificó mediante RMN de 1H y 13C, en el 
que se observaron señales de protones aromáticos parecidas a las del precursor; sin embargo, 
lo que confirmó la obtención del producto es la señal del TMS en 0.3 ppm y 0.0 ppm en RMN 
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de 1H y 13C, respectivamente. Adicionalmente, se observaron cuatro señales de carbonos de 
alquinos en 104.8, 96.4, 91.8 y 89.3 ppm y la señal del carbono donde antes estaba unido el 
yodo se encontró en 123.4 ppm, es decir, se desplazó a frecuencias más altas. 
 
Por último, previo a la síntesis del rotor molecular 1, se hizo la desprotección del compuesto 
12 (Esquema 14) por medio del tratamiento con K2CO3 en una solución del compuesto en 
MeOH/CH2Cl2. La purificación se realizó mediante múltiples extracciones con agua a la fase 
orgánica, dando como producto el compuesto 13 como un sólido amarillo. La pureza y 
estructura del compuesto se corroboró mediante RMN de 1H y 13C, en los cuales hubo 
cambios significativos con respecto al producto de partida. En el espectro de RMN de 1H, se 
observó la señal característica del protón del alquino terminal en 3.21 ppm. En cuanto a RMN 
de 13C se observaron todas las señales características de los carbonos aromáticos, además de 
las cuatro señales de los alquinos en 91.8, 89.2, 83.3 y 78.9 ppm.  
 

 
Esquema 14. Secuencia de reacciones para obtener el compuesto 13. 

 
Una vez que se obtuvieron los precursores para completar la síntesis del rotor molecular 2 
(Esquema 15), se hizo el acoplamiento de Sonogashira utilizando los compuestos 11 y 13, 
[PdCl2(PPh3)2] y CuI como catalizador y cocatalizador respectivamente, además de PPh3 y i-
Pr2NH como disolvente. La reacción se irradió en microondas para reducir los tiempos y 
mejorar los rendimientos de la reacción. Debido a que el producto es muy insoluble, la 
purificación se llevó a cabo mediante una serie de lavados con agua de los residuos sólidos 
para lograr la eliminación de las sales formadas y todos los residuos inorgánicos; 
posteriormente, se hicieron varios lavados con una mezcla THF-Hexano en una proporción 
1:1 y por último con diclorometano. El residuo sólido se intentó recristalizar con tolueno, 
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pero, como el compuesto es muy insoluble, la cristalización era demasiado rápida y no 
permitía el crecimiento apropiado de los cristales, por lo que solo se obtuvieron cristales muy 
pequeños. Se hicieron varias pruebas de solubilidad para encontrar el mejor disolvente. Se 
intentó con clorobenceno, benceno, DMSO, acetona, acetonitrilo, entre otros. Sin embargo, 
no se logró una buena disolución. Por otro lado, el clorobenceno y el nitrobenceno resultaron 
ser buenos disolventes, pero la cristalización ocurre rápidamente y los cristales eran muy 
parecidos a los obtenidos con tolueno. El rotor molecular 2 se obtuvo como un polvo beige 
nacarado con un rendimiento del 75%. 
 

 
Esquema 15. Reacción para obtener el compuesto 2. 

 
La caracterización estructural del compuesto 2 se realizó únicamente mediante RMN de 1H, 
debido a la baja solubilidad que presenta. Dado que la molécula posee simetría, en el espectro 
sólo se observaron la mitad de señales. Estas señales se encuentran en un intervalo, desde 
8.09 – 7.56 ppm, que pertenecen al naftaleno y al fenileno.  
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5.3. Análisis de la difracción de rayos X de monocristal del 1,4-bis[4-(naftalen-1-
iletinil)fenil]etino (1) y su solvato. 

 
Por otro lado, para el compuesto 1 se logró crecer cristales adecuados para difracción de 
rayos X de monocristal, estos se obtuvieron mediante la evaporación lenta de tolueno. Los 

datos se colectaron a 150 K usando la radiación MoKa (l = 0.71073 Å). La celda unitaria se 

resolvió como un sistema cristalino monoclínico con un grupo espacial P21/c, con media 
molécula del rotor en la unidad asimétrica, Z’=0.5, y dos moléculas en la celda unitaria (Z=2). 
En la estructura del rotor molecular los naftilos se encuentran coplanares y presentan una 
orientación anti uno con respecto al otro, con un ángulo diedro (𝜑) de 180° (Figura 23a). 
Además, los rotadores de fenileno se encuentran coplanares con un ángulo diedro (𝜑) de 180° 
y ligeramente desviados con respecto a los estatores, con ángulos diedros de 169.90° y 
171.51° (Figura 23b).   
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

 
 
 
 

 
Figura 23. a) Estructura del rotor molecular 1 y b) Orientación de los planos entre el naftilo y los fenilenos. 

 
En la figura 24 se representan las interacciones intramoleculares encontradas en el rotor 1, al 
analizarlas se observó que en el empaquetamiento del cristal hay interacciones “cabeza – 

cola” (Figura 24a) donde el apilamiento se lleva a cabo mediante interacciones p⋯p con 

distancias de 3.316 y 3.347 Å. Además, para cada estator existe una interacción p⋯p con el 

rotador con una distancia de 3.309 Å y cuatro interacciones C−H⋯H−C con estatores 

a)                                     b) 
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adyacentes a 2.391 y 2.390 Å. Así mismo, por cada estator hay tres interacciones 

C−H⋯p(naftilo) con el rotador a distancias de 2.876, 2.794 y 2.882 Å, por último, en el 

rotador de la molécula se observaron dos interacciones C−H ⋯	p(fenileno) con el naftilo a 

2.866 y 2.857 Å. 
 

 

 

 
Figura 24. a) Esquemas del empaquetamiento “cabeza – cola” mediante interacciones p⋯p; b) Interacciones 

C−H⋯p en un conjunto de moléculas y c) Interacciones p⋯p entre moléculas adyacentes. 
 

Por otro lado, también fue posible cristalizar el rotor molecular 1 en forma de un solvato, es 
decir, dentro de la celda unitaria se observó la presencia de un “huésped”, en este caso 
moléculas del disolvente en el que se cristalizó (tolueno). La celda unitaria se resolvió con 

un grupo espacial P16, con media molécula del rotor en la unidad asimétrica Z’=0.5, y una 
molécula en la celda unitaria (Z=1). La estequiometría que presenta el cristal es de 2:1, es 

a) 
 
 
 
 
 
 
b) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
c) 
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decir, por cada dos moléculas del rotor molecular se encuentra una molécula de tolueno 
(Figura 25). En este caso, las dos moléculas presentan ángulos diedros diferentes una de la 
otra y con respecto al del cristal sin disolvente. Los ángulos diedros (𝜑) en estas moléculas 
entre los naftilos y los fenilenos son de 172.68°  y 171.70° para una y 176.55° y 170.2	° para 
la otra. Los estatores siguen coplanares y presentando una orientación anti respecto uno del 
otro, con un ángulo diedro (𝜑) de 180° y ambos rotadores (anillos de fenileno) siguen 
conservando el ángulo diedro (𝜑) de 180°. 
 

 
Figura 25. a) Estequiometría que presenta la formación del cristal y b) Orientación de los planos entre el 

naftilo y los fenilenos. 
 
La celda unitaria presentó valores diferentes para las longitudes y los ángulos, por lo que se 
concluye que el sistema cristalino que presenta el solvato es triclínico (Figura 25). 
 

 
Figura 26. Empaquetamiento del cristal en el sistema cristalino. 

 
En la figura 27 se muestran las interacciones intramoleculares, al hacer el análisis en la celda 

unitaria se observó que para cada estator existen dos interacciones C−H⋯p con un estator 

adyacente a 2.972 y 2.899 Å.  

a)                                                                  b) 
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Cada molécula de tolueno presenta cinco interacciones C−H⋯p(tolueno) con estatores 

adyacentes a 2.855, 2.935, 2.898, 2.942 y 2.920 Å. En cada rotor molecular, el rotador 

presentado dos interacciones C−H⋯p(naftilo) con un estator a 2.833 y 2.851 Å, además de 

una interacción C−H⋯p(fenileno) a 2.952 Å. Mientras que el otro rotor en uno de sus 

estatores presenta una interacción C−H⋯p(naftilo) a 2.776 Å y dos interacciones 

C−H⋯p(fenileno) a 2.999 y 2.925 Å, todas con moléculas adyacentes. Por otro lado, el 

rotador muestra tres interacciones C−H⋯p con un rotador adyacente a 2.895, 2.834 y 2.871 

Å, al igual que una interacción C−H⋯p(alquino) a 2.918 Å. En la red cristalina también se 

observa una interacción C−H ⋯	H−C (Tolueno) entre el estator y el tolueno a 2.238 Å.  
 

Con respecto a las interacciones p⋯p, se observó que, cada molécula de tolueno presenta 

cinco interacciones p⋯p con estatores de rotores moleculares adyacentes a 3.559, 3.632, 

3.674, 3.366 y 3.506 Å. 
 

Para cada molécula en un estator se observó una interacción p⋯p a 3.602	Å con un rotador 

de la molécula adyacente. Entre los rotadores adyacentes se encontraron cinco interacciones 

p⋯p a 3.682, 3.603, 3.40, 3.687 y 3.637 Å. Mientras que el otro rotador que conforma la 

molécula presenta dos interacciones p⋯p con un estator de la molécula adyacente a 3.544, 

3.698 Å. Por otro lado, cada estator presenta dos interacciones p⋯p a 3.651 y 3.655 Å con 
estatores adyacentes. 
 

Molécula Parte de la molécula involucrada Distancias (Å) 

1 

Naftilo Naftilo 3.557 
Naftilo Alquino 3.553, 3.433, 3.617, 3.425, 3.570. 

Naftilo Fenileno 3.560, 3.440, 3.419. 
Fenileno Fenileno 3.551. 

2 

Naftilo Naftilo 3.538, 3.360, 3.476. 

Naftilo Fenileno 3.666 
Fenileno Fenileno 3.640, 3.566 

Tabla 1. Distancia de las interacciones p⋯p entre las moléculas del 1,4-bis[4-(naftalen-1-
iletinil)fenil]etino apiladas en el solvato. 
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Figura 27. a) Esquemas del empaquetamiento con interacciones C−H⋯p; b) Interacciones p⋯p entre 

moléculas apiladas y c) Interacciones p⋯p entre moléculas adyacentes.

Molécula 2 

Molécula 1 

a) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
b) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
c) 
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5.4. Análisis de difracción de rayos X de monocristal del 1-[(4-
yodofenil)etinil]naftaleno (6).           . 

 
Para el compuesto 7, también fue posible obtener cristales adecuados para la difracción de 
rayos X de monocristal, mediante la evaporación lenta de etanol. Los datos recolectados 

fueron a temperatura ambiente usando la radiación MoKa (l=0.71073 Å). La celda unitaria 
se resolvió como un sistema cristalino ortorrómbico con un grupo espacial P 212121, con una 
molécula del 1-[(4-yodofenil)etinil)]naftaleno en la unidad asimétrica Z’=1, y cuatro 
moléculas en la celda unitaria (Z=4). Además, el plano entre el naftilo y el fenileno se observa 
ligeramente desviados entre sí, con ángulos diedros (𝜑)  de 168.42° y 170.08° (Figura 28b).   

 
 

Figura 28. a) Estructura del 1-[(4-yodofenil)etinil]naftaleno (6); b) Orientación de los planos entre el naftilo y 
el fenileno y c) Esquema del empaquetamiento en la celda unitaria. 

 
Las interacciones intermoleculares se muestran en la figura 29, y al analizarlas se notó que 
en el empaquetamiento del cristal existen interacciones a través de un puente de halógeno 
entre los yodos de las moléculas. Esto mediante una forma de zigzag con una distancia de 

3.989 Å. Para cada molécula, el naftilo muestra cuatro interacciones C−H⋯p con dos naftilos 

a)                                                  b) 

c) 
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adyacentes a una distancia de 3.057 y 3.142 Å. Adicionalmente, hay cuatro interacciones 

C−H⋯p(naftilo) entre un estator y tres rotadores de moléculas adyacentes a 3.154, 3.087, 

2.964 y 3.133 Å; además de una interacción C−H⋯p(fenileno) a 3.026 Å. Finalmente se 

observaron dos interacciones C−H⋯p entres rotadores adyacentes a 3.080 y 3.046 Å. 

 

Por otro lado, en las interacciones p⋯p cada molécula presenta dos interacciones a 3.799 Å 
con dos moléculas adyacentes, una en su rotador y la segunda en su estator.  
 

Tipo de interacción Parte de la molécula involucrada Distancias (Å) 

p⋯p Naftilo Naftilo 3.624, 3.632. 

p⋯p Naftilo Alquino 
3.543, 3.528, 3.676. 3.589, 

3.728. 

p⋯p Naftilo Fenileno 3.722, 3.604, 3.756, 3.507. 

p⋯p Alquino Fenileno 3.752, 3.791, 3.787, 3.708. 

p⋯p Fenileno Fenileno 3.774. 

Tabla 2. Distancia de las interacciones p⋯p entre moléculas apiladas en el 1-[(4-yodofenil)etinil]naftaleno. 
 
 

 
 

Figura 29. a) Esquemas de las interacciones C−H⋯p y b) Interacciones p⋯p (azul) y I⋯I (verde) en el 
apilamiento en forma de columna. 

a)                                                    b) 
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5.5. Estudio de las propiedades ópticas de los compuestos 1,4-bis[4-(naftalen-1-
iletinil)fenil]etino (1) y 1,4-bis[4-(naftalen-2-iletinil)fenil]etino (2) en solución. 

 
Los rotores moleculares 1 y 2 poseen en sus estructuras los grupos 1- y 2-naftilo como 
estatores, así como grupos 1,4-dietinilbenceno, los cuales son fluoróforos conocidos. Por lo 
que, se espera que ambos rotores moleculares sean fluorescentes. Además, debido a la alta 
conjugación se espera que ambos rotores presenten band gaps (Eg) dentro de los 
semiconductores orgánicos. 
 

Por consiguiente, se llevó a cabo el estudio de propiedades ópticas a los compuestos 1 y 2 en 
solución mediante espectrofotometría de UV-Vis y fluorescencia. Para las soluciones stock 
se comenzó con concentraciones de 2.3× 10', M y 8.37× 10'- M en THF de los 
compuestos 1 y 2, respectivamente. Posteriormente se hicieron diluciones hasta llegar a 
concentraciones de 1.7× 10'- M (1) y 1.84× 10'+ M (2), las cuales se emplearon para 
obtenerlos espectros de UV-Vis. Para los espectros de fluorescencia se hicieron diluciones 
hasta llegar a una absorbancia aproximada de 0.019 (1) y 0.031 (2). Los experimentos se 
llevaron a cabo con una celda de cuarzo de 1 cm de ancho usando THF como blanco. 
 

La figura 30 muestra los espectros de absorción, emisión y excitación de los compuestos 1 y 
2. El máximo de absorción (λmax) para el compuesto 1 se observó en 356 nm. Mediante una 
serie de diluciones ajustando la absorbancia en un intervalo de 1.397 a 0.148 u.a., fue posible 

obtener en coeficiente de extinción molar (e) de 84800 M'*cm'*. Por otro lado, para el 

compuesto 2 el máximo en el espectro de absorción se encontró en λmax = 346 nm y se obtuvo 

un e = 834840 M'*cm'* mediante diluciones con absorbancias de 0.155 – 0.057 a.u.. Como 

se puede observar, el coeficiente de extinción molar en ambos casos es superior a 10,000 
M'*cm'*, lo que indica que esta banda de absorción pertenece a la transición permitida 
π⋯π* que presentan las moléculas. 
 

En los espectros de excitación se puede observar que son muy similares con respecto a los 
de absorción, lo que nos indica que tenemos compuestos puros. Adicionalmente, los 
espectros de excitación son un indicativo de las bandas que contribuyen al espectro de 
fluorescencia. Los máximos en los espectros de excitación (λmax) se encontraron en 353.5 y 
353 nm para los compuestos 1 y 2, respectivamente. Además, la información que 
proporcionan estos espectros son las longitudes de onda en los que se puede excitar a la 
molécula, en este caso ambos están en el intervalo de 275 – 425 nm. 
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Por otro lado, en los espectros de emisión se puede notar que cada compuesto presenta dos 
picos de emisión, en el caso del 1 en 390.5 y 410.5 nm, y para el 2 en 384.5 y 403 nm. Esto 
indica que ambos compuestos emiten en la región del ultravioleta y azul del espectro 
electromagnético. Dado que el proceso de relajación vibracional ocurre después de la 
absorción del fotón, el fotón emitido es de menor energía que el absorbido y tiene una 
longitud de onda más larga. La diferencia entre los máximos en los espectros de absorción y 
emisión se le conoce como desplazamiento de Stokes42. Este valor es de 2481.7 cm'* para 

el compuesto 1 y 2893.9 cm'* para el compuesto 2, lo que indica que la pérdida de energía 
es mínima, especialmente para el 1. 
 
 

 
Figura 30. a) Espectro de absorción (λ"#$= 356), emisión y excitación (λ"%= 390) normalizados del 

compuesto 1 en THF y b) Espectro de absorción (λ"#$= 346), emisión y excitación (λ"%= 384) normalizados 
del compuesto 2 en THF. 

 
El band gap óptico (Eg) se obtuvo mediante el método λ./0"1 del espectro de absorción. Los 
valores obtenidos fueron de 3.15 y 3.17 eV para los compuestos 1 y 2 respectivamente, lo 
que indica que pueden ser utilizados como semiconductores9. 
 
A través de los espectros de fluorescencia en THF, se logró determinar el rendimiento 
cuántico usando como referencia antraceno (Tabla 3). Este parámetro relaciona el número de 
fotones absorbidos y los fotones emitidos. En el método relativo tenemos dos formas para 
obtener el valor, mediante un solo punto con la Ecuación 1 y múltiples puntos con la Ecuación 
243. 
 

a) b) 
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Φ#2"013& =	Φ014
A014I#2"013&
A#2"013&I014

<
η56!
η7186

>
9
 

 
Φ#2"013& =Rendimiento cuántico de la muestra 
Φ014 =Rendimiento cuántico del estándar 
I014 =Integral del espectro de fluorescencia 

A#2"013& =Absorbancia de la muestra 
A014 =Absorbancia del estándar 
I#2"013& =Integral del espectro de fluorescencia 
η56! =Índice de refracción del THF 
η7186 =Índice de refracción del EtOH 
 

Φ#2"013& =	Φ014
P#2"013&
p014

<
η56!
η7186

>
9
 

 
P014 = Pendiente del estándar 
P#2"013& =Pendiente de la muestra 
 
Para lograr obtener la pendiente se graficó la absorbancia y la integral del espectro de 
fluorescencia (Figuras 31 y 32), en este caso se tomaron en cuenta cuatro puntos.  
 

 
Figura 31. Gráfica de absorbancia contra integral del espectro de fluorescencia para obtener la pendiente a) 

del antraceno y b) del rotor 1 a λ"#$ = 339 nm. 
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Figura 32. Gráfica de absorbancia contra integral del espectro de fluorescencia para obtener la pendiente a) 

del antraceno y b) del rotor 2 a λ"#$ = 346 nm. 
 

Ambos compuestos presentan altos rendimientos cuánticos. Para el compuesto 1 que se 
excitó a λ"$% = 339 y 256 nm, en ambos casos presenta un rendimiento cuántico de Φ = 0.98. 
Por el contrario, para el compuesto 2 solo se excitó a λ"$% = 346 nm y se obtuvo un 
rendimiento cuántico de  Φ = 0.93 (Tabla 3). 
 

C
om

pu
es

to
 

UV 

lmax 
(nm) 

Em 

lmax 
(nm) 

ΔSS 

(𝐜𝐦!𝟏) 
HHBWabs 

(nm) 
HHBWem 

(nm) 

e 

(𝐌!𝟏𝐜𝐦!𝟏) 
 

Egopt 
(eV)a 𝛌𝐞𝐱𝐜 𝚽𝑭 

1 356 
390.5 
410.5 

2481.7 60.5 14.1 84800 3.15 
339 

0.98 
356 

2 346 
384.5 
403 

2893.9 64.5 32.2 83484 3.17 346 0.93 

Tabla 3. Propiedades ópticas en solución de los compuestos 1 y 2. 
 

aEg = !"
#
, $%&'
#!"#$%

 

 

[UV] = 1.7 × 10&'M y 1.84 × 10&(M  
 
Al comparar los espectros de emisión y absorción de ambos compuestos, se pudo observar 
un pequeño desplazamiento batocrómico por parte del compuesto 1 con respecto a 2. 
Además, 1 es el compuesto con mayor rendimiento cuántico y el de menor desplazamiento 
de Stokes (Figura 33).  
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Figura 33. Comparación de los espectros de a) absorción y b) emisión de los compuestos 1 y 2.  

a) b) 
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5.6. Estudio de las propiedades ópticas de los compuestos 1,4-bis[4-(naftalen-1-
iletinil)fenil]etino (1) y 1,4-bis[4-(naftalen-2-iletinil)fenil]etino (2) en película. 

 
Existe una amplia gama de dispositivos semiconductores hechos a base de materiales 
orgánicos. Por esta razón la excitación electrónica en películas delgadas y cristales de 
moléculas orgánicas conjugadas desempeñan un papel muy importante para investigar sus 
propiedades semiconductoras, y por lo tanto su posible aplicación en celdas solares, 
transistores o diodos emisores de luz44. Sin embargo, el desempeño de estos materiales 
depende de las propiedades de las moléculas individuales y del empaquetamiento en estado 
sólido. Comparado con soluciones diluidas, la agregación de cromóforos para formar sólidos 
amorfos o cristalinos cambia significativamente en los espectros de absorción y emisión. Lo 
que ocurre con mayor frecuencia como resultado de la agregación, es el abatimiento de la 
emisión. Por otro lado, en raras ocasiones la agregación induce un incremento de la 
fotoluminiscencia. La orientación relativa de los cromóforos en un cristal determina los 
cambios de los espectros de absorción y emisión45. Cuando los cromóforos de las moléculas 
se ensamblan en el estado sólido con frecuencia forman dos tipos de agregados, los de tipo J 
o H dependiendo de la alineación de los momentos dipolares de transición de las moléculas 
adyacentes. En los agregados H se observa un apilamiento cara – cara, tipo sándwich, de 
forma alternativa en los agregados J, se observa una disposición cabeza – cola (Figura 34). 
Los diferentes modos de apilamiento entre las moléculas producen cambios importantes en 
las energías del estado excitado y las transiciones del estado excitado al fundamental, dando 
como consecuencia una modificación en las propiedades ópticas, que se puede observar en 
los espectros de absorción y emisión46. Sin embargo, es importante considerar que en algunas 
ocasiones los espectros de ambos agregados pueden solaparse, haciendo que su identificación 
sea más difícil44.  
 

 
Figura 34. Agregado J del compuesto 1. 
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Teniendo esto en consideración, se investigaron los espectros de absorción y emisión en 
películas sólidas de los compuestos 1 y 2 para obtener el band gap óptico y determinar si la 
fluorescencia se abate. Para la preparación de las películas de 1 y 2 se hicieron soluciones en 

THF a concentraciones de 2.3× 10', M y 8.37× 10'- M, respectivamente. De estas 
soluciones se tomó una pequeña cantidad, después se colocaron unas cuantas gotas en un 
vidrio de cuarzo y se dejó evaporar el disolvente de tal manera que se formará una película. 
La tabla 4 muestra las longitudes de onda máxima (λmax) de los espectros de absorción y 
emisión. 

 

Compuesto 
UV lmax 

(nm) 
Em lmax 

(nm) 

DSS 

(𝐜𝐦'𝟏) 

HHBWem 

(nm) 
HHBWabs 

(nm) 
Egopt 
(eV)a 

1 366 449.5  5075.46 58.1 88.01 2.93 

2 333 468 8662.51 116.4 116.8 3.07 

Tabla 4. Propiedades ópticas de los compuestos 1 y 2 en película. 
aEg = !"

#
, $%&'
#!"#$%

 

 

[UV] = 2.3 × 10&)	M y 8.37 × 10&'	M 
 

En la figura 35 se muestran los espectros de absorción, emisión y excitación de los rotores 
moleculares. Con respecto a la película del compuesto 1 su espectro de absorción muestra 
que absorbe en el intervalo de 290 a 700 nm con dos máximos en 366 y 401 nm. En cambio, 
la película de 2 absorbe en el intervalo de 270.5 a 441 nm y solo exhibe un máximo a 333 
nm. Es importante mencionar que los espectros de absorción y excitación son muy similares, 
lo que indica la alta pureza de las muestras, así como la contribución de cada banda del 
espectro de absorción al espectro de emisión. Los espectros de emisión de cada muestra 
indican que ambos compuestos emiten entre la región del violeta al verde del espectro 
electromagnético. Además de que el espectro de emisión del compuesto 1 y 2 presentan su 
máximo en 449.5 y 458 nm. Los desplazamientos de Stokes (ΔSS) calculados para los 
compuestos 1 y 2 fueron 5075 y 8663 cm'* respectivamente.  
 
Se obtuvieron valores de band gap óptico de 2.93 y 3.07 eV para los compuestos 1 y 2 
respectivamente, lo que nos indica que pueden ser una buena opción para ser empleados 
como semiconductores, específicamente como diodos emisores de luz orgánicos. 
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Figura 35. a) Espectro de absorción, emisión y excitación normalizados para el compuesto 1 en película y b) 

Espectro de absorción, emisión y excitación normalizados para el compuesto 2 en película. 

 
Al comparar los espectros de absorción de ambos compuestos, se observó un desplazamiento 
batocrómico del compuesto 1 (λmax = 366) con respecto al 2 (λmax = 333), es decir, se 
encuentra a longitudes de onda mayores, además de ser el compuesto con el menor 
desplazamiento de Stokes (Figura 36). 
 
 

 
Figura 36. Espectros de a) absorción y b) emisión de los compuestos 1 y 2. 

 
Por otra parte, en los espectros de emisión se observó un ligero desplazamiento batocrómico 
por parte del compuesto 2 (λmax = 468) con respecto a 1 (λmax = 449.5). Es decir, se encuentra 
a longitudes de onda mayores, de menor energía, además de que el espectro del compuesto 1 

a) b) 

a) b) 
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es mucho más estrecho que el del compuesto 2 (Figura 37). Para el compuesto 1 se hizo una 
comparación con respecto al desplazamiento de los espectros de absorción y emisión en 
solución y en película (Figura 37a). En los cuales se observó que en todos los espectros hay 
un desplazamiento batocrómico cuando se pasa de solución a película. En la figura 37b se 
observa que los espectros de absorción de rotor molecular 2 en película, este presenta un 
desplazamiento hipsocrómico con respecto a la solución. Es decir, se encuentran hacia 
longitudes de onda menores con respecto a los espectros en solución (monómero), hacia el 
ultravioleta en el espectro electromagnético. Por otro lado, el espectro de emisión de la 
película se encuentra a longitudes de onda mayores, es decir, presenta un desplazamiento 
batocrómico.  
 

 

Figura 37. Comparación de los espectros en solución y en película para el a) compuesto 1 y b) compuesto 2. 
 

En la estructura del cristal libre de disolvente de 1 se observa una interacción cara – cara 
entre los naftalenos de extremos opuestos de dos rotores moleculares vecinos (Figura 34). 
Este empaquetamiento es característico de agregados J cuyos espectros de absorción y 
emisión se desplazan a longitudes de onda más largas y la intensidad del pico 0-0 es mayor 
al 0-1. En estos agregados el espectro de emisión es muy estrecho similar al de solución. Por 
otro lado, si se asume que la estructura de la película sólida es la misma a la del cristal libre 
de disolvente, entonces los espectros de absorción y emisión en película de 1 presentarían las 
características mencionadas. Como ya se mencionó anteriormente, el espectro de absorción 
de la película es más ancho y se desplaza ligeramente hacia el rojo comparado al espectro en 
solución. Por otro lado, el espectro de emisión se desplaza considerablemente hacia 
longitudes de onda más largas y el ancho es similar al de solución. Adicionalmente, es 

a) b) 
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importante notar que en ambos espectros el pico 0-0 es menos intenso que el 0-1. Se desplaza 
a longitudes de onda más largas del espectro de emisión concuerda con agregado J, pero la 
intensidad relativa de los picos 0-0 y 0-1 está invertida. Es posible que en la película haya 
regiones con una estructura diferente a la del cristal, por lo que se decidió calentar a 80 °C 
por 4 h para inducir la reestructuración de la película. La figura 38 muestra que el espectro 
de absorción de la película después de calentar permanece básicamente sin cambios, pero el 
espectro de emisión la proporción de las bandas 0-0 y 0-1 se invirtió, tal y como se esperaba. 
Por lo tanto, es muy alta la probabilidad de que la película sólida sea un agregado J.  
 

 
Figura 38. Espectros de a) absorción y b) emisión del compuesto 1 bajo diferentes condiciones.  

 
 

Compuesto 

UV 

lmax 
(nm) 

Ex 

lmax 
(nm) 

Em 

lmax 
(nm) 

Dss 

(𝐜𝐦'𝟏) 

HHBWem 

(nm) 
HHBWabs 

(nm) 
Egopt 
(eV)a 

Compuesto 1 sin 
calentamiento 

previo 
366 374 449.5  5075.46 58.1 88.01 2.93 

Compuesto 1 con 
calentamiento 

previo 
365.2 365.2 432.8 4275.29 59.72 107 3.03 

Tabla 5. Comparación de las propiedades ópticas de los compuestos 1 bajo diferentes condiciones. 
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5.7. Estudio de las propiedades termogravimétricas del compuesto 1,4-bis[4-
(naftalen-1-iletinil)fenil]etino (1). 

 
Una vez establecida la estructura del rotor molecular 1, se llevó a cabo análisis térmicos para 
investigar la estabilidad térmica del solvato mediante calorimetría diferencial de barrido 
(DSC, del inglés Differential Scanning Calorimetry) y análisis termogravimétrico (TGA, por 
sus siglas en inglés Thermogravimetric Analysis). El DSC mide la cantidad de calor 
absorbido o liberado por una muestra sujeta a una temperatura controlada. Para lograr una 
interpretación adecuada se debe analizar el cambio en el flujo de calor que presenta la muestra 
conforme se va calentando o enfriando. Por otro lado, TGA mide la variación en la masa de 
la muestra con respecto a la temperatura47,48. 

En los estudios del solvato, para el DSC se utilizó un crisol de aluminio donde se colocó la 
muestra con un peso de 0.78 mg y se le hizo un orificio en la tapa antes de comenzar el 
experimento. La temperatura se fue incrementando 10 ºC por minuto de forma constante, en 
un intervalo de temperatura de -10 ºC a 260 ºC. En el termograma obtenido se observaron 
dos transiciones con picos hacia abajo en 97.3 ºC y 241.2 ºC (Figura 39), lo que indica que 
la muestra absorbe calor. Por lo tanto, son dos procesos endotérmicos correspondientes a la 
pérdida de tolueno y la fusión del cristal libre de disolvente. El primer pico se puede atribuir 
a la transición de fase de monocristal a monocristal, que se produce cuando se pierde el 
disolvente, ya que la temperatura es cercana al punto de ebullición del tolueno47. 

 
Figura 39. Termograma del solvato de 1. 

97.33 ºC 

241.17 ºC 
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Flujo de 
calor 

Temperatura 
inicial (ºC) 

Temperatura 
final (ºC) 

Máximo 
del pico 
(mW) 

Cp a la 
Temperatura 

inicial  
(J/g °C) 

Entalpía 
(J/mol) 

Endotérmico 88.1 104 -2.91 -156860 146.25× 10) 
Endotérmico 239.3 242.5 -10.95 -1793209.92 261.84× 10) 

Tabla 6. Datos obtenidos en el análisis térmico del DSC. 
 
Por otro lado, en el análisis termogravimétrico se utilizaron 5.48 mg de la muestra en un 
crisol de silicio bajo un flujo de nitrógeno a una velocidad de calentamiento de 10 ºC por 
minuto, en un intervalo de temperatura de 25 ºC a 900 ºC. En la gráfica del TGA se 
observaron dos eventos térmicos (Figura 40), es decir, la pérdida de masa se llevó a cabo en 
dos etapas. Comenzando en un intervalo de 71.4 – 141.2 ºC correspondiente a la pérdida de 
tolueno. Es importante notar que en este intervalo se observan ligeras irregularidades en la 
pérdida de masa, lo cual posiblemente se debe al arrastre de tolueno por parte de la corriente 
de nitrógeno. Por otro lado, en la segunda fase corresponde a la descomposición de la muestra 
después de la fusión. En esta segunda fase, el porcentaje de pérdida de masa es de mayor, 
debido a la carbonización de la muestra. 
 

 

Figura 40.  TGA del solvato de 1. 



Resultados y discusión 
 

 68 

Una herramienta que ayuda a la interpretación del TGA es su primera derivada, también 
conocido como DTG por su nombre en inglés “Differential Thermogravimetry” donde los 
picos indican la temperatura a la que se produce la velocidad máxima de pérdida de peso 
(punto de inflexión), además de que el área bajo la curva es proporcional a la pérdida total 
de peso de la muestra. Por otro lado, el número de picos representa el número de eventos en 
el experimento y las temperaturas de inicio y fin de un pico representan las temperaturas de 
inicio y fin del evento térmico49. En este caso en el DTG que se obtuvo mediante la primera 
derivada del TGA (Figura 50), se logró observar dos puntos de inflexión, el primero se 
encuentra en 0.53 mg/s para la pérdida de tolueno y el otro en 0.33 mg/s para la fusión del 
cristal. 
 

 
Figura 50. DTG del solvato de 1. 

 
  

Temperatura 
inicial (ºC) 

Temperatura 
final (ºC) 

TGA DTG 
Pérdida 
de masa 

(%) 

Mínimos 
(mg*s-1) 

Temperatura 
en mínimo del 

pico (ºC) 

Área 
bajo la 
curva 

71.4 141.2 8.3 -0.53 102.17 -8.3 
141.2 899.8 85.8 -0.33 598.33 -85.8 

Tabla 7. Datos obtenidos en el DSC y DTG.  
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6. Conclusiones  
 

1. Mediante la ruta de síntesis planteada se lograron obtener los rotores moleculares 
1 y 2 con buenos rendimientos superiores al 74%, lo que comprueba la viabilidad 
de las reacciones; además, se lograron las caracterizaciones que confirman sus 
estructuras.  

2. La difracción de rayos X probó la presencia de interacciones como puentes de 
halógeno para el compuesto 6, asimismo como interacciones tipo π⋯π y C−H⋯π 
para los compuestos 1 y 6, que son las que dirigen el empaquetamiento en la celda 
unitaria; además de que el compuesto 1 mostró la formación de un solvato con 
tolueno con interacciones π⋯π y C−H⋯π en la celda unitaria. 

3. A través de las propiedades fotoquímicas de los rotores moleculares 1 y 2, se 
observó que absorben en la región del ultravioleta. Adicionalmente, se observó 
que la emisión ocurre en la región del ultravioleta. 

4.  como lo son sus altos rendimientos cuánticos en fluorescencia, de FF = 0.98 y FF 

= 0.93, respectivamente, lo que indica que se pueden usar como sensores. 
5. En solución y en película se observaron valores de band gap óptico entre 2.93 y 

3.17 eV, lo que indica que pueden ser usados como semiconductores orgánicos 
que pueden ser empleados en la fabricación de diodos orgánicos emisores de luz. 

6. El espectro de emisión en estado sólido del compuesto 2 se desplaza a longitudes 
de onda mayores en comparación con el espectro en solución, posiblemente debido 
a interacciones π⋯π de tipo sándwich que pudiese presentar entre los estatores del 
rotor molecular en el cristal. 

7. Los espectros de emisión en estado sólido del compuesto 1 en diferentes 
condiciones se encuentran desplazados a longitudes de onda mayores comparado 
con el espectro en solución, se puede observar que presentan dos máximos 
diferentes, donde el máximo del espectro cambia con respecto a la condición a la 
que se haya sometido la muestra,  esto posiblemente a las interacciones π⋯π del 
tipo cabeza – cola, generando un pequeño desplazamiento en el máximo del 
espectro, además de que ambos están traslapados. 
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8. Mediante el TGA y DTG fue posible identificar dos eventos térmicos, que 
corresponden a la pérdida del tolueno en el solvato en el rango de 71.4 – 141.2 ºC 
y la descomposición de la muestra desde 141.2 hasta 899.8 ºC.  

9. Se confirmó la presencia del solvato y una posible transición de fase de 
monocristal a monocristal mediante el DSC, debido a que se observaron dos 
transiciones térmicas, una que involucra la pérdida de disolvente entre 88.1 – 104 
ºC y el punto de fusión de la muestra en el rango de 239.3 – 242.5 ºC.
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7. Sección experimental  
 
Los disolventes utilizados fueron previamente destilados, los reactivos se obtuvieron de 
fuentes comerciales y fueron usados sin ninguna purificación previa. Las reacciones se 
llevaron a cabo en matraces limpios y previamente secos, en donde se llegue a indicar las 
reacciones se hicieron o llevaron a cabo bajo atmósfera de N2 gas. La temperatura que se 
maneja es entre 19 – 25 °C, es decir, temperatura ambiente; sin embargo, donde se señale las 
reacciones fueron irradiadas en microondas utilizando temperaturas entre 80 y 100 °C. El 
seguimiento de cada reacción se llevó a cabo mediante placas cromatográficas y su respectiva 
fase móvil, las placas están recubiertas con sílica gel, que además poseen un indicador 
fluorescente F254 que facilita su análisis para ser observadas con una lámpara UV a onda 
corta y onda larga de aproximadamente 254 y 365 nm, respectivamente, con esta luz es 
posible observar diferencias del Rf, puesto que cada compuesto tiene un valor constante bajo 
las mismas condiciones, es posible determinar si la reacción se llevó a cabo, además de 
verificar la pureza del producto de reacción.  
 
La purificación en columna se llevó a cabo con sílica gel grado técnico, con tamaño de poro 
de 60 Å (malla 230 – 400) con ayuda del disolvente apropiado en cada procedimiento. El 
intervalo de fusión se determinó en un equipo Büchi Melting Point B-540 y se reporta en °C. 
Para los espectros de resonancia magnética nuclear, se utilizó un equipo de la marca Bruker, 
los espectros de 1H y 13C se obtuvieron a 400 y 101 MHz, respectivamente. En algunos 
compuestos fue necesario obtener espectros en dos dimensiones como el COSY, HMBC y 
HSQC para llevar a cabo la asignación completa de señales. Los desplazamientos se reportan 
en ppm respecto al TMS (δ 0.0 ppm), se usaron las señales residuales del disolvente 
deuterado como referencia (CDCl3 δ 7.26, 77.16). Las multiplicidades se reportan como 
singuletes (s), dobletes (d), doble de dobles (dd), doble de dobles de dobles (ddd), tripletes 
(t), doble de triples (dt), triple de dobles (td), doble de dobles de triples (ddt) y multipletes 
(m). 
 
 
 
 



Sección experimental 
  

 72 

Los espectros de infrarrojo se adquirieron mediante un espectrofotómetro de infrarrojo 
Perkin Elmer acoplado a un accesorio ATR (Attenuated Total Reflectance) o mediante 
pastillas de KBr, el rango de trabajo fue de 600 – 400 cm'* para todos los espectros. La 
espectroscopia Raman se hizo con el mismo equipo Perkin Elmer, con un rango de análisis 
de 90 – 4000 cm'* indicando la potencia del láser para cada muestra. 
 
Para el compuesto 6 y el rotor molecular 1 la difracción de rayos X de monocristal se llevó a 
cabo en un difractómetro Gemini (Agilent) con detector de área (Atlas) y radiación de 
molibdeno, MoKα (λ = 0.71073 Å). La colección e integración de datos se llevó a cabo con 
el software CrysAlisPro. La solución y refinamiento de la estructura se efectuaron en el 
programa Olex 2 v1.2. Por otro lado, la difracción de rayos X de monocristal del solvato del 
rotor molecular 1 se llevó a cabo en un difractómetro D8 Venture (Bruker) con detector de 
área (Atlas) y radiación de molibdeno, MoKα (λ = 0.71073 Å). La colección e integración de 
datos se llevó a cabo con el software CrysAlisPro. La solución y refinamiento de la estructura 
se efectuaron en el programa Shelxl-2018/3. 
 
El THF utilizado para obtener los estudios ópticos se secó mediante destilación utilizando 
sodio metálico y benzofenona como indicador, se recolectó con jeringa y cánulas secas, bajo 
atmósfera de nitrógeno hacia un envase seco. Los espectros UV-Vis se obtuvieron en un 
espectrofotómetro Perkin Elmer XLS, los de emisión en fluorímetro Perkin Elmer LS55 con 
absorbancia menor a 0.05 y las muestras se analizaron en celdas de cuarzo de 1 cm de ancho. 
 
El DSC y TGA se llevaron a cabo en un calorímetro Mettler-Toledo DSC 822e y en un 
analizador termogravimétrico Mettler-Toledo TGA/SDTA 851e. 
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7.1. Síntesis del 1-trimetilsililetinilnaftaleno (3) 
 

 
 
En un tubo para microondas se colocaron 310 mg de 1-bromonaftaleno (1.5 mmol, 1.0 eq), 
84 mg de [(Ph3P)2PdCl2] (0.12 mmol, 0.08 eq), 45 mg de CuI (0.24 mmol, 0.16 eq), 78 mg 
de trifenilfosfina (0.3 mmol, 0.2 eq) y 3.0 mL de diisopropilamina, se desgasificó la mezcla 
de reacción con nitrógeno (N2) durante cuatro minutos, posteriormente se añadieron 192 mg 
de trimetilsililacetileno (1.95 mmol, 1.3 eq), la mezcla resultante se irradió en microondas 
por una hora a 80 W y 100 °C. El producto de reacción se diluyó con DCM y los componentes 
volátiles se removieron en el rotavapor. El residuo se purificó mediante cromatografía en 
columna utilizando como fase estacionaria sílica (sílica, 5% DCM – Hexano) para lograr 
obtener el producto de reacción como un líquido viscoso con una coloración amarilla (330.51 
mg, 99%).  
 
RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 8.42 (dd, J = 8.3, 0.5 Hz, 1H), 7.88 (t, J = 8, 1 Hz, 2H), 7.77 
(dd, J = 7.1, 1.1 Hz, 1H), 7.64 (ddd, J = 8.3, 6.9, 1.4 Hz, 1H), 7.56 (ddd, J = 8.1, 6.7, 1.4 Hz, 
1H), 7.45 (dd, J = 8.1, 7.1 Hz, 1H), 0.41 (s, 9H). 
RMN 13C (101 MHz, CDCl3) δ 133.5, 133.1, 131.5, 129.0, 128.0, 127.0, 126.7, 126. 3, 125.5, 
121.0, 106.0, 99.0, 0.0. 

IR 𝛎𝐦𝐚𝐱 (ATR en DCM, 𝐜𝐦'𝟏) 3059 (arC-H st), 2959 (C-H st), 2148 (C≡C st), 1249 (arC-H 

ip), 835 (Si(CH3)3). 
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7.2. Síntesis del 1-etinilnaftaleno (4) 
 

 
 

En un matraz balón se colocaron 219.7 mg de 1-trimetilsililetinilnaftaleno, se agregaron 5 
mL de diclorometano y 5 mL de metanol, a esta mezcla se le adicionó 193.82 mg de 
carbonato de potasio (1.4 mmol, 1.5 eq), se colocó en agitación constante a temperatura 
ambiente durante una hora. El crudo de reacción se diluyó con 40 mL de agua, se transfirió 
a un embudo de separación y se lavó con diclorometano (4 × 30 mL), se juntaron las fases 
orgánicas, se secaron con Na2SO4, se filtró por gravedad y se concentró a sequedad en el 
rotavapor para obtener el producto de reacción como un líquido amarillento (144.34 mg, 
97%).  
 
RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 8.42 (d, J = 8.3 Hz, 1H), 7.90 (d, J = 8.3 Hz, 1H), 7.80 (t, J = 
7.1 Hz, 1H), 7.63 (ddt, J = 8.3, 6.8, 1.5 Hz, 1H), 7.57 (td, J = 7.4, 6.8, 1.2 Hz, 1H), 7.47 (dd, 
J = 8.3, 7.4 Hz, 1H), 3.55 (s, 1H).  
RMN 13C (101 MHz, CDCl3) δ 133.5, 133.1, 131.5, 129.5, 128.3, 127.0, 126.5, 126.0, 125.0, 
119.5, 82.0, 81.5. 

IR 𝛎𝐦𝐚𝐱 (ATR en DCM, 𝐜𝐦'𝟏) 3292 (≡C-H st), 3057(arC-H st), 2329 (C≡C st), 770 (arC-H 

oop). 
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7.3. Síntesis del 1,4-diyodobenceno (5) 
 

 
 

En un matraz de fondo redondo se colocaron 15 mL de ácido acético, 10 mL de anhídrido 
acético, posteriormente se agregaron 1.2 g de NaIO4 (5.61 mmol, 0.5 eq) y 3.2 g de yodo 
(12.6 mmol, 1.1 eq), se colocó inmediatamente en un baño de hielo con agitación constante 
y se desgasificó con N2, se adicionó lentamente 2.5 mL de ácido sulfúrico (46.58 mmol, 4.2 
eq), consecutivamente se agregó gota a gota 1 mL de benceno (11.14 mmol, 1 eq). La mezcla 
de reacción se retiró del baño de hielo y se dejó en agitación toda la noche a temperatura 
ambiente, el crudo de reacción se vertió en 100 mL de una solución saturada de Na2SO4, el 
precipitado formado se filtró y se recristalizó en etanol, para obtener un sólido blanco 
nacarado con intervalo de fusión de 126.8 – 128.9 ℃ (2.53 g, 68%).  
 
RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 7.42 (s, 4H). 
RMN 13C (101 MHz, CDCl3) δ 139.3, 93.4. 

IR 𝛎𝐦𝐚𝐱 (ATR en DCM, 𝐜𝐦'𝟏) 1463 (arC-C), 1068 (arC-H ip), 994 y 799 (arC-H oop). 
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7.4. Síntesis del 1-[(4-yodofenil)etinil]naftaleno (6) 
 

 
 

En un matraz balón de fondo redondo se colocó 78 mg del 1-etinilnaftaleno (0.51 mmol, 1.0 
eq), 338 mg (1.02 mmol, 2.0 eq) de 1,4-diyodobenceno, 26 mg (102 µmol, 0.2 eq) de 
trifenilfosfina, 12 mL de tetrahidrofurano (THF) y 6 mL de diisopropilamina, la mezcla de 
reacción se colocó en un baño de hielo y se desgasificó durante cuatro minutos con nitrógeno, 
posteriormente, se agregaron 29 mg (41 µmol, 0.08 eq) de [(Ph3P)2PdCl2], se volvió a 
desgasificar durante unos minutos, se agregaron 16 mg (82 µmol, 0.16 eq) de CuI se continuó 
desgasificando por cuatro minutos y se dejó con atmósfera de nitrógeno con agitación 
constante en el baño de hielo por una hora. Los componentes volátiles se removieron en el 
rotavapor. El residuo se purificó mediante columna cromatográfica utilizando como fase 
estacionaria sílica (sílica, 5% CH2Cl2 – Hexano) para obtener un sólido amarillo. Se cristalizó 
en etanol para obtener un cristal translúcido con intervalo de fusión de 99. 8 – 101.0 °C (99.9 
mg, 55%).  
 
RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 8.43 (d, J = 8.3 Hz, 1H), 7.89 (t, J = 6.9 Hz, 2H), 7.81 – 7.74 
(m, 3H), 7.63 (ddd, J = 8.3, 6.9, 1.4 Hz, 1H), 7.57 (dd, J = 8.1, 6.9, 1.2 Hz, 1H), 7.49 (dd, J 
= 8.1, 6.9 Hz, 1H), 7.40 (dt, J = 8.4, 1.7 Hz, 2H). 
RMN 13C (101 MHz, CDCl3) δ 137.6, 133.2, 133.2, 133.2, 130.6, 129.1, 128.4, 126.9, 126.5, 
126.1, 125.3, 123.0, 120.5, 94.2, 93.4, 89.0. 

IR 𝛎𝐦𝐚𝐱 (ATR en DCM, 𝐜𝐦'𝟏) 3057(arC-H st), 2214 (C≡Cst), 1484 (arC-C), 1004 (arC-H ip), 
772 (arC-H oop). 
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7.5. Síntesis del trimetil{[4-(naftalen-1-iletinil)fenil]etinil}silano (7) 
 

 
 

En un tubo para microondas se colocó 119 mg (336 µmol, 1.0 eq) de 1-[(4-
yodofenil)etinil]naftaleno, 10 mg (27 µmol, 0.08 eq) de [(Ph3P)2PdCl2], 10 mg (54 µmol, 
0.16 eq) de CuI, 18 mg (67 µmol, 0.2eq) de Ph3P y 3.0 mL de diisopropilamina, la mezcla de 
reacción se desgasificó durante cinco minutos, se agregaron 49 mg (0.504 mmol, 1.5 eq) de 
TMSA y la mezcla de reacción se irradió en microondas a 80 W, 90 ℃ durante 30 min. El 
producto de reacción se diluyó con diclorometano y los componentes volátiles se removieron 
en el rotavapor. El residuo se purificó mediante columna cromatográfica utilizando como 
fase estacionaria sílica (sílica, 6% CH2Cl2 – Hexano) para obtener el producto de reacción 
como un líquido viscoso de una coloración amarillenta que posteriormente se solidifico y se 
obtuvo un intervalo de fusión de 66.3 – 69.8 °C (88.2 mg, 74%). 
 
RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 8.45 (d, J = 8.3 Hz, 1H), 7.89 (t, J = 7.9 Hz, 2H), 7.80 (d, J = 
7.1 Hz, 1H), 7.69 – 7.46 (m, 7H), 0.32 (s, 9H).  
RMN 13C (101 MHz, CDCl3) δ 133.3, 132.0, 131.5, 130.5, 129.0, 128.4, 126.9, 126.5, 126.2, 
125.3, 123.5, 123.0, 120.7, 104.8, 96.3, 94.0, 89.6, 0.0. 

IR 𝛎𝐦𝐚𝐱 (ATR, 𝐜𝐦'𝟏) 3059(arC-H st), 2959 (C-Hst), 2156 (C≡C st), 1249 (arC-H ip), 836 
(Si(CH3)3).  
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7.6. Síntesis del 1-[(4-etinilfenil)etinil]naftaleno (8) 
 

 
 

En un matraz balón se colocaron 84.8 mg (0.26 mmol, 1.0 eq) de trimetil{[4-(naftalen-1-
iletinil)fenil]etinil}silano, 53.8 mg (0.39 mmol, 1.5 eq) de carbonato de potasio, 8 mL de 
metanol y 8 mL de diclorometano, la mezcla de reacción se colocó en agitación constante 
durante una hora a temperatura ambiente. El crudo de reacción se diluyó con 60 mL de 
diclorometano y se hicieron tres extracciones con 30 mL de salmuera. La fase orgánica se 
secó con Na2SO4 y se removieron los componentes volátiles en el rotavapor para obtener el 
producto de reacción como un sólido amarillo, con intervalo de fusión de 93.2 – 95.3 ℃  (46.1 
mg, 70%)  
 
RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 8.47 (d, J = 8.4 Hz, 1H), 7.90 (t, J = 7.3 Hz, 2H), 7.82 (d, J = 
7.3 Hz, 1H), 7.68 – 7.62 (m, 3H), 7.61 – 7.54 (m, 3H), 7.51 (dd, J = 8.2, 7.3 Hz, 1H), 3.26 
(s, 1H). 
RMN 13C (101 MHz, CDCl3) δ 133.2, 132.2, 131.6, 130.6, 129.1, 128.4, 130.0, 126.5, 126.1, 
125.3, 123.9, 122.0, 120.6, 93.8, 89.7, 83.4, 79.1. 

IR 𝛎𝐦𝐚𝐱 (ATR, 𝐜𝐦'𝟏) 3292 (≡C-H st), 3058 y 2922 (arC-Hst), 1505 (arC-C), 773 (arC-H oop). 
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7.7. Síntesis del 1,2-bis[4-(naftalen-1-iletinil)fenil]etino (1) 
 

 
 

En un tubo para microondas se colocaron 48 mg (190 µmol, 1.0 eq) de 1-[(4-
etinilfenil)etinil]naftaleno, 11 mg (15 µmol, 0.08 eq) de [(Ph3P)2PdCl2], 6 mg (30 µmol, 0.16 
eq) de CuI, 10 mg (38 µmol, 0.2 eq) de trifenilfosfina y 3.0 mL de diisopropilamina, la mezcla 
de reacción se desgasificó por cinco minutos, se agregaron 67 mg (190 µmol, 1.0 eq) de 1-
[(4-yodofenil)etinil]naftaleno se volvió a desgasificar y la mezcla de reacción se irradió en 
microondas a 80 W, 90 ℃ durante una hora. El crudo de reacción se diluyó con diclorometano 
y los componentes volátiles se removieron con el rotavapor, se llevaron a cabo tres lavados 
con 30 mL de agua y tres lavados con 30 mL de hexano. El residuo se recristalizó con tolueno 
para obtener el rotor molecular como un sólido con una coloración beige, con un intervalo 
de fusión de 244.0 – 244.8 ℃, además, se observó que formaba un solvato con el tolueno, 
donde se observó que en el intervalo de temperatura en el que se va perdiendo el disolvente 
es de 46.7 – 89.0 ℃ (74.68 mg, 82%). 
 
RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 8.46 (d, J = 8.2 Hz, 1H), 7.90 (t, J = 7.3, 7.1 Hz, 2H), 7.80 
(dd, J = 7.3, 0.7 Hz, 1H), 7.69 – 7.63 (m, 3H), 7.63 – 7.55 (m, 3H), 7.50 (dd, J = 8.1, 7.3 Hz, 
1H). 
RMN 13C (101 MHz, CDCl3) δ 133.2, 131.7, 130.6, 129.0, 128.4, 126.9, 126.5, 126.1, 125.3, 
123.5, 122.9, 120.7, 94.0, 91.1, 89.6. 

IR 𝛎𝐦𝐚𝐱 (ATR, 𝐜𝐦'𝟏) 2918 (arC-H st), 1513 (arC-C), 772 (arC-H oop). 

Raman 𝛎𝐦𝐚𝐱 (180 mW, 𝐜𝐦'𝟏) 2204 (C≡Cst), 1592 (arC-C), 1132 (arC-H ip). 
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7.8. Síntesis del 2-trimetilsililetinilnaftaleno (9) 
 

 
 

En un tubo para microondas se colocaron 310 mg de 2-bromonaftaleno (1.5 mmol, 1.0 eq), 
84 mg de [(Ph3P)2PdCl2] (0.12 mmol, 0.08eq), 45 mg de CuI (0.24 mmol, 0.16 eq), 78 mg 
de trifenilfosfina (0.3 mmol, 0.2 eq) y 3.0 mL de diisopropilamina, se desgasificó la mezcla 
de reacción con nitrógeno (N2) durante cuatro minutos, posteriormente se añadieron 192 mg 
de trimetilsililacetileno (1.95 mmol, 1.3 eq), la mezcla resultante se irradió en microondas 
por una hora a 80 W y 100 °C. El producto de reacción se diluyó con diclorometano y los 
componentes volátiles se removieron en el rotavapor. El residuo se purificó mediante 
columna cromatográfica utilizando como fase estacionaria sílica (sílica, 5% DCM – Hexano) 
para lograr obtener el producto de reacción como un sólido blanquecino con intervalo de 
fusión 40.9 – 43.8 ℃ (665 mg, 97%).  
 
RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 8.04 (s, 1H), 7.85 – 7.79 (m, 3H), 7.67 – 7.62 (m, 3H), 0.32 
(s, 9H). 
RMN 13C (101 MHz, CDCl3) δ 132.9, 132.9, 132.0, 128.6, 127.9, 127.8, 127.8, 126.8, 126.5, 
120.2, 105.4, 94.5, 0.0. 

IR 𝛎𝐦𝐚𝐱 (ATR, 𝐜𝐦'𝟏) 3060 (arC-H st), 2959 (C-H st), 2152 (C≡Cst), 1250 (arC-H ip), 842 
(Si(CH3)3). 
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7.9. Síntesis del 2-etinilnaftaleno (10) 
 

 
 

En un matraz balón se colocaron 665 mg de 2-trimetilsililetinilnaftaleno (2.97 mmol, 1.0 
eq), se agregaron 10 mL de diclorometano y 10 mL de metanol, a esta mezcla se le 
adicionó 616.7 mg de carbonato de potasio (4.46 mmol, 1.5 eq), la mezcla de reacción 
se colocó en agitación constante a temperatura ambiente durante dos horas. El crudo 
de reacción se diluyó con 70 mL de diclorometano, se transfirió a un embudo de 

separación y se lavó con agua (4×30 mL), la fase orgánica se secó con Na2SO4, se filtró a 
gravedad y el líquido se concentró a sequedad en el rotavapor para obtener el producto de 
reacción como un sólido blanco con un intervalo de fusión de 39.9 – 41.2 ℃ (427.1 mg, 
95%).  
 
RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 8.06 (s, 1H), 7.88 – 7.75 (m, 3H), 7.63 – 7.59 (m, 3H), 3.18 
(s, 1H). 
RMN 13C (101 MHz, CDCl3) δ 133.1, 132.9, 132.3, 128.6, 128.1, 127.8, 127.8, 126.9, 126.6, 
119.4, 84.0, 77.4. 

IR 𝛎𝐦𝐚𝐱 (ATR, 𝐜𝐦'𝟏) 3293 (≡C-H st), 3059 y 2927 (arC-H st), 2104 (C≡Cst). 
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7.10. Síntesis del 2-[(4-yodofenil)etinil]naftaleno (11) 
 

 
 

En un matraz balón de fondo redondo se colocó 207 mg del 2-etinilnaftaleno (1.36 mmol, 
1.0 eq), 897.3 mg (2.72 mmol, 2.0 eq) de 1,4-diyodobenceno, 71.34 mg (0.272mmol, 0.2 eq) 
de trifenilfosfina, 40 mL de tetrahidrofurano (THF), 16 mL de diisopropilamina, la mezcla 
de reacción se colocó en un baño de hielo y se desgasificó durante cuatro minutos con 
nitrógeno, posteriormente se agregaron 76.37 mg (0.1088 mmol, 0.08 eq) de [(Ph3P)2PdCl2], 
se volvió a desgasificar, se adicionaron 41.45 mg (0.2176 mmol, 0.16 eq) de CuI se 
desgasificó y se dejó bajo atmósfera de nitrógeno con agitación constante en baño de hielo 
por 30 minutos. Los componentes volátiles se removieron en el rotavapor y el residuo se 
purificó mediante columna cromatográfica utilizando como fase estacionaria sílica (sílica, 
3% CH2Cl2 – Hexano) para obtener un sólido blanco nacarado con intervalo de fusión de 
167.5 – 171 ℃ (166.2 mg, 69%).  
 
RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 8.08 (s, 1H), 7.89 – 7.81 (m, 3H), 7.74 (d, J = 8.3 Hz, 2H), 
7.60 (dd, J = 8.5, 1.0 Hz, 1H), 7.56 – 7.50 (m, 2H), 7.33 (d, J = 8.3 Hz, 2H). 
RMN 13C (101 MHz, CDCl3) δ 137.6, 133.2, 133.0, 132.9, 131.6, 128.3, 128.1, 127.8, 127.8, 
126.8, 126.6, 122.9, 120.2, 94.2, 91.2, 88.8. 

IR 𝛎𝐦𝐚𝐱 (ATR, 𝐜𝐦'𝟏) 3048 y 2918 (arC-H st), 2157 (C≡Cst), 822 (arC-H oop). 
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7.11. Síntesis del trimetil{[4-(naftalen-2-iletinil)fenil]etinil}silano (12) 
 

 
 

En un tubo para microondas se colocó 119 mg (336 µmol, 1.0 eq) de 2-[(4-
yodofenil)etinil]naftaleno, 19 mg (27 µmol, 0.08 eq) de [(Ph3P)2PdCl2], 10 mg (54 µmol, 
0.16 eq) de CuI, 18 mg (67 µmol, 0.2 eq) de Ph3P, 3.0 mL de diisopropilamina, la mezcla de 
reacción se desgasificó durante cinco minutos, después se agregaron 49 mg (0.504 mmol, 1.5 
eq) de TMSA y la mezcla de reacción se irradió en microondas a 80 W, 90 ℃ durante 30 
min. El producto de reacción se diluyó con DCM y los componentes volátiles se removieron 
en el rotavapor. El residuo se purificó mediante columna cromatográfica utilizando como 
fase estacionaria sílica (sílica, 6% CH2Cl2 – Hexano) para obtener el producto de reacción 
como un sólido blanco, con intervalo de fusión de 119 – 119.7 ℃ (96.7 mg, 88%). 
 
RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 8.08 (s, 1H), 7.89 – 7.82 (m, 3H), 7.60 (dd, J = 8.5, 1.6 Hz, 
1H), 7.56 – 7.48 (m, 6H), 0.3 (s, 9H). 
RMN 13C (101 MHz, CDCl3) δ 133.0, 132.9, 131.9, 131.6, 131.5, 128.4, 128.1, 127.9, 127.8, 
126.8, 126.6, 123.37, 123.0, 120.3, 104.8, 96.4, 91.8, 89.3, 0.0. 

IR 𝛎𝐦𝐚𝐱 (ATR, 𝐜𝐦'𝟏) 3058 (arC-H st), 2924 (C-H st), 2157 (C≡Cst), 1251 (arC-H ip), 840 
(Si(CH3)3). 
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7.12. Síntesis del 2-[(4-etinilfenil)etinil]naftaleno (13) 
 

 
 

En un matraz balón se colocaron 93 mg (0.26 mmol, 1.0 eq) de trimetil{[4-(naftalen-2-
iletinil)fenil]etinil}silano, 60.81 mg (0.44 mmol, 1.5 eq) de carbonato de potasio, 9 mL de 
metanol y 9 mL de diclorometano, la mezcla de reacción se colocó en agitación constante 
durante una hora a temperatura ambiente. El crudo de reacción se diluyó con 50 mL de 
diclorometano y se hicieron tres extracciones con 30 mL de agua, la fase orgánica se secó 
con Na2SO4 y se removieron los componentes volátiles en el rotavapor para obtener el 
producto de reacción como un sólido amarillo nacarado, con un intervalo de fusión de 144.7 
– 146.4 ℃  (72.1 mg, 100%). 
 
RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 8.09 (s, 1H), 7.88 – 7.82 (m, 3H), 7.62 – 7.50 (m, 6H), 3.21 
(s, 1H). 
RMN 13C (101 MHz, CDCl3) δ 133.0, 133.0, 132.1, 131.6, 131.6, 128.3, 128.1, 127.8, 127.8, 
126.8, 126.7, 123.9, 121.9, 120.2, 91.8, 89.2, 83.3, 78.9. 

IR 𝛎𝐦𝐚𝐱 (ATR, 𝐜𝐦'𝟏) 3275 (≡C-H st), 3056 y 2924 (arC-H st), 1509 (arC-C), 836 (arC-H oop). 
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7.13. Síntesis del 1,2-bis[4-(naftalen-2-iletinil)fenil]etino (2) 
 

 
 

En un tubo para microondas se colocaron 48 mg (190 µmol, 1.0 eq) de 2-[(4-
etinilfenil)etinil]naftaleno, 11 mg (15 µmol, 0.08 eq) de (Ph3P)2PdCl2, 6 mg (30 µmol, 0.16 
eq) de CuI, 10 mg (38 µmol, 0.2 eq) de trifenilfosfina, 3.0 mL de diisopropilamina, la mezcla 
de reacción se desgasificó por cinco minutos y posteriormente se agregaron 67 mg (190 µmol, 
1.0 eq) de 2[ (4-yodofenil)etinil]naftaleno se volvió a desgasificar y la mezcla de reacción se 
irradió con un microondas a 80 W, 90 ℃ durante una hora. El crudo de reacción se diluyó 
con diclorometano y los componentes volátiles se removieron con el rotavapor, se llevaron a 
cabo tres lavados con 30 mL de agua y tres lavados con 30 mL de hexano. El residuo se 
recristalizó con tolueno y clorobenceno, pero en ambos casos dio como resultado cristales 
demasiado pequeños con una coloración beige nacarado con intervalo de fusión de 303.7 – 
306.6 ºC (67.86 mg, 75%). 
 
RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 8.09 (s, 1H), 7.89 – 7.83 (m, 3H), 7.63 – 7.51 (m, 7H).  

IR 𝛎𝐦𝐚𝐱 (KBr, 𝐜𝐦'𝟏) 3041 (arC-H st), 1418 (arC-C), 830 (arC-H oop). 

Raman 𝛎𝐦𝐚𝐱 (250 mW, 𝐜𝐦'𝟏) 2208 (C≡Cst), 1590 (arC-C), 1130 (arC-H ip). 
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8.1. Espectroscopías del 1-trimetilsililetinilnaftaleno (3) 

 
Figura S1. Espectro de RMN 1H del compuesto 3 en CDCl3 a 400 MHz. 

 

 
Figura S2. Espectro de RMN 13C del compuesto 3 en CDCl3 a 100 MHz. 
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Figura S3. Espectro de DEPT 135 del compuesto 3 en CDCl3. 

 
 

 
Figura P1. Espectro de IR del compuesto 3 en ATR diluido con DCM.
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8.2. Espectroscopías del 1-etinilnaftaleno (4) 
 

 

 
Figura S4. Espectro de RMN 1H del compuesto 4 en CDCl3 a 400 MHz. 

 

 
 Figura S5. Espectro de RMN 13C del compuesto 4 en CDCl3 a 100 MHz. 
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Figura S6. Espectro de DEPT 135 del compuesto 4 en CDCl3. 

 
 

 
Figura P2. Espectro de IR del compuesto 4 en ATR diluido con DCM 
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8.3. Espectroscopías del 1,4-diyodobenceno (5) 
 

 
Figura S7. Espectro de RMN 1H del compuesto 5 en CDCl3 a 400 MHz. 

 

 
Figura S8. Espectro de RMN 13C del compuesto 5 en CDCl3 a 100 MHz. 
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Figura P3. Espectro de IR del compuesto 5 en ATR diluido con DCM. 
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8.4. Espectroscopías del 1-[(4-yodofenil)etinil]naftaleno (6) 
 

 
Figura S9. Espectro de RMN 1H del compuesto 6 en CDCl3 a 400 MHz. 

 

 
Figura S10. Espectro de RMN 13C del compuesto 6 en CDCl3 a 100 MHz. 
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Figura S11. Espectro de DEPT 135 del compuesto 6 en CDCl3. 

 

 
Figura S12. Espectro de COSY del compuesto 6 en CDCl3. 
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Figura S13. Espectro de HSQC del compuesto 6 en CDCl3. 

 
Figura S14. Espectro de HMBC del compuesto 6 en CDCl3.  
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Figura P4. Espectro de IR del compuesto 6 en ATR diluido con DCM.
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8.5. Espectroscopías del trimetil{[4-(naftalen-1-iletinil)fenil]etinil}silano (7) 
 

 
Figura S15. Espectro de RMN 1H del compuesto 7 en CDCl3 a 400 MHz. 

 
Figura S16. Espectro de RMN 13C del compuesto 7 en CDCl3 a 100 MHz. 
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Figura S17. Espectro de DEPT 135 del compuesto 7 en CDCl3. 

Figura S18. Espectro de HMBC del compuesto 7 en CDCl3. 
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Figura S19. Espectro de HMBC del compuesto 7 en CDCl3. 

 

 
Figura P5. Espectro de IR del compuesto 7 en ATR diluido con DCM.
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8.6. Espectroscopías del 1-[(4-etinilfenil)etinil]naftaleno (8) 
 

 
Figura S20. Espectro de RMN 1H del compuesto 8 en CDCl3 a 400 MHz. 

 

 
Figura S21. Espectro de RMN 13C del compuesto 8 en CDCl3 a 100 MHz. 
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Figura S22. Espectro de DEPT 135 del compuesto 8 en CDCl3. 

 
 

 
Figura P6. Espectro de IR del compuesto 8 en ATR diluido con DCM.
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8.7. Espectroscopías del 1,2-bis[4-(naftalen-1-iletinil)fenil]etino (1) 

 
Figura S23. Espectro de RMN 1H del compuesto 1 en CDCl3 a 400 MHz. 

 
Figura S24. Espectro de RMN 13C del compuesto 1 en CDCl3 a 100 MHz. 
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Figura S25. Espectro de DEPT 135 del compuesto 1 en CDCl3. 

 

 
Figura S26. Espectro de COSY del compuesto 1 en CDCl3. 
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Figura S27. Espectro de HSQC del compuesto 1 en CDCl3. 

 
Figura S28. Espectro de HMBC del compuesto 1 en CDCl3. 
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Figura P7. Espectro de IR del compuesto 1 en ATR diluido con DCM. 

 

 
Figura O1. Espectro de Raman del compuesto 1 a 180 mW.
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8.8. Espectroscopías del 2-trimetilsililetinilnaftaleno (9) 
 

 
Figura S29. Espectro de RMN 1H del compuesto 9 en CDCl3 a 400 MHz. 

 
Figura S30. Espectro de RMN 13C del compuesto 9 en CDCl3 a 100 MHz. 
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Figura S31. Espectro de DEPT 132 del compuesto 9 en CDCl3. 

 
Figura P8. Espectro de IR del compuesto 9 en ATR diluido con DCM.
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8.9. Espectroscopías del 2-etinilnaftaleno (10) 

 
Figura S32. Espectro de RMN 1H del compuesto 10 en CDCl3 a 400 MHz. 

 

 
Figura S33. Espectro de RMN 13C del compuesto 10 en CDCl3 a 100 MHz. 
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Figura S34. Espectro de DEPT 135 del compuesto 10 en CDCl3. 

 

 
Figura P9. Espectro de IR del compuesto 10 en ATR diluido con DCM.
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8.10. Espectroscopías del 2-[(4-yodofenil)etinil]naftaleno (11) 
 

 
Figura S35. Espectro de RMN 1H del compuesto 11 en CDCl3 a 400 MHz. 

 
Figura S36. Espectro de RMN 13C del compuesto 11 en CDCl3 a 100 MHz. 
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Figura S37. Espectro de DEPT 135 del compuesto 11 en CDCl3. 

 

 
Figura S38. Espectro de COSY del compuesto 11 en CDCl3. 
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Figura S39. Espectro de HSQC del compuesto 11 en CDCl3. 

 
Figura S40. Espectro de HMBC del compuesto 11 en CDCl3. 



2-[(4-yodofenil)etinil]naftaleno 
  

 113 

 
Figura P10. Espectro de IR del compuesto 11 en ATR diluido con DCM.
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8.11. Espectroscopías del trimetil{[4-(naftalen-2-iletinil)fenil]etinil}silano (12) 
 

 
Figura S41. Espectro de RMN 1H del compuesto 12 en CDCl3 a 400 MHz. 

 

 
Figura S42. Espectro de RMN 13C del compuesto 12 en CDCl3 a 100 MHz. 
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Figura S43. Espectro de DEPT 135 del compuesto 12 en CDCl3. 

 
 

 
Figura P11. Espectro de IR del compuesto 12 en ATR diluido con DCM.
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8.12. Espectroscopías del 2-[(4-etinilfenil)etinil]naftaleno (13) 
 

 
Figura S44. Espectro de RMN 1H del compuesto 13 en CDCl3 a 400 MHz. 

 

 
Figura S45. Espectro de RMN 13C del compuesto 13 en CDCl3 a 100 MHz. 
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Figura S46. Espectro de DEPT 135 del compuesto 13 en CDCl3. 

 

 
Figura P12. Espectro de IR del compuesto 13 en ATR diluido con DCM.
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8.13. Espectroscopías del 1,2-bis[4-(naftalen-2-iletinil)fenil]etino (2) 

 
Figura S47. Espectro de RMN 1H del compuesto 2 en CDCl3 a 400 MHz. 

 

 
Figura P13. Espectro de IR del compuesto 2 en pastilla de KBr. 
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Figura O2. Espectro de Raman del compuesto 2 a 250 mW. 
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8.14. Rayos X del 1-[(4-yodofenil)etinil]naftaleno (6) 
 

 
 

Fórmula empírica C18H11I 
Peso molecular (g/mol) 354.17 

Temperatura (K) 293(2) 
Sistema cristalino Ortorrómbico 

Grupo espacial P 212121 
a/Å 5.1463(2) 
b/Å 10.6456(5) 
c/Å 25.4445(19) 

Volumen (Å3) 1393.99(13) 
Z 4 

Radiación Mo Kα (λ = 0.71073) 
Factor R (%) 3.51 

Tabla 8. Datos cristalográficos y de refinamiento estructural para 6. 
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Átomos Distancia (Å) Átomos Distancia (Å) 

I C-14 2.099(6) C-9 C-1 1.433(9) 
C-14 C-15 1.37(1) C-9 C-10 1.196(9) 
C-14 C-13 1.37(1) C-16 H-16 0.931 
C-12 H-12 0.931 C-7 H-7 0.929 
C-12 C-13 1.382(8) C-7 C-8 1.38(1) 
C-12 C-11 1.388(7) C-7 C-6 1.38(1) 
C-13 H-13 0.93 C-1 C-2 1.37(1) 
C-11 C-16 1.398(9) C-3 H-3 0.929 
C-11 C-10 1.433(9) C-3 C-4 1.35(1) 
C-15 H-15 0.93 C-3 C-2 1.39(1) 
C-15 C-16 1.37(1) C-4 H-4 0.93 
C-4a C-8a 1.395(9) C-8 H-8 0.93 
C-4a C-4 1.420(9) C-6 H-6 0.929 
C-4a C-5 1.427(9) C-6 C-5 1.35(1) 
C-8a C-1 1.43(1) C-2 H-2 0.93 
C-8a C-8 1.41(1) C-5 H-5 0.93 

Tabla 9. Distancias de enlace del compuesto 6. 
 
 
 
 
 

 

Tabla 10. Ángulos de torsión del compuesto 6. 
 

Átomos Ángulo diedro (º) 
C-8a C-1 C-11 C-12 -168.42 
C-2 C-1 C-11 C-16 -170.08 

C-1 
C-2 

C-3 

C-4 
C-4a 

C-8a 
C-8 

C-7 

C-6 

C-7 
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8.15. Rayos X del 1,2-bis[4-(naftalen-1-iletinil)fenil]etino (1) 
 

 
Fórmula empírica C38H22 

Peso molecular (g/mol) 239.28 
Temperatura (K) 293(2) 
Sistema cristalino monoclínico 

Grupo espacial P 21/c 
a/Å 13.1046(10) 
b/Å 8.1932(6) 
c/Å 12.3799(10) 
β/° 109.604(3) 

Volumen (Å3) 1252.16 
Z 2 

Tamaño del cristal (mm3) 0.28×0.25×0.05 
Factor R (%) 5.55 

Radiación Mo Kα (λ = 0.71073) 
Tabla 11. Datos cristalográficos y de refinamiento estructural para 1. 
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Átomo Distancia (Å) 
C-1 C-2 1.378(2) 
C-1 C-8a 1.429(2) 
C-1 C-9 1.434(3) 
C-2 C-3 1.408(3) 
C-3 C-4 1.364(2) 
C-4 C-4a 1.413(2) 
C-5 C-6 1.364(2) 
C-5 C-4a 1.413(2) 
C-6 C-7 1.405(3) 
C-7 C-8 1.363(2) 
C-8 C-8a 1.409(2) 
C-8a C-4a 1.425(2) 
C-9 C-10 1.198(3) 
C-10 C-11 1.433(3) 
C-11 C-16 1.399(2) 
C-11 C-12 1.398(2) 
C-16 C-15 1.381(3) 
C-15 C-14 1.397(2) 
C-14 C-13 1.400(2) 
C-14 C-17 1.430(3) 
C-13 C-12 1.382(3) 
C-17 C-17’ 1.201(3) 
Tabla 12. Distancias de enlace en el compuesto 1. 
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Tabla 13. Ángulos de torsión del compuesto 1. 
 

 
 

Fórmula empírica 2(C38H22), C7H8 

Sistema cristalino Triclínico 
Grupo espacial P16 

a/Å 5.8660(5) 
b/Å 14.6339(14) 
c/Å 17.6290(17) 
α/° 74.799(4) 
β/° 80.6778(4) 
γ/° 79.463(4) 

Volumen (Å3) 1422.66 
Z 1 

Radiación Mo Kα (λ = 0.71073) 
Factor R (%) 5.88 

 

Tabla 14. Datos cristalográficos y de refinamiento estructural para el solvato de 1. 
 
 

 

Átomos Ángulo diedro (º) 
C-2 C-1 C-11 C-16 171.51 
C-13 C-14 C-14’ C-13’ 180 
C-16’ C-11’ C-1’ C-2’ -171.51 
C-8a’ C-1’ C-11’ C-12’ -169.90 
C-15’ C-14’ C-14 C-15 180 
C-12 C-11 C-1 C-8a 169.90 

(a) 

(b) 

C-1 

C-2 

C-3 

C-4 

C-4a C-8a 
C-5 

C-6 
C-7 

C-8 
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Átomo Distancia (Å) molécula a Distancia (Å) molécula b 
C-1 C-2 1.379(3) 1.374(3) 
C-1 C-8a 1.434(3) 1.428(3) 
C-1 C-9 1.436(3) 1.436(3) 
C-2 C-3 1.405(3) 1.406(3) 
C-3 C-4 1.363(3) 1.361(4) 
C-4 C-4a 1.417(4) 1.402(3) 
C-5 C-6 1.356(4) 1.349(4) 
C-5 C-4a 1.421(3) 1.420(4) 
C-6 C-7 1.402(3) 1.392(5) 
C-7 C-8 1.366(3) 1.360(4) 
C-8 C-8a 1.414(3) 1.402(3) 
C-8a C-4a 1.421(3) 1.420(3) 
C-9 C-10 1.201(3) 1.201(3) 
C-10 C-11 1.435(3) 1.432(3) 
C-11 C-16 1.393(3) 1.400(3) 
C-11 C-12 1.397(3) 1.394(3) 
C-15 C-16 1.384(3) 1.380(3) 
C-15 C-14 1.397(3) 1.397(3) 
C-14 C-13 1.395(3) 1.399(3) 
C-14 C-17 1.436(2) 1.434(3) 
C-12 C-13 1.381(3) 1.378(3) 
C-17 C-17’ 1.200(3) 1.200(3) 

Tabla 15. Distancias de enlace del solvato de 1 en la molécula a y b. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 
 
 

Tabla 16. Ángulos de torsión del solvato de 1 en la molécula a y b. 
 
 
 

Molécula Átomos Ángulo diedro (º) 
 
 
a 

C-2 C-1 C-11 C-16 172.68 
C-13 C-14 C-14’ C-13’ -180 
C-16’ C-11’ C-1’ C-2’ -172.68 
C-8a’ C-1’ C-11’ C-12’ -171.70 
C-15’ C-14’ C-14 C-15 180 
C-12 C-11 C-1 C-8a 171.70 

 
 

b 

C-2’ C-1’ C-11’ C-16’ 176.55 
C-13’ C-14’ C-14 C-13 -180 
C-16 C-11 C-1 C-2 -176.55 
C-8a’ C-1’ C-11’ C-16’ 170.21 
C-15’ C-14’ C-14 C-15 -180 
C-12 C-11 C-1 C-8a -170.21 
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