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Thiosemicarbazone 유도체들은 그 기 간을 이 

루는 aid나iyde 와 ketone 에 따라서 다른 생 물학 

적 활성을 가지고 있는 화합물들이다. 화합물의 

합성, 항 결핵성 및 항균성에 관한 연구와 더불 

어 단결정 X-선 회절법으로 구조가 밝혀진 유도 

체들이 상당수에 이르고 있다.

본 연구에서는 />-dimethylaminobenzaldehyde 
4-(/>-ethoxyphenyl) thoisemicarbazone1 결정 및 

분자구조를 X-■선 회절법으로 연구하였다.

실험에 사용한 단결정은 acetone 용액을 서서 

히 증발시켜서 얻은 prism형 노란색 결정이 다. 

결정 의 밀도는 benzene 과 사염 화탄소의 혼합용 

액에서 부유법으로 측정하였다. Oscillation과 

Weissenberg사진촬영으로 단위세포 길이와 공간 

군을 정 하였다. 밀도측정 값에 서 asymmetric unit 
에 분자 두개가 있음을 알 수 있었다.

결정 의 crystallographic data 는 다음과 같다.

C18H22N4OS ： 3Jc, Z=8, “=1215⑵ A, 
3=32.59(1),0=9.99(3), /3=101(2)°, Dc = l，17 
양/cm，” = 14.7Q(Cuka)cmT.

X-선 회 절 data 는 Weissenberg 사진촬영으로 

얻었다. 口 축에 관하여 0 诳에서 6诳까지, c 축 

에 관하여 膈 0 와 膈 1 을 multiple film method 
를 적용하여 얻었다. 반점농도의 상대적인 세기 

는 standard scale 을 만들어 이것과 비 교하는 목 

즉법으로 구했고 Lorentz-polarization e任ect 와 

spot-shape 에 관한 보정 을 하였다. 측정 한 전체 

독립회절 반점 수는 모두 1,504개였다.

구조해 석은 MULTAN program? 을 이용한 

direct method로 하였고 처음 얻은 36개의 원자 

들의 좌표를 사용하여 Fourier 합성 을 한 후 나 

머지 12개의 원자들의 좌표를 정하였다. 구조의 

정 밀 화는 full-matrix least-squares method 로 행 

하였다. 수소원자의 좌표는 분자의 기하학적 구 

조로부터 계산하여 사용하였다. s, O, N, C 의 

원자좌표를 71泌姑1에 표시하였다.3 최종r값은 

1,504개의 회 절반점 에 대하여 0.113이 었다.3
분자내의 결합길이와 결합각도를 F£g. 1과 

T况屁 2에 표시하였다. 결합 길이 와 결합 각도 

들의 standard deviation 이 비 교적 、크기 는 하지
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Table 1. Atomic coordinates and Thermal parameters (A2X103). Ueq — 1/3S S Uija^a* (a,- • a^).
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.9330(4) .1123(1) .3421(5)
1.112(1) -.0770(3) .136(1)
.860(1) .0342(4) .400(1)
.775(1) .0906(4) .486(1)
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.563(2) .0456⑸ .674(2)
.580(2) .0017(6) .663(2)
.512(2) -.0268(5) .723(2)
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1•四館6门：結、：島

(1.44 C(P.)

Fig. 1. Bond lengths (A) in the molec니es A and B. e. s. d. fs range from 0. 01 to 0. 03A.
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Table 2. Bond angles (°). First line for A' molecule, second line for B m이ecule

69

C(l)-C(2)-0 108(1) C ⑺-C ⑻-C(13) 123(2) C(ll)-C (12)-0(13) 125(2)
108(1) 118(2) 120(2)

C ⑵-O-C(3) 120(2) C⑹-N⑴-C⑼ 126(1) C (12)-C (13)-C (14) 120(2)
113⑴ 131⑴ 121(2)

O-C⑶-c⑷ 125(2) N(l) -C(9) -S 125(1) C(13)-C(14)-C(15) 116(2)
129(2) 127(1) 119(2)

o-c⑶-c⑻ 119(2) N ⑴-C(9)-N ⑵ 116⑴ C(13)-C(14)-N ⑷ 121(2)
112(2) 115⑴ 125(2)

C(4)-C(3)-C(8) 116(2) N(2)-C(9)-S 119⑴ C (:⑸-C(14)-N ⑷ 123(2)
119(2) 118⑴ 117(2)

C(3)-C(4)-C(5) 122(2) C(9)-N(2)-N(3) 121⑴ C(14)-C(15)-C(16) 123(2)
122(2) 118⑴ 119(2)

C(4)-C(5)-C(6) 122(2) N ⑵-N ⑶-C(10) 114⑴ C(15)-C(16)-C(ll) 122(2)

121(2) 117⑴ 122(2)

C(5)-C(6)-C(7) 116(2) N ⑶-C(10)-C(U) 120(2) C(14)-N(4)-C(17) 119(2)
117(2) 122(2) 117(1)

C(5)-C(6)-N (1) 121(2) C(10)-C(U)-C(12) 122(2) C(14)-N(4)-C(18) 124(2)

114⑴ 118(2) 126(1)

N⑴-C⑹-C⑺ 123(2) C(10)-C(ll)-C(16) 123(2) C(17)-N(4)-C(18) 116(2)

129(2) 123(2) 116(1)

C (6)-C (7)-C (8) 121(2) C (16)-C(11)-C (12) 115(2)
123(2) 120(2)

만, 다른 thiosemicarbazone 유도체 들% 5과 비 교 

하여 크게 벗어나고 있지 않다.

Asymmetric unit 을 구성하는 분자 두개 A 와 

B는 서로 다른 conformation -g- 가지고 있다. 

A 분자의 C(9)-N(l)-C(6)-C(7) 은 gauche 형0 
=60°) 을 이 루며, ?-ethoxyphenyl group 과 결 합 

되어 있으며, N (3) -C (10) -C (11) -C (16) torsion 
angle °] 8°을 이 루며 , 0-dimethylaminophenyl 
group 과 결 합되 어 있다. 이 두개 의 benzene ring 
은 서로 77°을 이루며 놓여있어 분자전체로는 

두개의 면이 V형을 만들고 있다.

B 분자에 서는 C (9) -N (1) -C (6) -C (7) 과N (3) - 
C(10)-C(ll)-C(16) torsion angle 이 각각 —2° 
와 11°이 어 서 두개의 benzene ring 는 서로 거의 

같은 평면상에 놓여 있으며 (면각은 3°) B 분자 

내의 모든 원자들은 거의 같은 평면상에 모여져 

있다. Thiosemicarbazone 부분의 conformation 
은 A, B 분자 모두 다른 유도체들과 비슷하여 

분자내의 N(1)-H・“N(3) 수소 결합을 가능하게 

해주고 있다.

Fig. 2. Molecular packing as seen along 버e C- 
axis. Dotted lines are hydrogen bonds.

화합물의 결정구조와 수소결합을 声g.2 에 표 

시하였다. 황을 중심으로 A분자와 B 분자가 수
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소결합으로 연결되어 dimer을 형성하고 있다.

A 분자의 N(2) 와 B 분자의 S, B 분자의 N(2) 와 

A 분자의 S 가 closed circuit 형 의 수소 결 합을 만 

匸다• 이와캍은 수소결합의 형태는 thiosemicarba- 
zone 유도체들에서 가장 자주 나타나는 형태로 

결정내의 대칭중심을 가운데 두고 놓여있는 N

\

N(2A)H—"S(B)
i \ /

C(9A) C(9B)
/ \ /

S(A)・— HN( 2B)
\

(2)H“・S 수소결합에서와 같다. 수소결합 길이 

는 N(2A)…S(B)가 3.46A, N(2B)・“S(A)가 

3.43A 이 다.
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