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ONA - Acido deso:dt•ribonucléico 

RMN - Resonancia ma9n¿tica nuclear 

nm - nanómetros 

Nal - ác: ido na 1 id i;.: i ca desprotonado 

mmol - mi 1 imol 

IR - infrarrojo 

cm-1 - inverso de c:ent imetro 

ac. - .ácido 

f.- fuerte 

d.- débil 

media 
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v8 - vibración sitnetric:a 
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I. INTRODUCCION 

1. 1 General idade1t. 

Durante los últimos anos, la quimic:a inorgan1ca ha 
evoluc1onado a gran velocidad, debido a lo C:Llal c:a.da dia se 
diversifica más e interviene en diferentes á1~eas de l.;:, quimica. 
la medicina o la tecnologia. 

Debido a la d1vers1ficac16n de la. quim1ca inorgánica se 
han resuelto problemas tan c:ompleJos como la prepa1~ac:1on de 
nuevos ca tal i =adores, el desarrollo de nuevas fuentes de en erg ia, 
la obtención de materiales poliméricos basados en entidades 
puramente inorgán ices, el tratam1en to de cáncer por métoaos 
quimioterapéut1cos con el empleo de compuestos de coord1nac1ón 
como farmacos y se ha contribuido a conocer más profundamente 
procesos fundamentales para los seres vivos, donde la presencia 
de lenes metálicos es de cap ita 1 importanc t n. 

Es conocido qLte todo orgc:.nismo v1v1ente, para crecer y 
subsistir debe ser capa=: de real1=:a1', a presión y temperatura 
ambiente, procesos quim1cos muy compl1c:ados para lo cual emplea 
catali::adores biológicos <en::imas). 

Un 9ran número de en=imas contienen iones metálicos como 
constituyentes importantes los cuales les denomina 
metaloen;: 1mas, ademé\s muchos compuestos esenc iale::; en los 
procesos de t:ransferenc1a de materia y energ1a contienen también 
iones metálicos como partes fundamentales, por lo que resulta 
importante el l le9ar a comprender el tune i.onam1ento y el 
mec~n1smo por los cuales ac:tt..'tan este tipo de moléculas. 

En los L"llt1mos anos ha habido un gran avance el 
conocim1ento de la quimica inor9án1ca y SLt interacción con las 
ciencias bioló91cas •. actualemente se sabe que los iones metálicos 
controlan 9r~.:::1.n variedad de procesos biológicos CTabla 1.1) 
( 1). 

Por citar algunos eJemplos podemos decir, que se sabe 
que ione5 metálicos como magnesio, m~nganeso, fierro, cobre, 
coba.l to y molibdeno entre otros, son parte importante 
reacciones de t1~.ansferenci8 de grupos, en reaccione= · redo:t y 
procesos hidrol 1 tices. En algunas reacc: iones los iones metá.l 1cos 
son parte esencial y en atrás están involucrados sistemas 
enzimáticos que almacenan y\o controlan la concentración de los 
mismos C2). 



1'1ETAL 

Hierro 

TABLA 1.1 

Algunos sistemas biológicos donde •e 
muestra la intervención de iones 

metál ices 

ENZil1A 

Fer redo:~ i na 
Succ ina to des­
h idrogenasa 

FU«:IDN 

Fotos in tesis 
o>:idación aeróbica 
de carbohidratos. 

Hierro en aldehido ot:idasa o:ddaciOn de al-
grupo heme 

Cobre 

Zinc 

Manganeso 

Cabal to 

Molibdeno 

Calcio 

Ma9nes io 

e i toct"omos 
c:atalasa 
hemog 1 ob ina 

cerulop 1 asmina 
ci toct"01no 
o~: idasa 
lisina 0::1dasa 

tirasina.sa 

plastocianina 
hemocianina 

dehidos 
transferencia de e 
protección de H 2 0 
transpot"te de o2 

uso de fierro 
principal a::id~sa 

terminal 
elasticidad pared 
de aorta 
pigmentación de 
la piel 
fotos intes1s 
transporte de Dzen 
invertebrados 

anh id rasa formación de C02 ; 
carbónica regulación de acide:: 
carbo::ipeptidasa proteína digestiva 
alcohol deshidra- metabolismo 
gen asa. a lcohO 1 i c:o 

arg1nasa formación de urea 
piruva.to metabolismo de 
carba:: 1 lasa pi ruva to 

ribonucleOtido biosintesis de ONA 
reductasa 
nitrato reductasa uso de nitrato 

xant ina 
o:-:idasa 

l ipasas 

he::oqu i nasa 

meta.bol ismo de 
put~inas 

digestión de lipidos 

transferencia de 
fosfato 



De igual manera iones metálico~ cc.11no sodio, potasio y 
cal c:i o están rel ac:i onados con algunos proce5os f i si ol ógicos 
importantes debido a que s.e encuentran formando parte de la 
estrL11:tura y en el control de l "1s func:i ones de las paredes 
c:el ul ares (3). 

Por otro lado, es sabido que el mP-c:ani smo rl~ acción de 
algunos fórmacos es 111 a interacción con i one~ metál i c:os, como 
sucede en el caso de la inhibición de algunas metaloen.:im"s (4), 
o cuando se presenta 1 a form.:•Ci ón de compue$tOs me.t.;l i cos para 
dar productos neL1tros liposolubles capaces de atravesar l.:\ 
membrana celular, donth"J el ion met .. U .i co ar:ti.:1a como acarreador del 
fármaco hacia el interior de la cE,lLtla <3>. 

También c::·s importante el hacer nol:ar q1.1e cambios 
estructural es de f ~rmacos conocidos su~l en dar 1 ugar a c:ompue<:tos 
ql..1e poseen actividades similares a l.a origini::'ll, pero difieren 
cuanti tati vamc;inte en rel ac:i ón a sus efectos farmacol ógi ces, lo 
cual ha dado como resL\l tado medie amentos que po:-een ventajas 
terapéutj ces (6 - t:;i). 

Bu jo Este pdnorama se h~ venido desarrollando un gran 
interés en el estL1dio de la interacción de ionE>s metélicos con 
far macos, ya que unci. alternativa interesante en e~. tos proyectos 
es conocer o ayud."lr a esclarecer su mecanismo de acción. 

Por lo que resultó de interés. hacer el estudio de Lm 
~fár1n.:tco de Liso muy difundido en Mé~:i co: e-1 c.'lci do nal i di}d co, para 
lo cual se pre!:ent~ a con ti nLtac i 6n 1 a descripción de algunos 
aspectos impol""tantes relL\c:ionados con Cl. 

o c:)co,H 
.) 

Figura 1~1 

1.2 Clasificación de Antibióticos y Fármacos. 

Enisten varias maner.?15 como se pueden clasificar los 
antibióticos y f~nnacos: L .. ,s más comunes son por su modo de 
acción y por su estrw::lurtt. Lo clclsificación que interesa en este 
caso es por el modo de =:-.cción de los fármacos y una de ell.:is 
la siguiente <10~: 



Antibióticos y fármacos que interfieren con: 

a> La sintesis de la pared celular 

b} La sintesis de DNA 

c) Lu funci6n de la membrana citoplasmática 

d) La fLtnci6m ribosomal 

En el presente trabaJo se tiene interés en los fármacos 
que inhiben la síntesis de ácidos nucléicos; esta interacción se 
puede efectuar de tres maneras diferentes: 

1) Inhibiendo la sintesis de ácidos nucléicos 
nivel de metabolismo de nLtc:leótidos, usualmente por 

interferencia c::on la síntesis de novo de los mismos, o pot"' el 
desequilibrio de dolic:ados balances de reacciones importantes en 
la interconversión de nucleótidos. 

2> Afectando de manera direct.:\ a la molécul.:\ 
de DNA al 1nh1b1r su capacidad para efectuar reacciones de 
polimerización. 

3) Inhibiendo la sintes1s de ácidos nucléicos 
por interferenc 1a directa con 1 as pol imerasas u otros procesos 
en=imátic:os qL&e estén involucrados en la transcripción 
replicación de DNA. 

Dentro de este último grupo se encuentra clasificado el 
ácido nalidi::ico, un agente antibacter1ano utili=ado para 
combatir infecciones renales. As1 pues, su actividad bactericida 
se debe a la inhibición de la sintesis del DNA y recientemente 
(9) se ha sugerido un mecanismo de inhibición mediante la 
formación de intermediario entre el ácido nalidi::ico y la 
molécula del DNA con la participación de un metálico de 
transición. 

Por lo que se consideró importante hacer un breve 
estudio .de algunos aspectos fundamentales del DNA que tienen 
relación directa co11 el modo de acción del ácido nalidíxic:o. 

1.3 DNA 

El DNA fue aislado por primera vez en 1869 pot" F. 
Meischer, y no fue hasta casi 70 anos después que se pudo 
identificar por completo la estructura del mismo .. 



Las molécL1las de DNA de difer"'entes células y virus, 
varian la proporción de los cuatro tipos principales de 
monOmeros nucleosidicos que lo conforman, saber .. , adenosina, 
guanidosina 1 c1tosidina y timidina. 

Se sabe ahora que el ONA consta de diferentes niveles en 
su estructur"a <11l y éstos son: 

- EstructLwa primaria, la cual está 
c:onstituida por cadenas de desoairribonucleótidos unidos 
c:ovalentemente. 

- Estructura secundaria, que se refiere a la 
ordenación regular y periódica en el espacio de las cadenas de 
nucleótidos a lo largo de una dirección. 

- Estr"uctura terciaria, qL1e refiere al modo 
como la cadena de polinucleótidos se curva o se pliega para 
formar L1na estructura más estrecha. 

De las anteriores, se sabe q1..1e la es\:ruct1..1ra que tiene 
relación directa con el modo de acción del ácido nalidi::ico, 
la estructura terciaria del ONA. 

1. :S .. 1 ONA Superenrrol lado 

Se sabe qL1e el DNA consta de dos cadenas de nuc:leótidos 
complementarios que se enr"rollan alrededor de un eje rec:tilineo 
cofTil.l.n, pet"'o este eJe no es recto sino curvo, qL1e a la ve:: se 
puede enrollar· en el espacio formando una nueva hélice de orden 
superior, en este caso se habla entonces del DNA supet"'enrol lado, 
el cual es Uila molécula en la que las cadenas de nucleótidos 
forman una c:Lirva cerrada continua sin interrupciones. 

o ATP 

DNA circular ONA superenrollado 

Figura 1. 2 

F'ráctic:amente todas las propiedades fisicas, quimicas y 
biológic~s del DNA, asi como su transct"lpci6n, c:omportamiento 
hidrodinái.mico, energé-tica y enz1mologia resultan afectadas por la 
circularidad y super"enrol lamiento ( 1). 



t .. 3.2 DNA gira.5• 

La conversión de la forma relajada a una forma circular 
cerrada del DNA se debe a la DNA girasa, una enzima descubierta 
por M. Gel lert en 1976 ( 12) 1 para lo c:ue>.l se requiere de ATP y 
magnesio ( I I > como fLtente de energ 1a. 

La DNA girasa est~ constituida por dos subunidades, A y 
B ( 13). La subunidad A está particularmente asociada con el 
pt~oc:eso de ruptura. y unión concertada del DNA y la subunidad B a 
procesos de transducción de energ1a. La subunidad A es el blanco 
de acción del ~cido nalid1xico y la subLmidad B de la 
novobiovina, un antibiótico utilizado para combatir algunas 
infecciones prodL1cidas por estafilococos (14>. 

Se encuentra una cantidad diez veces mayor de subunidad 
A que de subunidad B en las células, por lo que se SLtpone que la 
subunidad A esté form.:1ndo parte de otras enzimas del metabolismo 
del DNA. La subunidad A tiene un peso ftlolecular de 105,0000 urna y 
1.:1 subunidad B un peso molecular de 95,000 urna; estos datos se 
han obtenido a part l. r de métodos de sepa rae i ón por 
electroforesis. El peso molecular para la holoen=ima (forma 
activa de una en=ima., en este caso la DNA girasa) es de 40,00c) 

y corresponde a una estructura de tetrámero A 2B 2 • La DNA 
girasa se inactiva en un 50 /. a un~ temperatura de 55 ° C y es la. 
úr1ic:a en=ima. conocida que catali::a el superenrollamiento del 
ONA. 

Se ha propL1esto que la ONA girasa sea una metaloen::ima 
<13>, que como se mencionó anteriormente son ca.tal i::adores que 
además de los constituyentes proté~c:os cent ienen iones metál ices 
formando parte de su estr .. uc:tura, y en algunos casos el ion 
metálico se encuentra en el sitio activo de éstas: algunos 
ejemplos de metaloenzimas se presentan en la Tabla 1.1. 

En resúmen, podemos decir que el ~cido nalidi:dco es un 
agente antíbacteriano clasificado como un fé.rmaco inhibidor de 
la síntesis de DNA, en un mecanismo que involucra metales de 
transición, de donde surgió el interés de estudiar al acido 
nalidlxico y su interacción con iones metálicos. 

1. 4 Antecedentes 

Se han reali.::ado algunos trabajos en disolL1ci6n 1 en los 
que se han utili=ado algunos iones metálicos y c\cido nalidi>dco 
para. formar compuestos de coordinac10n. El ion metálico que más 
se ha utilzado es el Fe <III>, pero los compuestos obtenidos no 
han sido aislados y se han utilizado para estudios 
espectrofotomC trices , como determinc.>.r constantes de estabilidad 
C15 - 16), o coeficientes de partición. 



Se ha investigado también, la posibilidad de admini:strar 
ácido nalidixico con formulaciones antiácid~s constituidas de 
sales de aluminio C17>. Se obtuvo un compueEto en p1~oporción 3: 1 
Các:ido nalid:Cxico - Al> y ~e estudiaron los cambios 
fisicoquimicos en el fármaco y el efecto del ion en la velocid~d 
de absorc: i ón. 

En otro estudio (18) se utili=ó ácido nalidi::ico y dos 
derivados, con los iones Fe <III>, Cu (11) y Mg (!!), en el que 
se en con tr6 que existe la posib i 1 id ad de formación de compuestos 
metalices 1: 1 <metal - fármaco) el mecanismo de acción del 
ácido nalidi::ico. 

Se ha efectuado también un estudio par computadora <19) 
en el que se simularon las condiciones del plasma en pt~esenc1a de 
ácido nalid:C:dco en concentraciones terapéuticas, en el que se 
encontró que el ácido nalid!:~ico no se coordina 
significativamente a iones met..1.l1cos en el plasma y que 
actividad es en el 1nter1or de la célulc... 

Recientemente se han sinteti~ado y caracteri::ado (2:(J) 

compuestos obtenidos con la sal sOdica del ácido nalidi:dco y 
vat'ios iones metál ices en medio acuoso a un pH de 7 - 7.:: y 
temperatura ambiente. Se obtuvieron varias compuestos de 
coordinación con estequiometr!a 1::: (metal - ácido nalidi::ico) 
e.en 1órmula general M<Nal>z... , los cuales se caracteri=aron por 
diferentes métodos espectrasc6p icos y anal 1 tices, proponiendo que 
el f~rmaco se coordina a traves del grupo carbo:tilic.o del fármaco 
a los iones metál ices. 

Recientemente se ha pL1blicado <:?U, la sintesis de dos 
compuestos mixtos de CuCII> ácido nalid!::ico y 1, 10 
fenantrol1na o 2,2'-bipiridina, los cuales son frecuentemente 
utilizados como modelos y mater~iales de pruebas biológicas. En 
este caso se reportan las estructuras obtenidas por d1fracc1ón de 
rayos X de los compuestos y se obtiene que el áci.do nalidi:dco se 
enlaza al ion metálico por el grupo carba:: i lato y el grupo 
cetóni.co, en estado sólido. 

1.5 Objetivos 

Como se puede observar. grñn parte de los tt~abajos no 
están enfocados a esclarec~r el sitio de caord1neción del ácido 
nalidi::ico hacia los iones mettllicos, con e::cepción de los dos 
últimos mencionados; donde ~n el estudio llevado a cabo en 
compuestos mb:tcs muestran la participación del grupo cetOnico 
como sitio activo de coordinación, a diferencia del tt~abajo 

reali::ado en medio acuoso en una primera parte de este proyecto 
de investigación (.20), donde se establece que únicamente 
participa el grupo carbo:dlo en el enlace hacia el ion metálico. 



Dado lo anterior, resultó de interés el llevar a cabo un 
estudio con el ácido nalidi)(ico en diferentes condiciones de 
reacc:ión < disolvente, tiempo de reacción, contr-.ión> para 
observar su compot~tamiento como 1 ig•nte. 

Las condiciones de reacción fLleron similares a las que 
se emplearon en traba.jos paralelos con los fármacos análogos 
estt"·ucturales, c1no~:acina (22> y ácido o~:olinico <23), que poseen 
una actividad farmacológica semejante a la del ácido nalidixico. 

~CO,H 
~N) 

) 

OQ()co,H 
J 

Cinoxac ina Ac. Oxol inic:o 

Figura 1. 3 



ll. RESULTADOS Y DISCUSION 

Uno de los objetivos de este trabajo fue el c:aracterizat' 
los compuestos sintetiza.dos con ác: ido nal id b-:ico y diferentes 
iones metálicos en etanol; por lo que a continuación se presentan 
algunas propiedades de este ac1do y posteriormente se discutirán 
los resultados obtenidos. 

2.1 Propiedade5 F isicas, 
N._l id ixico 

Quimicas y Biol6gicas del Acido 

El ácido Nal id i>:ic:o o ac: ido 1-eti 1-7-meti 1-1, B-
naftiridin-4-ona-3-carbox il ic:o, presenta la fbrmula condensada 
C 12 H 12 N2D3 y peso molecular 22::.2:: urna, es un polvo cristalino 
incoloro o de color crema pálido, inodoro. FLtnde a 229 - 231° C, 
es prácticamente insoluble en a9ua, pero debido a que es un ácido 
orgánico sLt solubilidad en este disolvente depende del pH, asi, 
es soluble en disoluciones acuosas de pH básico, es soluble en 

, etanol caliente y muy soluble en cloroformo. Presenta un pKa de 
6. 13 ! (1.4 en d1solLtcián acuosa y pk'.a de 7.43 ! 0.02 en etanol 
(38). 

El ácido nalid1::ico es un agente bactericida 
concentraciones bajas (50 - 200 µg/ml>, y se vuelve relativamente 
bacteriostático a concentraciones altas (-..... 400 µg/ml) (23): 
utili=a para combatir infecciones del tracto urinario ya que 
tiene marcada actividad antibacteriana contra organismos gram -
negativos como: Escherichia. coli, Enterobacter aerogenes, 
Klebsiel l.a pnl!U90nia.e, Sa.lmon•l la typhimuriu•, Shigel l.a. f lexneri • 
Proteus •irabi 1 is, Proteus rettgeri, Neisseria gonorrheae y P. 
brucell• <2.9,40>. 

Después de la administración del ácido na lid 1::ico, este 
se absorbe por el tracto gastrointestinal, se metaboli::a 
parcialmente en el higa.do y se E:!;<creta rápidamente por la orina 

varias formas metabólicas. Una peouena cantidad es excretada. 
sin cambio pet'o una gran tracción es conjuga.da 
monoglucurónido. El metabolito más importa..nte es el ácido 
h idro}:inal id! >:lco ( ácido 1-eti 1-1, 4-dih idro-7-h id ro:: imeti l-4-
o::o-1, 8-naf tirid 1n-::-carbo:-: 11 ico), que presenta el mismo orden de 
actividad m1crobiológic:a in vitre que el ácido nalidh:ico. Se ha 
encontrado monoi;¡lucurónido conjugado del ácido 7-



to 

hidro:tinalidixic:o, asi como el derivado ácido 3,7-dic:arbo~:ilic:o. 
La conversión del ácido nalidi;dc:o en ácido hidroxinalidixico es 
apronimadamente del .::::2 % normalmente. Se han encontrado 
metabol i tos similares en monos, perros, pollos, bec:ert"OS y 
microorganismos y las velocidades de formación de los metabolitos 
var!a según el individuo que se trate. 

Se ha comprobado también, que el ácido nalidl:dc:o puede 
inhibir la aminoac:ilac:i6n y el intercambio de p1rofosfato en la 
aCtivaci6n de la sintes1s Ce glic:il-tRNA y leuc:il-tRNA c.:::s>. En 
altas dosis el ácido nal1d1xico puede inhibir slntesi~ de RNA, 
provocando inclusive C:i.~mbios estrLtc:turales en proteina= C45>. 

2.2 Propiedades Espec:trosc:ópic:as del Acido Nalidixico 

2. 2. 1 Estructura Cristalina. 

La estructur del ácido nalidi>:ic:o se encuentra reportada 
la b1bliografia C.25,26> y es la siguiente: 

Figura 2. 1 

Se observa que: 

1) Ambos anillos de piridina 
significante desviación de la plana.ridad. 

2j Ambos anillos se encuentran 
bote y el anillo más substituido estcl deformado. 

presentan 

forma de 

3) El plano del grupo N-eti l es 
apro):imadamente perpendicLtlar al anillo de naftiridina y presentü 
un ángulo de torsión de - 99 

4) El hidrógeno del grupo carboxilico 
interacciona con el m:igeno del grupo cet6nico a través de un 
puente de hidrógeno intramolecular y éste es el único enlace de 
hidrógeno en la estructura. 

De lo anterior se puede concluir que los posibles sitios 



" de coordinación del dcido nal.idíxico ser!an: 

a> El ni trógenc en posición B, sin embargo. se 
cree que ~ste se encuentra impedido estéric:amente por el gt"'upo 
etilo del nitrógeno 1 adyacente. 

b> El grupo cetónico. 

e) El grupo carbo>:ilic:o. 

2. 2. 2 Esp•ctroscopí a di! Infrarrojo. 

De acuerdo a otros estudios rea 1 iza dos con .é.c idos 
c:arboxílic:os e iones metálicos C27>, este 9rupo funcional es muy 
importante en la formación de compuestos de coordinac:1ón. Adem.tis, 
en base a los resLtltados obtenidos con molécL1las de la fa.miliiil 
del aci'do nalidí::ico y con el &leido mismo (28,22,23>,se ha. 
propuesto que en el sitio preferente de coordinación participa el 
grupo carbo:~ílico, por lo que a continuación se describe 
comportamiento al formar este tipo de compuestos. 

En el espectt"o in-ft"arrojo se observa que al formarse 101 
sal de sodio de los .=:\cides carbo:dl1cos ocurre la. ionización del 
grupo, esto trae como consecuencia el equi 1 ibrio de los do5 
~tomos de OH igenO li!Ol a::<ii;d09 •l A tomo de C.olrbono, COO l .a 
desaparic16n de la banda de abSOl"'Ci6n del C = 0 del grupo 
ca.rbo~:1lic:o CqLte en general aparece en el inte,...va.lo de 1750 -
1700 cm-'> y la aparic:16n de dos nuevas bandas correspondieni:es a 
las vibraciones simétrica y asimétrica del gt"upo coo-, las cL1ales 
51! esquemati::an a continuación: 

R-C:::;.o 
~o 

Vibración simétrica. 

""'º 1'1-C 

.... º 
Vibt"'aciOn at•imétrica 

Fi9ura =·2 

En el caso del ácido nalidíxico, <Fi9. 2.5) la vibración 
del 9rupo ca.rboni lo ácido se encuentr• en 1720 cm-1 y al formm.rsw 
la sal de sodio (Fig. 2.3), la vibt"acJ.ón .asimétrica (va) del 
grupo CQQ-, aparece en 1590 cm-1 y la vibración Simétrica ( V•) 

=~d:;9~e~m~~Ído 9~a;~~~~~~o c~~;n:"~n"\.-:a~~r de' J9~v c~~r;a_ la sal H 



2000 1800 1600 

..• 

1400 1200 1000 800 

Figur~ 2.3. Espectro I.R. de la sal sódica 
del ácido nalid!xico. 

600 400 200 cm-l 
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El ion carbo>:ilato se puede coordinar a un ion metálico 
de los tres modos siguientes C27): 

R-c:::~-M 
Monodentado Que lato 

II 
Fi9Lwn ~. 4 

Puente 

I I I 

En el primer caso (enlace monodentad,:,), la vibración del 
grupo c=o del ácido s~ encuentra a longitud de onda mayor que la 

va<Coo-, de la sal, y la vibración C-0 del carbo::1lo se despla::a 
a longitLld de onda menor que la VS del grupo COQ- de la sal, 
teniendo resultado que la separación entre las dos 
vibraciones t• ~ y vs (.do> sea mAs grande en estos caso~ que 

el ion libre esa l sódica). El caso contrario se tiene en la 
coordinación tipo quelato C estructura II> ye:\ que la separación 
entre las dos v1brac:1ones del grupo coa- (.:\") es menor que en el 

libre debido a que los modos vibracionales están más 
restrin9idos. En el enlace tipo puente (estrL1c:tura IlI), las dos 
vibraciones del grupo cao- son muy parecidas a las del ion libre 
y en consecuencia .:lu es muy parecido al de la sal sódica. 

En resumen, podemos decir que para el c:a5o del ác:1do 
nalidí:dco se pL1ede esperar coordinación al ion metálico de 
alguna de las tres formas e:-:puesta:; anteriormente 1 y los v.?lores 

, de tlo que se esperan según el tipo de enlace ;:irG"::ientado son los 
siguientes, tomando como base traba.Jos anteriores (28,2~ 1 :2::>: 

tlv) 228 cm· 1 enlace tipo monodent:ado 

Au<t68 c:m· 1 enlace tipo quel.J.to 

Respecto a la región de baja energia en el i.nfrarrojo 
(600-2(H) c:m- 1 > ~ l,;.ts sales de los ~cides c:aroo::il1cos presentan 
una banda debida a la vibración de deformi\c:ión del 9rupo COO­
fuera del plano; en el caso de la sal de la sal de sodio del 
cicido nalid!::ic:o, d1c:ha banda a.parece 3"35 cr.1-1 ~ 

observ.3.ndose otr"'s bandil.s de signitic:at1•1a importancia. Esta 
región del espectro es importante ya que aqLl1 donde 
las vibrac: iones metal-átomo donador. 

Con base a los datos reportados en la b ibl iograf la <29-
33) a.signat'on en el infrarrojo las diferentes vibraciones 
observadas en el espectro del ácido nalidi::ico <Fig. 2 .. 5), lñs 
cuales se dan en la tabla 2. 1. 



r-1--1-1- ,.,--,-,-t-
3600 2400 IUOU 1400 1000 300 úOO 

Figura 2.5. Espectro infrarrojo del ácido nalidfxico 



TABLA 2.1 

Asignaciones para las diferentes vibraciones en el 
espectro infrarrojo del ácido nal idí Hico. 

Longitud dR- ·onda 
<cm .. 1 > 

3050-2920 

1720 

1620 

1540 
1520 

1480 

1440 

137l) 

1355 

1330 

1270 

1260 

127(1 

11:w 

1100 
1050 

975 

870 

8(15 

78(1 
710 

A!signac:ión 

alargamiento de OH 

alargamiento carboxi lo 

alargamiento cetona 

alargamiento e= e y 
C=N de los anillos 

alargamiento C -=-N 

deformación C-H 
anillos 

deformación met1 los 
simetr1ca 

C-N anillo aromático 

al.:irgamiento e-o ácido 

C-N anillo 

grupo cetOnico 

C-N anillo 

anillo aromá t ice 

anillo aromi\tico 

deformación OH en 
el plano 

C-H deformación en 
el anillo 

esqueleto del anillo 

vibraciones del anillo 

Int•n•idad 

d 

d 

m 
d 

d 

d 
d 

15 



2.2.3 Espectro de Rl1N protónica 

Se presenta a c:ontinuaci6n el espectro .de RMN de 
hidrógeno del acido nalidi::ico (figLWC\ 2.6). Se tienen las 
siguientes asignaciones: 

<ppm> Multiplicidad 

1.58 

2.75 

4.62 

7.41 

a. 73 

a. 96 

TABLA 2.2 

No. de Protones 

2 

Desct'"ipción 

-CH 3 arom. 

N-CH2-CH3 

C 5 -H 

C 5 -H 

C2 -H 

14. 60 S C-.Q!:!.. 

Donde C cuadruplete; T = triplete; O = doblete; 5 =singulete 

Datos de RMN de hidrógeno del 
ácido nalidi;dco. 

16 



Figura 2.6. Espectro de Resonancia Magnétfca de H1 

del ácido nalfdfxico. 
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2 .. 2.4 EspectrometrJa de Masas 

El espec:trc• de masa= del ~cido nalidi~iico se µresenta en 
la figura 2.7, donde se observa qu~ el ion molecular (m/e = 232 
) está presente c:cn una i ntens.i dad de apro>: i madamente 6 XJ la 
pérdida de C0 2 dá un fragmento de musa de 188 al cual es el ion 
más abundante. S1:3 propone el patrón de fn.,gmentación que se 
presenta en la figura 2.8. 

2. 3 Espec:troscopi a Electrónica 

La l?spectroscop:! a electrónica., en el caso de metales de 
transición, dá infor·mación valiosa esencialmente acerca de la 
geometri ;o1 y en al 1.a1.mos casos de 1 a si metr:! a del compuesto 
estudio (~4). En 1:c>s.te tipo de espectros se observan bandas que 
corresponden transi c:i ones el ec::tróni cas c:aracter tsti c:as para 
cada metal. 

En el presente trdbajO se utilizó lil téc:n.ic:a de 
refl ectanci ~ di ftJs.:'. pc1ra 1 d obtenci 6n de estos espectros F.:>n la 
región cowpr-endi da entre 800 y 350 nm. 

Respecto al ácidG nalidi>:Jc.o, éste no presenta absorción 
alguna en esta región del espectro. 
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Fig. 2.1. Espectro de Masas del Acido Nalidíxico. 
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Tabla 2.3 Resultados Analíticos de los Compuestos 

Análisis Elemental 

Compuesto Color Susceptlbi 1 ldad Cal cu 1 ado Encontrado 
Macinética (M.S.) %C %H %N %C %H %N 

[co(Nal) (AcO) (H20J 2] 2 rosa 5. 19 43. 65 '•· 71 7 .z7 43 .23 4. 26 7 .21 

[coz (Na 1) (AcO) 3 (H20) 31 amarillo 4. 61 36.13 4.71 4 .6B 36.42 3.72 4 .40 

@o(Nal) (H 2oJ 4} 2 (N0
3

J 2 rosa 4. 82 33 .93 4 .51 9 .89 34. 53 4. 21 10.25 

[cu(Na1) 2 (H2o> 212 azul 2. 2 51. 29 4. 66 9.96 50. 51 4. 21 9.16 

(i:u(Nal) (Cl) (H 2o>;J 2 verde 1. 7 39 .35 4. 12 7 .64 38.56 3 .32 7 .64 

~U(Nal) (H 20) 412 (N0
3

) 2 verde agua 2 .26 32. 25 4. 73 9. 40 30. 96 3.77 10.01 

!in (Nal) (AcO) CH2o> 212 verde 3. 38 43. 67 4. 71 7 .27 43 ,30 4 .45 7.22 

!i112(Na1) (AcO) 3 4H20J verde 3.01 36.16 4. 72 4 .6B 35.41 4 .12 5.26 

(ii; (Nal) (C 1) (H20) 212 verde 2.9 39.88 4. lB 7. 75 40. 21 3 ,97 7 .16 

li:H (Nal) (H20>;JzCN03)2 verde 3 .35 35.50 4. Z2 10.45 35,01 4 .19 10.70 

Gg(Nal) (H 2ol 2] blanco - 31 .95 3 .44 5 .32 31.65 3 .za 5, 77 



Compuesto 

Na Na 1 

[co(Nal) (Aco) (H
2

oJ
2
] 2 

[co 2 (Nal) (Aco)
3

(H
2

o)
3
] 

~o(Na 1) (H20> 4]2 (N03) 2 

~u (Na 1) 2 (H2
o>

2
] 

2 
[cu(Nal) (Cl) (H

2
o))

2 

[cu (Na 1) (H 2o) 
4 

]
2 

(No
3

) 
2 

[Ni (Na 1) (OAc) (H
2
o)

2
] 2 

LÑ i 2(Na 1) (Aco) 
3

4H
2

o] 

'J¡ i (Na I) (C I) (H
2
0) 

2
;

2 

[Ni (Nal) (H20> 3\ (N03) 2 

~g (Na 1) (AcO) (H20) 2] 

----

Tabla 2.li. Asignaciones de Infrarrojo para los compuestos de 

coordin.tlción con ácido nal idfxlco. 

1•a (COO-)cm-t "5 (COO-)cm -1 
.la• cm 

-1 
TI po de 
En lace 

1590 1392 198 ion libre 

1570 1390 180 puente 

1570 1390 180 puerite 

1570 -a - -
1560 1385 175 puente 

1570 1380 190 j3Y@ñte~ 

1560 -· - -
1570 1380 190 puente 

¡ 570 1385 185 puente 

1570 1390 180 puente 

1570 -a - -
1580 1370 210 puente 

1 a: mezcla de modos vibracionales de 1•de nitrato y rs de (COO-). 

Sa 1 emplea da 

NaHCo
3 

Co(AcO) 
2 

Co(Aco) 
2 

Co(No
3

)
2 

Cu(Acü)
2 

CuCl 
2 

Cu (NO)) 2 

NI (Acü) 
2 

Ni(Aco)
2 

Ni Cl 2 

Ni(No
3

)
2 

Hg(Aco) 
2 

"' "' 



Tabla 2.5, Máximos de Absorción en Espectroscopía 

Electrónica de los Compuestos Obtenidos . 

Compuesto . \ (long 1 tud de onda) 

[co(Nal) (AcO) (H2o>;J 2 490 nm (20,406 cm- 1) 

[co
2

(Na1) (AcO) 
3 

(H20) 
3
) 460 nm (20,633 cm- 1); 550 nm(!B,161 cm- 1) (hombro ancho) 

[co(Nal) (H
2
o)

4
]

2
(No

3
) 2 508 nm (19,665 cm -l¡ 

[cu (Na 1) 2 (H2ol 2] 2 675 nm (14,614 cm- 1) 

(cu(Nal) (Cl)(H 2oljl 2 
760 nm (13, 157 cm- 1) 

[cu(Nal)(H2o> 4] 2 (No3>z 705 nm (14,184 cm- 1) 

(ilt (Na I) (AcO) (H
2

0) 2] 2 680 nm (14,705 cm- 1¡ 

[NI 2(Na1) (AcO) 34H2oj 690 nm ( 14 .492 cm-I) 

. (ili (Na I) (CI) (H 2 0) 2] 2 709 nm (14,104 cm- 1) 

[i¡t(Nal) (H2oJ}l 2 (N0
3

) 2 
680 nm (14,705 cm- 1) 
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2. 3 Compuestos de Coordinación 

Se presenta 1 a discusión de 1 os resulta do!: 
experí mentcil es obtenidos p~ra 1 os compLtesto~ aislados, TLlbl .::its 
2 .. 3, 2.4 y 2.5. En el cap1tLtlo correspondientl-' a la parte 
en peri mental se det<.~l la 1 a s! riti:!:.i s de los compuestos que 
discuten a continui:\ción .. 

2 .. ::. 1 Compuestos de Cobalto 

E=.te- compuesto se obtuvo .;i partir de .nceti'lt<J de cabal ta 
Lttili..:ando proporc:icnes (melal:lig..:inte>, 1:1 y 2;1; la síntesis 

de este compt.1c~sto se detc:\11 a en la !:ecci 6n ?. .. 4.1 .. 

Por e~pect:1-c.•sc:opla de infrarrojo (figura 2.9) en la 
región d1? 40(1•) a 600cm- 1 c;.;e presenti...n c.amb.los en el intervi,lo 
compref"ldldü ~ntre 1750 -1300 cm- 1 • Por compar.r:tción con el 
espectro de infrcir-rojo df?l licido r1alidi~:ico se observa que 1~ 
b~nda 17::(1 crn- 1 se Uo;.splaz.:t al formarse el cor.ipL1esto, d.:i.ndo 
l ugc::1r a dos bandi\s, una centrada en 1570 c:.P1 

correspondiente l,;t t•a(COO-) y otra centradi'I en 139(1 ciñ1 

c.orre5pondientQ i."l la u s<coo->, lo cud:l di.\ L•I"' valor de üv=.t80 c.ñ11 

, y por comp.:.ración c1-:in el 4u de: la 5.:tl sódir..:a <..lv::i198 cm ) 7 se 
propone que el grupo carb0>: i 1 i co pret;.e:nte un.:'l coordi nací ón de 
tipo pL1~nt:e íO'.l ion metálico. Esta:= b,mdas debid4"\S <Jl grupo 
carbo::ilic:o del dlcirJo n~lldí>:.i.co desprotonado son anchas, se 
prepone qLtE C?5to se debe a que el dceti:\ t:o part i. ci p~ en la 
coordinación (y'"' que por .;;.ntdi::ls element.:il un acetato forma 
parte d<:l ccmpuei;;t.o), s1:gLm le! localización de las bandas va y 

tS. del grL1p1:i c~rbo~:illco del acatat.o: oa en 1560 cm- 1 y us·en 1416 
cm-1 (27) R~specto il la vibr.:ición correspondiente al grupo 
carbonilc· cQ-tór.icü, sitL1ada ~n 1620 cm-1 y la banda en 1260 crñ1 

que corre~ponde a &ste grupo 
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Ffgura 2. 9. Espectro fnfrarrojo del compuesto 

(Co(Nal)(OAcJ(H20J) 2 

~· 
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Figura 2.10. Espectro electrónico del compuesto 

[Co(Nal )(OAc)(HzOlz]2 

500 600 700 800 
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Figura 2.11. Tcrmograma del Compue!.to [Co{N<:il){OAd(H2o) 2 ]
2 
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también, sufren desplazamien'to alguno <este compot'tamiento 
observó en todos los compuestos s1ntet i :=ados>, por lo qL1e se 
propone que el grupo cetónico no toma parte en la coordinac16n al 
ion metá l i.c:o. 

Por espectroscopia electrón 1ca, para Ltn compuesto 
octaédrico de Co<II>, se esperan dos señales correspondientes a 
transiciones d-d. Una centrada en 20, Of)O c.m- 1 (500nm> ( v 3 ), y la 
otra en un intervalo de 8,00(1 cm- 1 t125nm1- 10,(100 cm- 1 <t(l(lnm> 
< v1). En el compuesto bajo discusión se ob~~erva una banda centrada 
en zr;,408 cm-1 (49únrn), en el espectro que se mLtestra en lr. figur.;1. 
:::. 10; la 0 1 no es observable. As!, se propone que el compuesto 
obtenido presenta una geometría octaédrica. 

El valor del momento mar:.inetico de este compuesto es de 
5 .. 19 M.B., el cual es c:ons1ste~te con un compuesto dl~ Co<ll) 
oc:taéfrico de acuerdo los va.lores 1~eport~dos la 
b ibl iogr-3.f ia (.35>. 

El estudio termogravimétrico de este compuesto ( f i9ura 
2.11>, present.-J. una pérdida de peso desde los 246 .. C hasta 3'56• 
C,que equivale apro::imadamente a 4 moléculas de agua de 
coord inac: ión. 

De acuerdo a los resultados e:: pues tos c.""\nteriormente Si:' 

propone que la estructura probable del compuesto presente 
puentes de acido nalidi:{ic:o y acetato moléculas de agua 
completando la esfera de coordinación. 

Figura 2.12 

Este compuesto se obtuvo a partir de acetato de cobalto, 
utili;:ando proporciones <metal: liqantel 1: 1 y 2: L La sintesis 
del compuesto se detalla en la sección 3.4. 

Mediante espectt"oscopia de infrarojo, no es posible 
establecer la naturaleza o forma de enlace del grLlpo carboHi l ico 
del .ácido nalidi;:ico, debido a que se mezcla con el modo 
vibracional correspondiente al grupo carbo:-:i lo del grLlpo acetato. 

En cuanto a la espec.troscopia electrónica, figura 2.13, 
observa una banda centrada en 20,833 cm- 1 <480 nml y un hombro 

18, 181 cm-1 <550nm>, por la forma del espectro y las posiciones 
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Figura 2.13. Espectro electrónico de 

A 
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de las band.:i..s, se propone que la geometría del c:omp1..1esto 
pentacc:ord1nada, esto es de ~=uerdo a compuestos análogas 
reportados en (.'.:2>. 

El momento magnético del compuesto p1·esent6 un valor de 
= 4. 8~ M. B., el cual de ac:Llerdo a lo reportado en la bibl iograf ia 

se enc:1..1ent ra el in ter-va 1 o esperado para Co C I l) 
pentac:oord i nado. 

El antil1~is termogt·avimétric:o, figura ::.14, muestra que 
prácticamente el compuesto se enc:uentt•a con m1..1y poca cantidad de 
agua de hidratación y/o cristali:::ac1ón; se registra un cumbia de 
peso importante en el interv2tlo entre 192.ºC y 21c1•c perdiéndose 
un 11.037. en peso, que para la fórmula min1ma propuesta 
corresponde a apro}:imadamente 3 moléculc.s de agua, la cual 
atribuye como agua de coordinac:ién dado el intervalo de 
temperat:ura en la que se pierde (38) .. F·asteriormente entre 222•c 
y ::54•c se reg1strB una pérdida de peso asociada a un proceso de 
descomposición. 

Este compue:,;to se obtuvo a partl.r de nitrato de cobalto, 
utili::.ando proporc1ones (metal:ligante) 1:1 y =:l. La sintesis de 
este producto se decribe en el cap! tu lo siguiente. 

. En el espectro infrarrojo se observ¿i el comportamiento 
, descrito en los compuestos anteriores ya que la única banda 

sufre despla::.am1entos e= la debida al grupo c~rbo~:i lico; en l.:l 
figura 2. 15 se obser·.1a la ua a 157(1 cm-1, en l¿\ región del 
espectro conde debería. obset"'/¿i.ro::;e us se encuentra tamb1én una 
banda debioa a nitrato ión1co, tal región es 1::00 cm~ 1 y sec;iün lo 
reportado en la btbl io9rafi2 (27), ésta es una senal intensa y 
fina. En la figura :?..15 esta banda se obser~va en 138= c:m-1 , es 
intensa pero no es mLlY fina, esto segur.;:>.mente debido a qLte en esa 
región se encuentra también la l's del grupo carbo:-dlico al 
c:oord1nat~se al ion metálico.. Considerando el intervalo de et'ror 
que producir1a el asigna1~ v 5 con pres1c:iOn en esta región, debido 
al ensancnam1ento de la banda ( ! 10 c:m-1 >, dicho intervalo está 
dentro dP lo esperado para una coordinación de tipo puente del 
grupo carbo:'.1 lo del ácido nal idi:~ H.:.o. 

En cuanto a los d-.."\tos obtenidas por e;;pectrosc:opia 
electrónica (figura 2.16> en estado sólido, se observa una banda 
centrada en =o,s:.-:. c:m-1 (48(Jnm), la cual se encuentra dentro del 
intervalo esperado para geomett'ia octaédrica de Co < I l). 

El moment·:> magnético de este c:ompL1esto fue de Po=' 4.82 
M. a., el cL1ul es L1n valor esperado para esl;e tipo de compuestas. 

Por análiSl:$ termograv1métr1co (fi9ura 2.17>, en el 
intervalo de temperatura de 25o•c a 3::o•c se t"'egisti~a una pérdida 
de 16'}'. en peso de la muestr&-., que corresponde apro~:imada.mente a 8 
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de las bandas, se propone que la 9eometria del compues'to sea 
penta.ccordinada, esto de a=uerdo a compuestos análogos 
reportadas en ('.:'.:J. 

El momento magnético del compuesto presentó un valor de 
== 4.8:: M .. B., el cLtal de acuerdo a lo repo1·tado en la bibliografia 

se encw:mtra el intervalo espercdo par,:;. Co<ll) 
pen tac:oordinado. 

El r:inél1':'=is termoQt'avimetricu, figura 2.14, muestra que 
prl\ctic:amente el compuesto se encuentra con muy poca cantidad de 
agua de hidratación y/o cristali::ación; se registra Ltn c:.:-imbio de 
peso importante en el interv<-110 entre 192ºC y ~1(1•c perdiéndose 
un 11.0:::% en peso, que para la "fórmula minima propuesta 
corresponde a cipro}:imadamente :: mol~culas de aguci., la c:Ltal se 
atribuye como agua de coordinación dado el inr.ervalo de 
temperatLtra en la que se pierde C38J. Posteriormente entre 222•c 
y 254'"'C se registr<"I una pérdida de peso ,;t'OjOCl.ada a un proceso de 
descomposición. 

Este compuesto se obtuvo a partir da nitrato de cobalto, 
utili:::ando propor~ciones <metal: ligantc::-> 1: 1 y 2: 1. La s1ntesis de 
este producto se decribe en el cap! tul o siguiente. 

En el espectro infra1~r0Jo se observa el comportamiento 
·,descrito en los compuesto~ ¿i,nter1ores yc.1 que la única banda que 

sufre despla::amtentos es la debida al grLipo carbO}:Í l ice; en la 
figura 2. 15 se observa la va n 157•) cm-1, la región d'=!'l 
espectro conde deber! a ot::iservarse us se encuentra también una 
banda debida .<.\ nitrato ionice, tal región es 1380 cm-1 y segr:in lo 
reportado en la bibliograffc., <:!7), ést¿¡.. es una senal intensa y 
fina. En le;. figura :?. 15 esta banda se observa en 1::e=. cm-1 , es 
intensa pero no es mLty fina, esto seguramente debido a que en esa 
región se encuentra también la vs del grupo carbo;:flico al 
coordinarse al ion metal ice. Considerando el in tervalc de e1·ror 
que producirta el asignnr v 5 con presición en esta región, debido 
al ensancnamiento de la banda ( :!: 10 cm-1 ), dicho intervalo está 
dentro oe lo esp!:o're.do J"'.IE'lr.:?: un.=i. coordin.:3.c.1.0n de tipo puente del 
grupo carbo:dlo del ácido nalid!:·.ico. 

En cL1anto n los datos obtenidos por espectroscopia 
electrónica (figura 2.16> en estado sólido, se observa una banda 
centrada en 2(1,8:::: cm- 1 (480nm), la cual se encuentra dentro del 
intervalo esperado par•a 9eomet1~1a octaédrica de Co<Il). 

El momento magnético de este compLtesto fue de µO=' 4. 82 
M.B., el cual e-:; Lln valor esper•ac.lo para este tipo de compuestos. 

Por análisis termo9ravimétru::o (figura 2.17), en el 
intervalo de temperatura de 250ªC a ::.2(1•c se re9istra una Pérdida 
de 16% en peso de la muestr21., que c:orresponde apro~timadamente a 8 
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Figura 2.16. Espectro Electrónico de 
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moléculas de agua la fOrmula propue~t~, y que por la 
temperatura a la que se pierde se puede decir que lc:>.s moléculas 
de agua se enc.uentr"an coordinadas al ion metálico .. 

Debido a que este compuesto resultó ser soluble en agua, 
fue posible hacer medidas de conductividad en este di.solvente. La. 
CC?nduc:tividad molar obtenida para este compuesto f1.1e de 13(1.1 ohril1 

cm l mo1~ 1 , dicho valor se encuentra dentro de lo esperado para un 
electrolito 1: 1 en este disolvente. Una e}!plicac.ión de estos 
datos, seria que el compuesto binuc:lear, a 1 disolverse se disocie 
en unidades mononucleares, dando asi un electrolito (1: 11, de 
acuerdo al siguiente esquema: 

Por tanto, p<:<ra este compuesto se propone uno geometria 
octaédrica torno al i.on metálico, con puentes de c.\c.ido 
nali.di:·<ic:o y moléculas de agL1a completando la esfera de 
coordinación con nitrato como contraión. 

2. 3.:? Compuestos de Cobre 

Este compuesto se obtuvo a part 1 r de acetato de cobre, 
utilizando proporciones <metal:li9ante) 1:1 y 2;1; la síntesis 
de este compuesto se describe en el. capitulo siguiente. 

Por espectroscopia de infrarrojo se observa que el Av de 
este compuesto presenta un valor de 175 cm-' , por lo que se 
propone que el grupo c:arbO}:i lico presenta una coordinación de 
tipo puente al ion met~lico_ Medi.ante análisis elemental 
destaca la presencia o participación del grupo acetato, y~ que 
dicho análisis es con~istente con la formulación antes decrita. 

Por espectroscopia electrónica, par•a cobre (11> 
octaédt~ico se espera una banda de absorción entre 11, 000 c:fñ1 

(90únm) y 16, 700 cm-1 (bOOnm), segUn lo reportado en la 
biblio9rafia (34,35>. En el e.aso del compuesto que se discute, 
el espectro de la figur.:\ 2. 19 se observa una banda centrada en 
14,814 c:m- 1 (675nm), lo cua1 sugiere una geometría. octaédrica en 
torno a 1 átomo de cobre. 

El valor del momento magnético esperado pa.ra compuestos 
mononuc: leares de cobre < I 1) se encuentra en el intervalo de 1. 7 a 
2.2 M.B., paraste compuesto ~e obtuvo un valor de "o=:2.2 M.B. 
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Por análisis termogravimétrico <figura 2.20) se puede 
observar qLte el compuesto no presenta pérdidas de peso sino a 
part1r de una temperatura de 275 C, se observa además que la 
muestra no se estabi 1 iza después de esta pérdidC'. sino que 
descompone. Como no hay pérdidas de peso antes de esta 
temperatura, se puede considerar que las moléculas de agua del 
compuesto foi-man parte de la esfera de coordinación. 

En base estos datos e::perimentales 
posible estructura del compuesto la siguiente: 

i ~'- H20q o/ o....._ 1 

Cu 
o o,..... ¡ 

"e·_,. H O 
• 2 

A Figura 2. 21 

propone 

Este compuesto se sinteti::ó a partir de cloruro de cobre 
utili::ando proporc:1ones <metal: ligan te) ~= 1 y 1: 1. Por 
espectroscopia de infrarrojo se obtiene un valor de 6.1Jde 190 crñ1 

el cual corresponde a L1n enlace de tipo puente por parte del 
grupo c:arbo>;! lico al len metálico.. En la región de baja ener9ia 
(figura 2 .. 23) observa una señal en 271 cm-1 , la cual 
corresponde a la vibración cu-Cl segun lo reportado en la 
bibliograf ia (48>. Se ane::an, para poder• comparar, los espectros 
de la región de 200 a 500 cm-lde infrarroJo, del ácido nalidb:ico 
y de la sal de sodio Cfigur•a ::. .. :24). 

De acuerdo los datos obten idos por b!Spectrosc.opi a 
electrónica, se observa una banda centrada en 1::;:, 157 cm-1 <76l)nm}, 
lo cual de AC:Llerdo a la bibliografia sugiere geometria 
octaédrica para el compuesto. 

El momento magné-tico obtenido para este compuesto 
corresponde a un valor de 1 .. 74 M. B .. , el cual está dentro de los 
limites esperddos para compuestos de c:ob..-e con geometri a 
octaédrica. 

Por análisis termogravimétrico (figura 2.25>, se observa 
una pérdida de 26. 6/. en peso en un intervalo de tamperatura de 
247-310ºC'", que se correlaciona con las moléc:L1las de agua y cloro 
coordinadas al metal, segL\n la Tórm1..1la propuesta; en seguida se 
observa la descomposición de la muestra. 
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El compuesto no resultó ser soluble en los disolventes 
comunes, lo cual impidió el que se realizará una titulación 
potenciométrica para confirmar la coordinac:i6n del átomo de cloro 
al ion metálico. 

En base a los resultados expuestos anteriormente 
propone la siguiente estructura: 

Figura 2.26 

Este compuesto se obtuvo a partir de nitrato de cobre 
utilizando proporc1ones <metal; ligante> 1: 1 y 2: 1; la sintesis se 
describe en el capítulo siguiente. 

Por esp~ctroscop1a de infrarrojo <figura 2.27> se 
observa la va a 1560 cm-1 , y se espera.ria la vs alrededor de 1400 
cm-t , pero en este caso <al igual que en el caso del compuesto 
obtenido con nitrato de cobalto> se observa una banda intensa y 
ancha en 1395 cm-1 que corresponde a. nitrato ión1co; la anchura de 
esta banda sugiere que la vs del compuesto está traslapada c:on la 
banda de nitrato; como sólo hay modif1c:aciones en lús bandas 
debidas al grupo carboxilico del ligante, este es el sitio de 
coordinacibn al ion metálico. 

Por espectrosc:op ia electrónica <figura 2:, 28>, se observa 
una banda centrada en 14, 184 cm-t C70~nm>, la cual por la forma y 
posición, sugiere una geometría octaédrica en torno al cobre. 

El momento magnética para este compuesto tiene un valor 
de 2. 26 M. B., el cual corresponde a un compuesto de Cu C I 1) de 
geometri a octaédrica. 

De acuerdo al anál is1s termogravimétrico, se observa una 
primera pérdida de 4. 76% en peso, entre 62-1so•c, correspondiente 
a una molécula de agua de cristalización. Se observa, también, 
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Figura 2.28 Espectro electrónico de 
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segunda pérdida de peso de 28.57%, entre 125-225ºC, que se 
c:orrelac:ionan con apro:dmadamente 8 moléculas de agua en este 
caso de c:oordinac:ión, en seguida la muestra descompone. 

El compuesto resulto ser soluble en metano!, por lo que 
pudieron reali;;:arse a medidas de conductividad. obteniéndose un 
valor de 94.5 cm-'ohm2 mo1-1 , el cual corresponde a un electrolito 
1~1, de acuerdo a lo reportado en la bibl iografia (47). De igual 
manera, que en el compuesto de cabal to aná lego a este (pag. 29>, 
el resultado de conductividad para este compuesto puede ser 
debido a un d1sociaci6n del compuesto diméric:o al monomérico. 

Por lo anterior, la estructura del compuesto! presenta 
una geometría octaédrica en torno al ión metál ice, con puentes de 
nalidi>:ato y moléculas de agua completcndo la esfera. de 
coordinación, con el nitr~to como contraión. 



2.3.3 Compuestos de Níquel 

El espec:tro infrarrojo de este c:ompuesto presenta 
cambios en la zona correspondiente al grupo carboailico del 
ligante. Se observa la ''ª ccoo-> a 1570 cm- 1 , la CJS se encuentra 
traslapada con la banda debida al nitrato i6n1co en 1380 cm-1 , no 
observándose cambios en ninguna otra región del 
espectro.Considerando el intervalo de error que produciría el 
asignar t•s con presición en esta región, debido al ensanchamiento 
de la banda < :10 cm-1 >, dicho intervalo está dentro de lo 
esperado para una coordinación de tipo puente del grupo 
carboxí l ice del ácido nal idí ~:ice. Por lo que, la coordinación al 
ion metálico es por el grupo carboHílico del ácido nalidí::ico, y 

·el grupo ni trato se encuentra en forma iónica, es decir, fuera de 
la esfera de c.oordinación. Adicionalmente, a baja energía.. 
observa M-OH de coordinación a 39(.J cm-1 • 

Por espectroscopia electrónica, para un compuesto de 
niquel octaédrico, esperarian tres regiones de absorc:iOn, 
ubicándose éstas en: 

1) 7, 000 cm- 1 ( 142Clnm) - 1::;, 00(1 cm-1 (770nmh; 

2) 11,000 cm-1 (910nm> - 20,1)1)(1 cm-1 (5(u)nm>v2 

3) 19,000 cm-1 C530nm> - 27,01)0 cm- 1 <370nm)u3 

que corresponden a tres bandas que se correlac ionean tre5 
transiciones permitidas d-d. 

Dado el intervalo del aparato utili=a.do, sólo fue 
posible observar quellas transiciones que se encuentran la 
región de 350 - 800 nm. 

El espectro electrónico de este compuesto (figura 2.30) 
presente una banda en 14, 184 c:m-1 <705nm> (v 2 ), sin embar90 VJ no 
se observa ya que se presenta una banda de transferencia de 
carga; este resulta.do indica que la geometr ia del compuesto 
oc:taedrica. 

El momento magnético para compuestos octaédricos de 
n iquel se encuentra en un intervalo de 2. 9 - 3. 4 M. B •• El momento 
magnético obtenido para este compuesto fue 3.::;s M.B., el cual 
concuerda con la 9eometrla propuesta. 

El compuesto resultó ser soluble en metano!, debido a lo 
cual se le pudo determinar la cinductiv1dad molar, obteniéndose 
un valor de 92.4 cm 2 ohm-• mol·' , el cual corresponde a un 
electrolito (1:1) según la bibliogra"fia (48). Este resultado de 
conductividad se puede atribuir también, a una disociación del 
compuesto dimérico al moncmérico. 
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Por an.lllisis termogravimétric:o (figura 2.31) 
registt"'an pérdidas de peso a una temperatura de ::47 ° e, junto con 
la descompos1ci6n de la muestra. Debido al intervalo de 
temperatu1~a que esta5 se pierden, se considera que las 
moléculas de a9L1a se encuentran coordinadas al ion metálico. 

En base a los datos e::puestos anteriormente, la 
estructura probable del compuesto, presenta geometría octaédr1c:a, 
con el ligante unido al lonb metálico por el grupo carboH!lic:o, 
moléculas de agua completando la esfera de coordinación y el 
nitrato como contt·aión. 

2 .. 3.::;.2rNi2 (Nal) (QAc:)3 4H,Ol 

Este compuesto se obtuvo a partir de acetato de niquel 
utili::ando proporción 1: 1 <metal: ligante); se obtuvieron pocas 
evidencias para sL1 caracteri-;::ación completa. Se tiene lo siguienbte: 

El espectro infarroJo muestre\ un 
es indicativo de una coordinación de 
carbo::ilico, se observa también, la 
coordinado al metal. 

.óv de 185 cm-1, lo cual 
tipo pLtente al grupo 
presencia de acetato 

Por espectro~cop 1a electrón l.ca, observa 
transición <Tabla ::.s, pag. 2::;>, que pot' SLI posición y forma 
(figura 2. :;3), el compuesto presenta geometr1a octaédrl.ca en 
torno al ion metálico. Debido a que la posición y forma de la 
banda es muy similar- al compuesto con nitrato iónico <681) nm), 
muy probablemente ambos compuestos sean isoestructurales. 

El momento magnético del compuesto es de 3. 01, el cual 
se encuentra en el intervalo esperado para compuestos de n1quel 
(11> con geometr!a oct.?o.édrica. 

Este compuesto se obtuvo a partir de acetato de n1quel 
proporc:ión 2: 1 <met~l= ligante). 

Por espectroscop 1"' de infrarrojo se obtiene un .6.v de 190 
cm- 1 , por lo que la coordinación al ion metálico es de 
puente por el grupo carbo}:í 1 ico. 

Por espectroscop 1a electr6n1ca se observa una 
transición <Tabla 2 .. 5), caracter1stica para una 9eometr1a 
octaédrica en torno al ion metálico <Figura 2. 30>. 

El momento magnético para este compuesto presentó un 
valor de 3.38 M.B., el cual es consistente para la geometria 
inferida por~ el espectro electrónico .. 
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Figura 2.33 Espectro electrónico de 
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En el termograma de este compuesto, se observan 
pérdidas de PP.So sino hasta una temperatura de 255°C junto con la 
descomposición de la muestra, lo cual es indicativo de que las 
moléculas de agLta, pt"opuestas de .:.c:uerdo al .:inálisis elemental, 
son de coord i nac i On. 

De los datos anteriores, la probablo¿ estr•uctura del 
compuesto contenga puentes de ácido nalidí::ico despr•otonado, as! 
como también de acetato y con moléculas de agua completando la 
esfera de coordinación. 

Este compuesto se obtuvo a partir de cloruro de niquel 
utili;:ando proporción 2:1 metal:lii:ici.nte. 

Por espectroscopia de infra:rroJo (f19ut•a ;:'.!.::;::) • el 
compuesto presenta un ..iu de 160 cm-' , por lo que la c:cordinación 
al ion metálico es de tipo puente. En la región de baja energía 
(figura 2.34), se observa una banda en ::::::a cm- 1 , la CL1al 
asignó como la vibración Ni-Cl. 

Por espectr~oscopia electrónica (figura :'.:.3(1, pag 5(1), se 
observa un espectro t1p1co para una geometria octaédt"ica de 
niqLtel, as1 como las transiciones Que presenta CTabla 2.5). El 

• espectro oe este compuesto se present"°' junto con lo:; oe los otros 
compuestos ele níquel para compararlos; observa que 
prácticamente los iones met~l icos de los compuestos 

[Ni <NalJ COAcJ CH 2 0>212 y CNi <Nal> CH20l3J2 CN03>2• están rodeados por el 
mismo amb ient. .:. • e., átomo5 de o~~igeno, mientras que el espectro 
del compuesto CN1 <Nal) <Cl> <H 2 DJ2J2 , está desplazado 1~especto de 
los otros dos, lo cual es ind1cat1vo de que hay cloro coordinado 

metál ice. 

El momento magnético de este compuesto, presentó un 
valor de ~.9 M~B., el co'3l 5e encuentt·a e:¡n el intervalo esperado 
para compuestos de níquel octaédr· ic:oª 

Por lo tanto, el compuesto present::a una oeometria 
octaédrica torno al ion mi:?t.álico, con na.lidi}:ato u;-iido en 
forma puente, con un átomo de cloro coordinado y moléculas de 
agua completando la. esfera de coord1nacion. 
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2.3.4. Compuesto de Mercurio 

2. 3. 4. 1. [Hg CNal) CAcO> CH 2 0> 21 

Este compuesto se obtuvo a partir de acetato de mercurio 
proporción Cmatal: ligantel 2: 1. 

El espectro infarrojo de este compuesto, muestra qLte hay 
una coordinCt.ción .::..1 ion metáll.co via gr·upo carbo:dlico del 
ligante, y se observa tambien la presencia del grupo acetato, en 
esre caso resulta dificil establecer mediante est'"' técnica, la 
manera como se coordina el grupo cartJo:~ 11 ico al metal. 

El compue'!sto 
dimetilsulf6::1do:; por 
RMN protónica < í igura 
sigui en tes: 

resultó ser soluble cloroformo y 
lo que fLte posible obtener el espectro de 
::..35) donde se observan las senales 

T<\bla de Rf"IN- 1H deCHg<Nal)(AcOJ\1-1 20>21 
.--~~~~~~~-

Señal tppm) Inte9racion Asignación 

1...;. 3 H 

1.96 3 H 

s 2 .. 63 3 H 

e 4. 40 2 H 

7.3 1 H 

7.96 1 H 

8.3 1 H g 

·Donde: S = singulete; D doblete; T triplete; 
C = cuadruplete 
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De donde se observa que el ligante pierde el protón 
ácido y permanece sin cambios en su estructura. Se observa el 
corrimiento de la señal debida al protón f, esto a causa de la 
coordinación al ion metálico .. 

El compuesto presento un punto de fusión de 19ó'" - 192ª 
C, y fue posible obtener su espectro de masas (figura 2.:::6> en el 
cual se pudo determinar el peso molecular, además del resultado 
obtenido por aná 1 is is elemental. 

Peso molecular esper-ado: 526. 325 

Peso molecular encontrado: 526.:: 

en donde los fragmentos principales son: 

m/;: 

468 

448 

440 

431 

42(1 

387 

231 

187 

159 

Fragmento 

Mt (- AcO> 

M t {-Ac:O-H 2D> 

11t <Ac:O-Et) 

Hg <Nal > 

Ht <-Ac:O-Et-H 20> 

Hg <Nal) <-Met-Et) 

<.Nal) 

<Nal-CD2> 

<Na l-C0 2 -Et> 

De los r'esultados anteriores se obtiene que, el merc:.urio 
está coordinado a una molécula de ácido nalidi:-t1co por el grupo 
carboxí l ico donde también participa un acetato, y agua de 
coordinaci6n. Las g:eometrias preferentes que presenta el mercurio 
y que pudieran encontrarse en este compuesto, serian lineal 
tetraádrica. 
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l ll. PARTE EXPERIMENTAL 

3.1 Reactivos 

Para efectuar la sintesis de los compuestos se 
utili:::aron disolventes y sales metálicas en grade analitico, de 
las marcas Merck-MéHico S.A. y J.T. Baker S.A. de C.V. 

El ácido nalidi::1co empleado fue abastecido por el 
Departamento de Farmacia de la División de Estudios de Posgrado 
de la Facultad de Química de la U.N.A.M. 

3. 2 lnstrument•c ión 

Los espectros de infrarrojo en la región de 4000-200 cni1 

, se obtuvieron empleando pastillas de bromuro de potasio; cuando 
fue necesaria una mejor resoluciOn, se corrió el espectro "="" 
fluorolube <40(.)ü-1350 c:m·1 >. y la región de 13(10 a 200 cm·' en 
película de nujol en ventana de yoduro de cesio. Los Espectros se 
obtuvieron en un espectrofotómetro Perkin-Elmer 599-B de la 
División de Quimic.a .. Fac::ultad de Química. U.N.A.M .. 

Los espectros de resonancia magnetic.a nuclear d.-
hidrógeno fueron obten idos en un espec:trómetro Vari an EM-391), 60 
MH;: del Depto.. De Quimic:a Analítica y en un espec:trómetro Vari•n 
EM-390, 90 Ml-I:: del Oepto. de Quimic:a Orgc.\nica, ambo5 de la 
División de Química de la Fac:ulta.d de Química. U.N.A.11. En .a.mbo5 
casos se utili::.ó cloroformo deuterado tCDClJ) como disolvente y 
tetramet i lsi lano <TMS> como referencia interna. 

Los espectros electrónic:os, se obtuvieron uti 1 izando l.a. 
técnica de ret lectanc ia di fusa en un espec::tróinRtro de absorción 
UV/Visible Cary 170 del Depto. de Qu:fmic• Inor9anica de la 
u. A.M. -1.. Se prepararon mue5tra.s 1 inamente mol id-.s, coloc.:\ndolas. 
entre dos cubreobjetos. Los espectros se obtuvieron 
intervalo de 80() a 400 nm. 

Los valores de susceptibi 1 idad magnética se obtuvieron 
por la técnica de Faraday modificada, utilizando como patrón 
Hg 2 lCo <SCN>,l , en una electrobalan::a Cahn Ventran, del Depto. de 
Qu1mic:a Inorganica de la U.A.M.-L 

Las microandlisis de c:ar-bono, hidr69eno y nitrogeno Sli 
determinaron en los Laboratorios Butterworth de Teddingtan 
Inglaterra, y en el Depto. de Combustibles FOsi le:; del lnsti tu to 
de Investigaciones Eléctricas en Cuernavaca, Morelos. 

Los análisis termogravimétric:os se obtuvieron ut i 11 ::ando 
una termobalan::a Dupont Modelo 990 del Oepto. de Fisicoquimica de 
la División de Química. Facultad de Química. U.N.A.M.. Los 
termo9ramas se corrieron en atmósfera de nitrógeno a Bcc/min y 
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c:on incremento de atmósfera de 5'" C/m1n, desde temperatura 
ambiente hasta 400 ° c. 

Las medidas de condLtc:t ividad se obtuvieron preparando 
disoluciones 1 ~: 10-JM de los compuestos y con ayuda de un puente 
de conductividad YSI-3400, Modolo-31 del Depto. de Quimic:a 
Inotgán1c:a de la División de EstL1dios superiores de la Facultad 
de QL1!mica. U. N.A. M. 

Los análisis por absorc10n atómica se hicieran un 
espectrofotómetro de absorción atómica Perkin-Elmer Modelo 603 de 
doble ha:: del Instituto de Investigación de Materiales. U. N.A. M. 

Los espectros de masas se obtuvieron en un espectrómetro 
de masas Hewl let-Packard 5985 A cuadrupolc con sistema de 
introducc:1ón directa, la temperatura de la cái.mara de ioni=.ac16n 
fue de 90° C y la energ1a do ion1;:ac1ón electran1ca fue de 70 eV; 
este aparato se encuentra en el Instituto de Qu1m1ca de la 
U.N.A.M. 

Los 
:::0° - 300 • e, 
Inorgánica de 
U.N.A.M. 

puntos de fusión se determinaron en un 
en un aparato Fisher-Jones del Depto. 

la División de Química. Facultad 

3.3 11ETODO GENERAL DE SINTESIS 

intervalo de 
de Quim1ca 

de Quim1ca. 

Para el desarrollo de esta 1nvest19ac16n se escogió 
disolvente etanol, ya que el ácido nalidi::ico es soluble en 

este medio, así como la mayoría tH? las sales metál ic:as empleadas, 
a excepción de 'las sales en las que el contra ion fue acetato; 
esto con el propósito de observa1- la evolución de las reacciones 
en un medio lo m~s homogéneo posible. 

Se L1tili=aron n1tratos, cloruros y acetatos de las iones 
met.álicos siguientes: Co<II>, CuCII>, Ni<II) y H{JCII>. 

Se intentó efectuar la reacción en varias proporciones 
5-.l metálica: ligante, a saber, 1: 1, 1:'.: y::?:: 1. Solamente en el 
caso de la reacción con CuC1 2 se utilizó una poporción 1:4 
<ligante:metal>. Los reactivos de disolvieron por separado en el 
disolvente utiliza.do; 1),5 mmol de ácido nalidi:;ico en 20 ml de 
etanol a temperatura de ebullición y las sales met.t<licas en 5 ml 
del mismo disolvente; los acetatos se utili=:aron siempre como 
suspensiones. Un.:. 1,e:: di~uelto:; 105 reactivo~ Si:? ~qregó siempre 
la se.l metálica al ligante y se conectó la me=cla a reflujo con 
agitación continua. Esto se r~presenta mediante el siguiente 
esquema general de s!ntesis: 

Ac. Nalidi:~ico +Sal Metálica _11_ Producto 
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Lo·::. i:oíí.~uesto= que se obtienen se filtran, se lavan con 
ei;anol caliente y st:: sec.=-.n a ap1-o:;imadCl.mer;'te 1(1(1-120 ° C. 
compue5to=: obt;:;.n1dos t·~sL•lt·.r·on ""~'- estables a 1:emp-.::ratLtra 
ambiente; la m<•::::Jri.:. :.:!>'"': lo;: cwrnpues'tOÓÓ< resultar·on :;er~ insoluble~ 
en los cisol·..-ente::_.:::, c•:imune:.o. Je:is <::,cepcicnes se ind1car21· en caoa 
LtnO ae los co;i.sc=:. T•..:.nc.s los como1..1est:os descomponen ·:• temp~·1·¿¡,t1..1r·~s 

mayore::=:. de ~S·).., C. ~:J :ct::';:ilc;-. el compue·c;1;c; obtenido con .:i.cetato de 
1I1ercur10, el cual o:i fund<:--

En toac•s Jo:: c: 0 s::i5, el contr,:1ión ut1l1=.;:1do (cloruro, 
nitrato o .:.c•?T.ato• est~. i 0-::iri"".c;noo parte- d;;;'!l producto. a e:~cepc1ón 

del compuesta sintet1::~do con .;1cet2'.to de cobre en <=-·l cual, el 
cantt•aior. no permt>:ni?cQ •::::•n la form.:3Cl.én del c:ompuesto. A 
coni:l.nu.:: .. c:1on se det.::i.lla. :r.- sintE=:\s de r.:ada uno de los compuestos 
discutido~ en el c-.::1pitul~J ¿:i,nti:?rior. 

3.4 COMPUESTOS CON COBALTO 

De la:= 1:rc-s s ... 'llG;;; de =ob.:;;.ltn empleadas, sólo 
obt1.•v1eron compuestos c1t"-1noo se u+:i l \=r~ nit1 .. .:-to y acs>t2"to. 

CCo<Nal> <OAc) <H 2 D>2Jr- par~ oreo.::ir?.r este comouesto 
utili::O una propor:::1cm 1:::, ligc;nte: Co<Ac:Ol 2 4H20. Se sigue la 
metcdolot;,13 g.::net"'c.>1 d~? sir1t\?Sis y la .11e;::cia se coloca a reflujo 
durante 48 horas. Dur~ntG el tr,o;nscu:'so ae l¿. roacc1ón se forma 

prec1p:.tar:io amat·illc. el cu.:-.1 s~ filtr~ en cal1erite, 
inmediatamente de:spue=. de CJLIE ';"E' retira el reflujo. Las eigLh?IS 
madr'es <de color ro'~<"i). se oeJaror, 2n repose y :'.:4 hora:s despLléS 
ap.;:reció un pre:::1pir:::>do ae color· rosa:. el C:Lt.:i.l se filtro y l¿¡•.,.•ó 
con etanol caliente. Los do~ proauctc::; se -=ecaron a llüºC d,_wantt~ 
~4 horas. 

Ana.lisis Element:al: 

Far·:.. prodLlct:a ama.1"'1 l lo: 
lC02 \Nal) <OAcJl <H20l1l 
Calcul~•do: C-36.17·1. H-4. 71'l. N-4.68;~ 

Enconti·~c~o: C-.36. •12:-:0 H-3. 7:!i~ N-4. 40/. 

Abs·:>rc:1on Atom1ca: 
Calculadu: Co-19. 78'/. 
EncCJritr.:;.do: CtJ-:.O. 17%. 

Para prodt-1cto rosa: 
CCc:,(t\lal) COAc) (H 20)2li 

CalcLtlado: C-4::;.6¿}i', H-4.71'l. N-7.=7% 
Encontrado: C-4::. 23i~ H-4. 26'l. N-7. 21 'l. 

Absorción Atómica: 
C81culado: Co-15. 29/. 
Encontrado: Co-15- 76'l. 
Rendimiento: 47. 15'l. 
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Los •:orr.puesto:= QL\e se obti.enen se filtran, se lavan con 

~!:~~~st~= l l~~~:r, i~o== ,::~~~ t-~r·~~ro:.: •madr::1~:~~es iO~-! :;~1e:p;t:a t~~~= 
=~b ~~~t~; so ~.~-e~1:~~r~_;m~~e~ ~;o ~~;P~~~;~~ 1~~:~1 ~=r~~d ~~;~r!~~~~u~~~~ 
uno ae los casos:, Tenas lo:; compuestos descomponen '"" tempc-1~¿,,tur.:is 

. de ~5·'.i .... c. "'' ;ce-~tc.; e0<l comoue·:;;:;o obten1wo con Ztcetato de 
1nercur10, el cual 3Í fundi:=. 

En tooos lo= c¿,::;,::is, el cont:r.:.116r, uti.11.::ado (clorL1ro, 
nitrcto o ac~ta.tc-,1 est.:i iornt:·ndo parte del producto. a e::cepción 
del compL1~sto s1nt~t1z,Jdo con acet2to de cobre en e-~l cual, el 
contraion no pe1"rTh<i.n2cP <.:>n la form..J.c:16n del cc.111puesto. A 
coni:l.nU<::•.cion se detalla l~ sintG:15 de cada uno de los corr.pueo::;:to'3 
discutidos en el \'O•Pit:ul:J anti.?ricr. 

3. 4 COMPUESTOS CON COBALTO 

De la~ suli::?'.:i de ::ob?.ltn emp]e¿1das, sólo 
obtLtvieron compLt~stc::: cu:;.nd.:::i :<::- ut1l1=ó niti·-=-to y acet°"to. 

CCoCNall {0Ac> <H 2 0>2J2.- par¿; prepar~r estf! comouesto 
1.1tili::6 una proporc.1cn 1:=. lig;:,r.te: Cu<Ac0) 2 4H20. Sí2 <::1gLte la 
metodolog ia general dt2 sin tesis y la n,e;:cl=.~ se col oc<:~ a reflujo 
durante 48 hOt'-3.S. Du;·i•rit:e el transcu:·s;o ae la rE?acción se forma 
Ltn precipitar:::o amar·illc el cu-=-1 ·:;;:e filtt·,:. 12n caliente, 
inmediatamente? dt':spt.tes de_, que se ret1r,:-, el refluJo. L.::i.s agL1as 
madres <de color ro'"-"a) 1 se CJEJaron ¿n 1·eposo v .24 horas; después 
ap¿:;reció un prec1~itado ae c:olor rc:i=a. el cual- si? filtró y lZlvó 
con etanol cal1ente. Los das productc;;; se ~eca.ron a llü"C d•_u-ant!'.--; 
24 horas. 

An.;l 1s1~ Elemc:-nt:ci 1: 

F'ar:;. product,"'.:I amarillo: 
CC.02 ~Nal) (Üt="tC)3 <H20IJ] 

Calculado: C-36. 1::1.. !-1-4. 71% N-4 .. 6B'l. 
Encontr=-.Clo: C-.36.42i: H-3.72/. N-4.40'% 

Abs·:>f'cicn Atc.mictt: 
Calculado: Co-19. 78i~ 
Encontre;do: C-=i-:20. 17'l. 

Far,::-. prodLtcto ro~a: 
[Co(~:.il' {QAc) (H2 0l2J2 

CalcLllado: C-47.. 641. H-4. 71 '%. N-7. 27i~ 
Encontrado: C-43. :23i: H-4. 26'l. N-7 .. 21 'l. 

Absorción Atomic:a: 
Calculado: Co-15.29% 
Encontrado: Co-15. 76% 
Rendimiento: 47.15'l. 



lCo<Nal) <H 2 0>,l2<NOJl2.-se preparo una me::c:la en proporción 
1:2, ligante:Co<ND 3 >2 • 6H 2 O y se someti6 a reflujo dL1rante 72 
horas, durante este tiempo no se observaron cambios apreciables; 
a.si que se evaporó disolvente hastc:\ un terc:10 de su volúmen, c:on 
lo que se obtuvo un precipitado de color rosa muy fino, el cual 
se lavó y secó a 1 lt) ° C durante 24 horas. 

Análisis Elemental: 
Calculado: C-33.93% H-4.51/. N-9.891. 
Encontrado: c-::4.5-:.'l. H-1\.~1% N-1(1.25% 
Rendimiento: 5.3Y. 

3. 5 COMPUESTOS CON COBRE 
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[CunJal> 2 <H 2 D>212.-· este compuesto se obtuvo utili::ando 
proporción 1: ::, l i9ante: Cu <Ac:0)2 · H 20, siguiendo la metodologi 
9eneral de síntesis. El tiempo de reacción fue de .:'4 horas y al 
término, la me::c:l;:i se dejó en reposo y 2.5 horas después apareció 
un prec:ipitado azul peo.stel; el precipitado se f1 ltró y lavó c:on 
el disolvente cel iente y se dejó a secar a 110 " C durante 24 
horas. 

Análi5is Elemental: 
Calculado: C-51. '.29/. H-4. 661. N-9. 96/.. 
Encontrado: C-51).511. H-4.211. N-9.16/. 
Absor-ción Atómica: 
Calculado: Cu-11.3(1/. 
Encontrado; Cu-11 .. 71% 
Rendimiento: 61. 49~~ 

CCu<Nal> (H2D>,J 2CN031z,- este compuesto se aisló utili=.ando una 
proporción 1:2, ligante:Cu<N0 3 >2 •;:; H 2 O; se me::claron las 
disoluciones y se dejó el sistema a refluJo del disolvente y 
agitación continu'"'- durante 72 horas, no observándose ningún 
cambio durante este tiempo. La me;:cla se retiró del refluJo y se 
dejó en reposo duran te 24 horas. Después de es te t 1 empo se 
evaporó disolvente lentamente hasta dejar un tercio de su 
volúmen, con lo que se obtiene Ltn precipitado de color verde agua 
el cL1al se lava y seca a 11ü•C aure.nte 24 horas. 

AnA.lisis Elemental: 
Calc:ulado: C-32.25/. H-4.73/. N-9.4t:•'l. 
Encontrado: C-30 .. 96i'. H-3 .. 77/. M-10 .. 01~'. 
Rendimiento: 82.54/. 
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lCu <Nal) Cl lH 20>3l2• - para obtener este compuesto se uti l i =6 
una relación estequl.ométrica 1:4 tli9ante:CuC1 2 • 2H 2 0), se siguió 
la metodolog!a de síntesis y se dejó la mezcla a reflujo durante 
72 horas con agitación continua.. Despues de este tiempo la 
me:;::cla se retiró del reflujo se evdporó disolvente y al enfriar 
se obtuvo un precipitado verde el cual se filtró, lavó y se secó 
a 111) De durante 24 horas. 

Análisis Elemental: 
Calculado: C-39. 35'l. H-4. 12% N-7. 64~~ 
Encontrado: c-;:8. 56% H-3. ::;21. N-7. 64'l. 
Absorción At6m1ca: 
Calculado: Cu-17. 34% 
Encontrado: Cu-17. 30'l. 
Rendimumto: 40. e::x 

3. á cor1PUESTOS CON NIQLEL 

(Ni CNa.l) CAcD> <H 2 D>2J.i.- se partió de una proporción 1:2, 
l igante: Ni (Ac:0>2 · 4H 2 O, siguiendo la metodologi a general de 
síntesis durante ,_in ti.empo de 48 horas durante el cual no se 
observó ningún cambio en la reacci.ón. Para aislar el precipitado 
se evaporó disolvente hasta un tercio de su volúmen y al enfriar 
se obtuvo un precipitado verde claro. el cual se filtró, se lavó 
y 5 .. secó a 11o•c durante 24 horas. 

Análisis Elemental: 

Calculado: C-43.67/. H-4.717. N-7.27/. 
Encontrado; C-43. ::07. H-4. 457. N-7. 22'l. 

El compuesto que corresponde a la f0t'mula 
Ni~Nal > (0Ac)3<H 2 0>4, se obtuvo siguiendo el procedimiento det;cri to 
en el párrafo precedente, pero la proporción sal metálica: l igante 
utilizada fue 1: 1. 

Análisis Elemental: 

Calculado: C-35. SOr. H-4. 22'l. N-10. 35'l. 
Encontrado: C-35.01% H-4.197. N-10.70'l. 
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(Ni (Nal) <H2D>312 CND3l,r- se oart16 de una relación 
estequiométrica l: 2, 1 igante: N1 <NO 3 >2 • 6H 2 O. Se sigue la 
metodologia general y el tiempo de reacción fue de 72 horas no 
observándose ningún cambio. Para aislar el precipitado se evapora 
disolvente hasta un tercio Ct~ su valúman y al enfriar se obtiene 
un precipitado verde claro, el cual se filtra, se lave?. y se deJa 

duran te 24 t'ioras. 

Aná 1 is is Elemental: 
Calculado: C-::.5.50'l. H-4.22/. N-10. 45'%. 
Enc:ontrado: C-35.01% H-4. 19% N-10. 70/.. 
Rend1m1ento: 74. lOi. 

[Ni CNal)Cl <H20J212.- este c:ompue~to se otJt"Ltvo a partir de 
una relación esteqL1iométrica 1:2 liga.nte:NiC1 2•óH 2 D.L.:\ mezcla 
c:oloc6 a refluJo durante 7~ horas. Para aislar el precipitado 
evaporo disolvente hasta un tercio de su volúmen con lo que se 
obtuvo un precipitado verde claro, el cual se f1ltr·o, se lavó y 
5e dejó a secar durante ::::4 horas .. 

Ané.lisis Elemental: 

Calculado: C-39.88/. H-4.18% M·-7.75% 
Encontrado: C-40.21% H- 3.97i: N-7. 16% 

3. 7 CDr1PUESTO CON l'ERCURIO 

De las tres sales que se ut1li.;:aron pare. obtener 
compLtestos con mercurio, sólo se obtuvo un compuesto de 
coordinación cuando se ut l i ::ó acetato de mewcurio .. 

CHgCNal) (AcO> CH 2 0>2J.- se partió de: relación 
esteciuiométric:a 1:2, ligante:Hg<Ac:0> 2 , el sistema se sometió a 
reflL1jo durante 24 horas con agitación continua. Casi de 
inmediato se observó la aparición de un polvo blanco en el seno 
de la reacción. Al término del tiempo de reacción la disolución 
se filtró, se lavó y se dejó en un desecador al vac:i o con CaCl 
durante 48 horas. 



Anál1si<.:; Elemr.>.nt:~l: 

CalCL1l?.dQ! c-:;1.95~~ H-: .. 4·1~; N-5.::-=:i: 
En con tt·.::_:ioo: C·-31. c5~'. H-::. '.:!'.·:~ t~-5. ·:-.~~ 

Rt--:ind1m11::mtt."l~ 6::. 6-,,:;. 
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Sal de Sodlo del Acido Nalidi>:ico.-· F'¿.r.c~ pt·~p¿.r·~:-.r est.01 ;;.:_:..l 
pesaron la: i::~-i.nt:.dadi:-:c estec:u1orr,é;:r1ca-s !V";C:te:s"'r1a::; d2 acidü 
nal idi ,, ico :; de b1c.;u·t:>on.:tt:o de sot110, p.-"t"6 Obl;~ne1· L\n:) cusoluc ion 
(l.5 mol~t· de 11<:>.l1d1::.;.t.o do sod10., :o:r? su5per~cie el áctdc. 
nal1di:·:tco :.:~ ml de ª9'-~ª y =1CJro~""" la c:.:o.n~1d.:-od 

~~~:~~~·~:d~.:n ~~s~~v~ 1 ~~:t~::t~¿.~ ~ 7~~ti~~ =~ ;u~!E~~ i~;:u~~~ap ~wec:en 
y se obt1er.e Ltr"'l~ ci1;;olu·.-:i.jr.. ü~~puóz de <;;;·Sto i2' si:'."ll. 
control.:indo i::=l pH de le:· di<=:::.•lL·c:ión. 



Análi::;1s ElemPnt<'-1: 
CalCLtlado: c-...-::1.95~~ H-: .. <l-•Ji; 
Enc:ont1.,o;dc.: C--31. 65~'. H-.:-- .. ::(,% 
F'..:mdimtento: 67..i:-·<:>::. 

Sal de Sodio del Acido Nalid!:dco -- F·.:.:-·t1 p1-~p¿¡1-;;;i.r e.::.t.;, :;o:C,11 

pesaron las c,o~nt:id.:-idr?'.' PSt~c:•-•1omé;r1c<;is í•L~c:es.::r1as d:=. 
nalidi;;1co y ele b1t::.'lt"honc.1to d1:: ::;;odio. p:.ira ob-:.-'.':ner un~ 01solucic.n 
(1.•5 molar do::; n~'.1.lidL: .. ;.t.u cie suspenae el -;:"'\c1ao 
nal1d!:·:1co ~n :::(1 ml de agu.:i y ~e i::.'lo.9rc>9.;i la c=tntiac:~d 

correspondiente de bicarbonato 01sue;.lto en 5 ml de· atj1.1or,~ 

inmed1ato se obse1~v2'. qu"=' 1"?ls p.o.•1·tfc1..tla~ en 51.-•=:pe-;e:ióri aE-sap:.~rE"cen 

y ::.e obtien~ ur::1 ci~:o::.l·--l:'.l•;.r,, Dr=spue:= de "'.5l:o l.;;o,. sal 
controlendo ;o;l pH de. l¿\ d1<._-éJ.lC'.c::ión. 



CONCUJSIDNES 

- Se obtuvieron nuevos compuestos de ácido nalidh:ic:o, 
metales de interes biológico. 

- De acuerdo al 6. v observado en estos compuestos 
propone que el tiCpo de enlace en el grupo c:arbo::ilato sea 
puente, lo cual imp 1 ica que los compt.1estos que presentan este 
comportamiento al menos sean de tipo dimé;ico. 

- En comparación con estudios previos el mismo 
lli9ante (28>, en esta tesis se informan nuevos compuestos de 
coot"dinación con óicido nalidixíco, del tipo CM<Nal)XJ 2 nH 70, donde 
X=Cl- o Aco-, en los que se encuentra a.l contraión formando parte 
del compuesto, los cuales no habian podido ser aislados 
anteriormente. En el caso de X=ND 1- éste se encuentra fuera de la 
esfera. de coordinación. 

- En los compuestos CM(Nal>XJ 2 nH 2D con M=Co y Ni y X=Ac:Ó 
s~ pudo aiglat" un intermediario de fórmula M 2 CNal> <OAc:> 3 El 
cu•l pudiera ser un compuesto b1nuclear o pal imer1co, puenteado 
por los gruposa carbo:dlico del ácido nalid!::ic:o y/o del acetato. 

- Mediante espectroscopia elec:trón1ca se encuentra que 
los compuestos del tipo (MCNal)XJ2 nH 20, donde M=Cu, Coy Ni, la 
geometria de éstos es en todos los casos octaédr1ca. Siendo mLty 
similares los espectros donde X=Mo 3- y OAc," pero desplaze1dos a 
menor energ! a los espectros donde X=Cl - ; esto úl t1mo hace 
evidente la coordinación del haló9eno. 

A continuac:iOn se dan algunas sugerencias para continuar 
tr~b.ajo: 

- Serta deseable que para complementar la in•1estigac16n 
de estas sistemas, se e~~tendieran las estudias espectroscóp1cos 
de los c:ompuestos solubles, por eJemplo CH9CNal) COAc> <H 20>J 
haciendo RMN- 1lc, para establecer con mayor cl?rid3d el o los 
sitios de c:oord1na.c1on. 

- De igual modo, podr!a intentar la s!ntes1s de 
compuestos mi:;tos con otros li9antes neutros, parC'. hacer estos 
sistemas más solubles; por ejemplo: fosfinas, tioéteres, 
etcétera; para que pueda ser probada SLl capa.c:id.::i.d terapeut1c:a o 
su toxicidad entre otras cosas. 
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