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C'.PliU.0 1 

1.1 > ~IDAOCS 

En alics :ecien::es el conoci:.iento dentro de la qu!Biea. 

inor-1;~"1..iea ha evoll.:cicnado r.!pida:=.e.nte, lo que ha permitido su 

interaec::.i6n con di.fe:e.'ltes arús en investiqaei6n y de.sarrollo 

tecnol6qico. c=acias a esto se ha avanzado en la resoluci6n de 

proble.::ias en la p:epa=aci6n de n-.:.evos catalizadores, el. desarrollo 

de nuevas fuentes de e..'"lerqia, la obtenci6n da cate.riales 

poli:éricos basados en entidades inorq.tnicas, el e:pleo de 

co:puestos de coordL"l~ci6n e.."'1 trata.:tientos quim.ioterapéuticos y se 

ha ccntribuido a conocer con =:ayor profundidad procesos que son 

funda::entales para les seres vi vos. Dentro de este contexto es 

eonccido que todo orqanis::o viviente debe ser capaz de realizar, a 

presi6n y te.=peratura A:lbie.nte, procesos qubicos :i::uy co:cplicados 

e.'l les cuales e..::plea ca.ta.lizadore.s biol6qicos (enziaas) para 

crecer }" subsisti:. Gran n11:::ero de éstas tienen iones :r:eUlicos 

co::i.o constituyentes inportantes, a este tiPo de enzi~s se les 

deno:iina cc:::o t1etalce.n::i:.as, las cuales son esenciales en procesos 

biolóqicos que son alt:a::ente cc::::plejos, entre los que se 

encuentran los de caUlisis, transporte de electrones en 

fot:os!nt:esis, caden.i!. respiratoria, y m.icho• otros ft>. 

Debido a la presencia de iones z:et4licos en los seres vivos, 

en particu1ar el ho::tlJre 12
' (Tabla 1.1), resulta de qran interh el 

estudio de las interacciones de ione.s zet.!licos en los eisteaas 

biol6;icos .. principabente en dos aspectos: 



TABLA 1.1 

FUNCIO?lES Y- c.AJ-"TIOAOE:S DE ALGUNOS ~""TALES DE TRA..'lSICION 
EN EL ORGANISMO HUMANO. 

Hierro 3-S 9 

Cinc 2-3 9 

Manganeso 1 9 

cobre ªº "'9 

Vanadio 15 mq 

Niquel 10 mg 

Cromo 2 mq 

Cobalto 1-s m.g 

FUNCION 

-TRAJrSPOliTE Ot t:ltC'TROIES. 

•AC'ARRE:ADOR DE OXICtSO. 

-SISTtSIS CE AC.aUCLtl03 
T PilOTEUAS. 
-SISTtaA UXUJrOLOCICO. 

-FOR•&.ClOJr Dt UREA. 
-•ET.&501.lSICI DE PlRUYAt'O. 

autso. 
-tLASTIClD&!J 
DE L.& .AORTA. 

CCIOS. 

-•t:TA.BDLlSICI DE: LlPlDOS. 
-•rCULACIO• DE LA St•Tcsts 
DE: COLl'.STtl'IJL. 
-RECULA:lOR DE LA ATP-a .... 

-St'TABOL1S9l CE LJPJOOS. 
-t•TERACCICll co• LA ABSCR_ 
CIO• DE HlOtRD. 

-PoT1:ac1Ac10• DE 1ssu1.1n0 

•A•TE•t•lrr.o •DRBAL PXL 
SIYEL Dt CLUCDSA. 

-COSSTITUTEXTt DE LA TlTAalBA 

•,. 
-ERITROPOll:SIS. 

1) Las interacciones i6n net.tlico-bioaolécula (molécU.la 

perteneciente a1 sistema biol6qico) • 



Este tipo de investigación se ha llevado a cabo en diversos 

sistei:ias, entre los que se encuentran: interacci6n de iones 

t:1et6licós con las bases pur!nicas de los Acidos nucléicos, y 

t:1etaloprotelnas, etc 13
•

41
• 

2) Las interacciones de iones metá.licos con compuestos 

que no fon:ian parte del sistel:l.a biol6gico. 

Estos pueden ser divididos de acuerdo a la funci6n desempeftada 

por el coi:ipuesto: 

2.1) co:cpuestos que son substitutos de alquna biomol6cula. 

Algunos ejemplos de este tipo son los compuestos perfluorados 

que se han sintetizado para emplearse como substitutos sangulneos 

y la s!ntesis de moléculas modelo para la f'ijaci6n de nitr6qeno, 

entre otros cs. 61
• 

2.2) Compuestos que presentan actividad far?!lacol6gica. 

A los compuestos que presentan actividad f'armacol6qica ae lea 

conoce también con el nombre de f6.r?:lacos. Se sabe que el mecanismo 

de acci6n de algunos de ellos ocurre por medio de la interacci6n 

con iones :cetálicos, co1::10 sucede en el caso de la inhibición de 

algunas 1::1etaloenzi1:1as'ª1
, o cuando se presenta la formación de 

compuestos met6.licos que forman productos neutros liposolubles 

capaces de atravesa~ la membrana celular, en donde el i6n metAlico 

actaa como acarreador del f6rmaco hacia el interior de la 

célula Ul. Por otro lado cuando los f6.rmacos se coordinan al i6n 

tiatálico forman compuestos que como cons~cuencia de los cambios 

estructurales, dan lugar a la formaci6n de compuestos que poseen 

actividades similares a la del compuesto original, pero que 



difieren cuantil:ativaeente en sus efectos t"a:i:acol6gicos, 

proporcionando eo:i.o resultado nuevos ::i.edica~entos que presentan 

ventajas cuando son utili::ados en tratatüentos terap6uticost"T-n). 

Con esta perspectiva, es iciportante el llevar a cabo estudios 

de la interaeci6n que presentan iones :c.et6licos y ::.oléculas que 

poseen acti'Yidad tar:iacol6gica, ya que t::.uchas de estas substancias 

pre~entan qrupos funcionales que desde el punto de vista de la 

qu1?l:ica de coordinaci6n son potencial1:1ente activos C1J. Este es el 

caso de la ::.olécula .;, (lH) -quina::olinona-2, 3- dihidro-2-tioxo 

[Figura l.lJ que actfla co::o un :c.oderador de la actividad 

anafillicticacn,, la c1!al en su estructura presenta. dos 

nitr6genos, un áto::io de azufre y uno de oxigeno, sitios que pueden 

coordinarse a los iones :::.etálicos. 

Flqura 1.1 

f. ( 1H) Qulna::olinona-2, 3-dihidro-2-tioxo (H2 QT). 



1.2 l ANTECEDENTES 

Existen algunos estudios sobre la interacci6n del liqante 

H2QT con iones ttetál.icos. En estos se describe la s!ntesis, as! 

co::i.o la caracterizaci6n z:iediante las técnicas espectrosc6picas 

usuales de los cocpuestos con los iones :i.etAlicos : Hi (II), 

co(III), Zn(II), Cd(II), Hq(II), CU(IIJ, Pt(II), Pd(II), Sb(III), 

Bi(III),, Fe(II) y VO(rv) ' 16 - 19•. 

Los autores observan en las estructuras propuestas tres 

distintas foreas de coordinaci6n del liqante con loa iones 

:cetAlicos estudiados, coordinandose en algunos casos en forma 

DOnodentada y. en otros en fon:las bidentada. Para Ni(II), Pt(II) y 

Pd (II) 11 ., 1 se propone una coordinaci6n m.onodentada del liqante a 

través de los átoz::os hexoc!clicos : a través del oxigeno del grupo 

cet6nico en el cocpuesto de níquel; ztientras que para pt y Pd se 

coordinan por el Ato;.o de azufre. cuando el. liqante se comporta 

co:.10 bidentado los co:ipuestos se pueden dividir en dos grupos 

distintos en el prinero se encuentran los cocpuestos de 

Co(III), Hg(II) 11115 >, Sb(III), Bi(III) 117
J y CU(II:)ltSIJ para los 

que se propone una coordinaci6n con el Atoco :cet.1lico a través del. 

H ( 1) del anillo heteroc1clico . y el Atoao de azufre; en el. segundo 

grupo se encuentran los co:::i.puestos de Zn(XI:) y Cd(I:I:) <uJ donde a 

diferencia del qrtJpo anterior el .S.toz:o de H(J) es el que 

interviene en la coordinaci6n. En at:bos casos, los A tomos de 

nitrógeno sufren una desprotonaci6n antes de llevar a cabo un 

enlace con los !tomos cetllicos. 



1.3 ) 08..UIVOS 

En los diferentes estudios realizados con el ligante lt2QT, 

los autores han propuesto di versas fon:ias de coordinaci6n para 

esta quinazolinona con los iones ::et!.licos estudiaQos. Sin 

e:tbarqo, en estos trabajos no existe una siste::ia.tizaci6n en la 

stntesis de los co::i.puestos que per:c.itieran establecer la 

reactividad de cada uno de los heteroAtoaos con el tipo de 

col:!lpuesto .for:ado. 

Por lo q-.ie se propone para el siguiente trabajo el llevar a 

cabo un estudio siste::iático del co::porta.::i.iento de la 1:1.olécula 

.f. {lH)quinazolinona -2,J-dihidro -2-tioxo e:zpleando distintas 

condiciones de reacci6n en la stntesis de los conpuestos de 

coordinaci6n con los iones cetálicos: co, Ni, cu, Zn, cd y Hq, en 

la presencia de diferentes contraiones, con la finalidad de 

analizar la in.tlue.ncia que presentan la relación estequio::uitrica 

(liqantea:.etal) as! co:co el contraion y disolventes e:cpleados en 

la reactividad de los hetero.1to::::ios de la colécula. 

6 



CAPITllO 2 

2.1 ) FRGFIED~ts ESFECíROSCCf'ICAS CE H,ar. 

<l(lH) Quina::olinor..a.-2.,3-dlhidro-2-tioxo. (R:QT) 

Desde el pc.nto de '-·ist:a de la Ci'.I.!.:üca de coordinaci6n es un 

ligante ::n!;r• inte:esa::te, debido a les c-.:at:o i\tc::.os que posee son 

pote..."":cial::.e:ite acti.,,.os pa=a lleva: cabo reacciones de 

coo~inaci6n : les :üt=ó;enos (1) y (3}, el &to:o de a:urre y el 

oxigeno del c;=upo cett:nico. Otro hecho de gran i:portancia es que 

la :iolé.cula puede presentar 5 for:i.as tauto::éricas (Figura 2.1). 

Figura 2.1. 

~. 
~.J=s 

A 

d 

Fo:r:as ta.uto:úicas de la :molécula HzQT. 
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Con base a estudios te6rieos en los cuales se e.::.plean los 

i=étodcs Extended- Hilckel (EH) y :::.ec:Anica coléc:ular (MM) t 22 1
, se 

ha propuesto que el taut6:ero (b) es el :as estable. Esta 

proposición esta de acuerdo con l.os trabajos te6rico-pr.1cticos que 

se han llevado a cabo con tiouracilos y sus N-:::.etil y S-tletil 

derivados :::ediante el nétodo .Ab Initio LCAO-Ho'
2
''

251
, en donde 

encuentra que para la :::.olécula del 2-tiou.racilo (2TU) {Fiq. 2.2) 

el taut6=.ero oxo-tiona es el tias estable. 

Fic¡ura 2.2. Molécula de1 2-tiouracilo (2TU) 

2.1.1 l ESPECffiOSCOPIA N'RARROJA 

~ es una tiolécula heteroc!clica que presenta un grupo 

at1.ido y uno tioaaido, qrupos funcionales que tienen una serie de 

bandas caracter!sticas, por lo que el cooportatdento de estas 

bandas en la región de alta enerq!a (4000-700 c=t- t), como e.n la de 

baja enerq!a {700-70 c:i-
1
), nos proporciona infornaci6n acerca de 

los 4tol:los a los que se encuentra coordinado el i6n z::;et!lico. 



En la literatura existe controversia en la asiqnaci6n de las 

bandas de los grupos funcionales N(l)-H y N(J)-H presentes en l.a 

molécula de H2'QT. En la tabla 2. l. se presentan los trabajos 

publicados hasta la fecha por di.ferentes autores e 1 e-ni. En el 

trabajo realizado por Cave, L.D. 1191
, asigna las vibraciones vN-H 

en base a la st•stituci6n del H en la posici6n (3) del anill.o 

heteroc!clico por un grupo .fenilo. En el presente trabajo (Figura 

2.J. Tabla 2.2) las bandas vN(l)-H y vN(J)-H se asignaron en 3430 

c:t.-
1 y 3088 C?l~t respectiva:c.ente, siguiendo el criterio empleado 

por Rostkowska, H. Us> donde el ni tr6q~o en la posici6n l es el. 

que se asiqna a mayor enerq!a. Con el objeto de corroborar la 

asignaci6n de la N(3)-H se obtuvo el esp~ctro de I.R en nujol 

(Figura 2. 4) • ya que el taut6:cero que se espera en m.ayor 

proporci6n. en estas condiciones ser.ta la for:ca 1:1.ercapto. Como •• 

puede observar la banda en 3430 c:i.-t desaparece. 

Tabla 2.1 

Asignaciones de las bandas vN-H para el liqante H2QT. 

Vibraci6n Sinhg, B. t 6. l7 Dave, L.D. t•,t• 

vR(1)•H 3350 Cl:l- t 3400 ca- 1 

VR(3 )·H 3446 ca-' 3200 ca- 1 

En la posición C(4) se tiene un qrupo cet6nico que presenta 

una banda activa en el infrarrojo, la cual ea :muy caracter!atlca y 

se asigna a la vibraci6n de alargaaiento ve-o en l.705 Cll-t. 



De acuerdo a las for::.as vibracionales que pueden presentar 

los grupos funcionales aaido y tioai:i..ido atlbos presentan un 

conjunto de bandas que contienen el :i..isJ:lo tipo de contribuciones 

con la desventaja que se encuentran prácticat1ente en los cisl:l.os 

valores de longitud de onda, por lo que la asiqnaci6n de estas 

bandas se realiz6 de acuerdo al trabajo de Rostkowska, H. '
251 para 

las bandas tioai:r.ida I (&C-H + &N-H) en 1570 cc-t , II (veas + vC=N 

+ liC-H) en 1300 ai-1 , IIJ: (vC-N + vc-S) en 970 et:i-
1• 

En el espectro de H2QT se observa una banda centrada en 1164 

c=-1 que se asiqn6 la vibraci6n de alargamiento vC=S, 

considerando los trabajos realizados por Spinner E. C2Dl con 

co:cipuestos =ercapto N-heteroat6cicos y por Rostkowska, H. 1251 para 

el 2TU. Por (lltico se observa la presencia del anillo aromático 

por los sobretonos en la regi6n de 2000 cm-1 que tiene sustituci6n 

en posici6n orto que se confir1:1a con la banda en 760 cn-1• 

En la zona I .R de baja energla (Figura 2. 5) se observan 

bandas de intensidad variable, las cuales no se asignaron a un 

codo vibracional especif'ico, por considerarse que son cezclas 

vibracionales del plano y/o del esqueleto de los dos anillos que 

constituyen la z:iiolécula usi, a excepci6n de la banda en 495 cm-1 

que se asigna a la vibraci6n vC=S de acuerdo a lo observado en el 

trabajo de Anvarhusein A.1. 1211 • 

10 



TA.BU 2.2 

ASIGNACION~ EN EL r. R DE H;aQT 

t4000-700 c:::l-1 .. 

l.(c:::i.-l) Caracter!sticas Asiqnaci6n 

3430 d, a VN{l)-H 

JOSS i, a vN(J)-H 

2940 vC-H anillo arocta.tico 

1705 ve-o 

1626 i VC-OHIC-N anida I 

1570 .SN-HWC-N a~dda II 

aN-H+aC-H tioanida r 

1492 h Heterociclo que se campar 

1473- ta co::io anillo aro:i.§tico, 

1429 que esta unido a benceno. 

1340 d n.o 

1304 VCKS+VC:VN+.SC-H tioa:i.idair 

1267 i vc-n+!N-H a:iida III 

1164 vc..s 

1130 d 

1025 ... d 

970 ... d vc-H+vc-s tioa:i..ida III 

870 d n.o 

825 h 

763 Anillo aroa.!.tico o-substi 

tuido. 

d=débil, :c:aedia, i-intensa, a.d- cuy débil, ho:shombro, 

n.a- no asignada. 

11 
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4000 3'500 

t 
Hll 

3000 2!500 

NUMERO DE ONDA C CM-1 

Fiqura 2.4 

2000 

Espectro infrarrojo para el ll9ante HlQT : 
a) en pastilla de KBr, b) en suspensión de nujol. 
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Fiqura 2.s 

Espectro infrarrojo (700-70 cm-t) para el liqante lhQT en 

pastilla de polietileno. 
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2.1.2 l ESPECTROSCOPIA OC FM>l FROTONlCA 

Dentro del espectro de R.'{N de prot6n de H.:QT se observan una 

se:::ie de sef\ales (Figura 2.6) a ca!:.pQ alto, las cuales son 

asignadas a las vib~i!Ciones de los p::-otor.es p::-esentes en la 

::.olécula del ligante, con esta infor:iaci6n no se puede establecer 

cual de les tautC::e:-os es el que se encuentra presen~e en 

disolución debido a que las señales espe:-adas para los grupos -OH, 

cal!lpo bajo PP• 

Figura 2.& 

Espectroscopia de RHN1H para el liqant.e H2QT 

15 



-SH y -NH aparecen en la ti.is:z:i.a r~16n, sin e?:1bargo Aldrich 

Chettical Co. reporta unas asiqnaciones para el ligante, Tabla 2.3, 

proponiendo que el taut6t1.ero 2. la es el que se presenta en 

disolución, lo cual es congruente con los c.5.lculos teóricos 1221 

que establecen que los taut61:1:eros 2. la y 2. lb son los t1As 

estables. 

JH-R 

J._.. 

J.~ 

J~ .. 

Jb-<> 

(ppp) 

7.3-4 
7 .42 
7.77 
s.02 

12.52 

(Hz) 

7.5 

7.5 ... ... 

TA.BU 2.3 

DATOS DE lUm DE H:IDROGDlO DE H2QT 

Multi"Olicidad No.de tirotones 

Doblete 
Triple te 
Triple te 
Doblete 
Banda ancha 

oescrit::ici6n 

e-e 
e-e 
e-e 
C-8 
N-H y S-H 

2.1.3 l ESPECTROSCa'IA U.TRAVIOlETA-VISIBlE 

En espectroscopia ultravioleta en estado sólido, utilizando 

la técnica de reflectancia difusa, se observ6 que el liqante n~ 

presenta ninguna banda de absorción en el intervalo comprendido 

entre 350-800 n.m. En una disolución de CMSO (200-390 na) •• 

observa una banda que presentó su tl!xi:e.o de absorción en 294 n-. 

que se asigna a la transición n• +- n para el 6.toao de azufre y el 

anillo arol:1.!tico. 

16 



D.10755 A 
D.321<t7 

0.235'10 

0.1't933--

0,06326 

Figura 2. 7 

Espectrosc:op!a Ult.ravioleta en DHSO de HzQT. 
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CAPITU.O 3 

RESU. T ADOS Y O!SCUSlctl 

Para la s1ntesis de los co::i.puestos se intentaron diferentes 

sales i:etAlicas, &in e.::il:larqo los G.nicos co=puestcs que se 

obtuvieron ~ue e:pleando en las reacciones de s.!.ntesis los 

acetatos i:i.etAlicos HXz·nHzO donde M·2• ce, }l.i, Cu, Zn, Cd, Hg y 

x-... CibCOO, en dit'erentes proporcionas estequioi:i4trica.s H2QT;:aetal 

(l:l,1:2,1:4), los co=.puesto-s de coordinaci6n obtenidos se 

incluyen en la Tabla 3 .1. En el capltulo de experil::ental se 

:::enciona en detalle la s1ntesis para e/u de ellos. 

Tabla J • .1 

ANALISIS t:t.E:ME::NTALES Y KOK!:HTOS HAGNETI.COS OE COMPUESTOS CON 
LIGANTE H2QT. 

COKPOESTO ANALISIS ELEMENTAL MOMENTO MAGNETICO 

CTEOR ICO/PRACTICOl CM.8.l 
C% H7. N7. 

(Ni(HQT)2) 46.52 2.44 lJ. 36 3. 34 

46.14 3 .02 13. 67 

{Co(HQT) :r.] 46.49 2-77 lJ.55 4.50 
45. 76 3.U 13.67 

(Cd(HQT) 2) 41.16 2 .J.6 12. 00 ----
41.%4 2 .se ].l.90 

[CU(HQT) (Ae) (H>O)J 37.91 2 .86 a. s.c 
37.41. 2-22 10. J& 1.01 

[Hq (HQT) (Ae) l 27.56 1 .. 61 6.42 ---
26.44 1.79 7. 09 

[Zn(HQT) (Ae)] • 2H>O 35.67 :L29 S.32 ---
33.68 2 .. 67 9.38 

lS 

EL 



Los coapuestos se caracterizaron e..cpleando las técnicas de: 

an.!.lisis ele:ciental. espectroscopia infrarroja, reflectancia 

dit'usa, :c1.oaentos =agnéticos y en los co:ipuestos de cobre se ei:::ple6 

resonancia parcu:iaqn6tica electrónica (RPE) • 

con la t'inalidad de .facilitar la discusión de los coapuestos, 

esta se ~·ealiza de acuerdo a su .t6n:i.ula al ni.ca, de esta manera se 

obtuvieron 2 grupos de cocpuestos: 

3.1 l a:JMU:STOS CON FOOM..t.A MINIMA !MCH:lD2 1 

Dentro de este grupo se consideran los siguientes co:cpuestos: 

(Co(HQT)2) 

[Ni(HQT)z] 

[Cd(HQTJ•J 

En las reacciones de s!ntesis se obtiene el mismo cocpuesto, 

at1n cuando se ~plean diferentes relaciones estequio:ciétricas 

ligante:1:1.etal (1:1, 1:2 y 1:4). 

En los espectros de infrarrojo de lo co:puestos [M(HQT)a] se 

encuentra un co=.portamiento similar tanto en la zona de al ta 

enerq.la (4000-700 Cl:l.- 1) co1:10 en la de baja energ.la (700-70 cm- 1) 

por lo que se presenta un an4lisis general de los espectros y los 

ca.J:l.bios que se observan. 

En el espectro infrarrojo de alta. enerqla. (Figura J .1) en la. 

región de 3000 c::t1 ae presenta un pequefto desplazamiento de la 

vibración vN(1)-H ubicada en 3430 al1 a 3420 CJ:l-
1, y la banda 

compuesta en 3088 ca-1 se simpli.fica, ya que la aeJ'lal 

correspondiente a la vibración vH(J)-H desaparece, conservandose 

una banda de isenor intensidad correspondiente a la vibraci6n vc-B 
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para anillos aromáticos en JOSS c::l-t. Por lo que se propone que el 

N(J) se desprotona y se encuentra participando en la coordinaci6n 

hacia el ión :cetAlico. 

Para todos los co:i.puestos se observa un desplazatiiento de la 

banda asignada e.n 1705 c::i-
1 a la vibración vC--0 de .. 20 cn-1 a 

:cenor enerqta. Este co:cporta.:iiento apoya que el nitr6qeno que 

interviene en la coordinación hacia el i6n :aetálico es N (3) • Esta 

proposici6n es en base al trabajo de Rostkowska, H. et. al. t2S> 

quienes llevan a cabo un estudio detallado de I:.R. con la nol4!cula 

2TO (.fiq. 2.2.) sustituyendo con metilos los átotios de oxí.qeno, y 

azu.fre, N(l) y N(3), observando los desplazanientos de las bandas 

asignadas tanto a las vibraciones vc=a, ve=s, asl coco las 

asociadas a los 4to:cos de nitr6qeno. cuando sustituyen el prot6n 

del ni tr6geno en la posici6n J se presenta un 

desplazaniento en la banda de la vibraci6n vC=O de 19 -· =. por el 

contrario, cuando se sustituye el N(l) la banda vC=O 

ó: 
~ 
CH, 

pernanece en su posici6n original. Por lo que considerando la 

proposici6n de los autores 06 
• 

17
,, con respecto a que el oxígeno 
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interviene en la coordinación hacia el ión i:::1etAlico basandose 

el desplaza.aiento de esta banda ( .. JO Cl:t
1

) no es correcta. 

Las bandas tioa.aida I (1570 c::i.-
1), II (lJOOc:tt1) -y III {970 

~-s) canbian sus intensidades relativas y se localizan en los 

espectros en 1527 c:n·1
, 1306 Cl:l-t y 970 Cl:l-s respectiva1:1.ente. La 

banda en 1164 Cl:l-
1 la cual presenta una importante contribuci6n 

veas, originaleente nuy intensa, dis11inuye su intensidad relativa 

y se desdobla en dos senales una de ellas en 1175 ct1i-
1 y la otra 

en 1124 ct1.-
1 siendo anbas de intensidad J:ledia (asignada en 1148 

cti-
1 para el 2TU, la cual desaparece cuando se J:1etila el &tomo de 

s (25)). 

Por G.ltico, la banda asiqnada a la sustitución en posición 

orto del anillo aroti.~tico 1lnicai:::iente presenta un desplazamiento de 

5 Cl:l.-
1 conservando su intensidad relativa, que esta de acuerdo con 

el c:o:cportatiiento esperado. 

En la ·regi6n de baja energ!a (Fiqura J.2, 3.3, 3.4) se 

observa que todas las bandas presentan un desplazaaiento y 

codificación en sus intensidades relativas, as1 co1:1.o la presencia 

de dos nuevas bandas en la re9i6n de 300 cc-1
, las cuales son 

asignadas a las vibraciones (i:::1etal-ligante) vM-H y vH-S, en la 

tabla 3. 2 se presentan las asignaciones para cada uno de los 

coz:ipuestos. 



Tabla 3.2 

I.R en la reqi6n de 700-70 e::·' para los co=puestos con el liqante 

H2QT 

co=puesto i.-·H-N 

<=-·l 
(Co(HQT):z) 265 

[Ni(HQT)2) 269 

{Cd(HQT):z} 232 

[CU(HQT) (Ac) (H20)] 

(Zn(HQl') (Ac:)] •2H:z0 293 280 

{Hg(HQT} (Ac:)] 1: 1 ¿:27 

{Hq(HQT) (Ac)) 1:.c 230 

* No es posible asignar por las sei\ales poco definidas. 
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Figura J.2 

Espectro infrarrojo {700-70 cm.- 1
) para el cor:ipuesto (Co(HQT)z] 
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Figura 3.3 

Espectro infrarrojo (700-70 ct:J.-
1) para el co1:1puesto (Ni(HQT)2.] 
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Figura 3. 4 

Espectro inrrarrojo (700-70 cm.-1 ) para el compuesto (Cd(HQT)2] 
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Por su cot:1portamiento que presentan en r.R. se propone la 

participaci6n del azufre y el N (J) de ambos ligantes en la 

for:taci6n de anillos quelato con el á.to:i.o cetAlico. Para el 

cot:ipuesto de co (II) el cual tiene un nG.mero de coordinación de 4, 

pudiendo estabilizar 9eot1.etr!as tetra~d.ricas o plana cuadrada. 

Por espectroscopia electrónica, Co(II) de geo=.etr !a 

tetraédrica presenta tres transiciones electrónicas en la región 

U.V-visible-I.R cercano: v
1 

que corresponde a la transici6n 

"T2(F}<- "Az(F) la cual se presenta en la regi6n del infrarrojo 

(-4000 - sooo cm.- 1
) ce:clandose con bandas debidas a vibraciones 

coleculares; v2 que corresponde a la transición 4Tt(F)<--4A2(F) 

se localiza en el infrarrojo cercano entre 2000 ru::i. (5000 cti-
1

) y 

1110 n::i (9000 CJ:l-
1
). Debido a las licitaciones del aparato, en 

este caso tlnica:;,,ente se observó la banda v 3 correspondiente a la 

transición "T 1 (P) <---'A2 (F) centrada centrada en 600 nm (16666 

c::::i.-
1

) que es nenos intensa de lo esperado, muy probablemente se 

deba a que no sea un cocpuesto con una geot1.etr!a tetr6drica 

regular, coco serl.a de esperarse para este sistena. Lo anterior se 

fundat1.enta magnético de J.Lc 4.5 K.B que presenta el co?!!plejo el 

cual corresponde para Je· desapareados en una geometr!a 

tetraédrica ' 32 " 331
• 

La espectroscopia electrónica en estado sólido del compuesto 

de Ni (II) en la región de S00-400 nm (Figura J. 5) 11.uestra una. 

banda con un tiáxino de absorci6n en 620 ru:i (16611.29 Cl!l-
1
), la 

cual es asignada a la transici6n 3Tt (P) <--- 3
Tt (F) v

3 
para un 

co=puesto con qeoaetr1a tetraédrica, v
2 

y v
1 

no se observan por 

encontrarse en e1 cercano infrarrojo y tuera de1 alcance del 

aparato. 
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4DO 500 

620 

600 

Fiqura 3. S 

700 
LONG!TLO DE ONDA - n m 

Espectroscopia Elect.r6nica para el compuesto [Ni(HQT)2) 

en s6lldo. 

28 

100 



Para este co¡:puesto se tiene un :ao:iento :aagnético a 21. s•c de 

J.t= J.4 K.B, que cc:iparado con los \:alares esperados para un Ni(II) 

tetraédrico nor:aal. cuyo '\.•alor se encuentra entre los J.S a 4.0 K.B 

y cuando es tetraédrico distorsionado entre J.O a 3.5 H.B. el 

valor de 3 .4 K.B deterni.nado experir.ental:i:ente corresponde al 

seq-..mdo tipo de 9eot1.etr!a' ~ 3 > • 

Los te.rmoqra:ias de los tres co::.puestcs presentan un nismo 

co:portaniento presentando un nis::o patr6n de desco1:1posici6n 

(Fiqura J. 6) de la :uestra nos que se observa co:o una pérdida de 

=asa constante en el intervalo considerado entre los 2s0c y los 

275 ºe cuyo porcentaje total se presenta en un a l. 7 1: • despues 

de esta tellperatura tiene una pérdida :ia}'or de peso 

desco:ipcniendo por co:::ipleto la nuestra. 

La si:tllitud que presentan los col::!pUestos su 

co~porta:iiento I. R. y la infor:z:i.aci6n que expuso 

anterion:e.91.te para los co:puestos de Co y Ni, se propone una 

estructura tetraedrica si:tr.ilar para el co:c.puesto de Cd. La 

fon:.aci6n de anillos de cuatro niellros en los Co!:!.plejos, fué 

observada por Rosenfield, et.al 
,,., 

co:ipuestos con los 

liqantes pirinidina y pirinidina-2-tiol los cuales presentan una 

•:c.ordida• co:ipuesta por un átono de nitrógeno, carbono y azufre 

sinilar e la presentada por el ligan te H2QT, estabilizando anillos 

de cuatro n.ienbros. 

29 



al 

·. 

l 
bl ¡ 

!. .. 

e> ¡ 
! • 

Figura J. 6 

Te:n:oqra=as para los co:::puestos a) (Co(HQT)z], b) [Hi(HQT)a 

y e) (Cd(HQT)2J 
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Considerando de Danera conjunta toda la inforuaci6n 

presentada hasta este co1:1ento se propone la siguiente estructura 

tetraédr ica parA los col:l.puestos: 

o 
o o 

sN"""'- ~Ns 

1 J:s/M\s~' 
N N 

Flc¡u.ra. 3. 7 

1 
H 

o 

Estructura propouesta. para los compuestos [H(RQT)2],, donde 

donde H·2= co, Mi y Cd. 
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32 J CCt.!PlESTOS Ca-1 FOOM..LA MINIMA CMCJ-OTJ!Acll 

Dentro de este qrupo se consideran los eo::ipuestos que se 

obtienen al m:plear los acetatos 1:1.etálicos de los iones divalentes 

CU, Zll y Hq, cuyas f6n:iulas :!nitias se presentan a continuaci6n : 

[CU(HQT) (Ac) (!!20) J 

[Hq(HQT) (Ac)) 

(Zn(HQT) (Ac)] ·2!!20 

3.2.1 l CCU<H:lTJ!AcJCH20ll 

rste c~puesto obtiene al e:plear una relaci6n 

estequiot:tétrica (liqante:netal) 1:1. 

El análisis ter::.oqravicétrico (Fiqura J .8) peralte observar 

ligera pérdida de peso (1.46\) desde te:iperatura ambiente 

hasta los 7S°C atribuida a hu.::i.edad de la :uestra, a partir de 

24Sºc y hasta los JOOºc se observa una pérdida de peso del 2.92 t, 

la cual equivale a 0.52 col de noléculas de agua de. coordinaci6n, 

seguida de la desco:iposici6n de la nuestra. 

Dentro de la espectroscopia infrarroja Figura 3. 9 :cuestra que 

la definici6n e intensidad de las sefialcs dis:ainuye; en la reqi6n 

de 3000 c:rl1 la banda correspondiente a la vibraci6n vN(l)-~ en 

3430 e:t1 se conserva,. nientras que la correspondiente a la 

vibraci6n vH(3)-H t!n 3088 c:-1 desaparece. En la reqi6n de 2000 

c::l-t la banda del grupo cet6nico oriqinall:l.ente en 1705 cn-1
, ae 

desplaza a 1665 c:i-t, este corri=iento de 20 CD-1 indica que el 

átoco de oxigeno no esta participando e.n la coordinaci6n hac!a el 

i6n metá.lico, co:::!.O se observ6 en los co:puestoa discutidos 
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preVia.l!lente. En esta mis::!la regi6n se observa una banda en 1540 

c:n-1 que se asigna a la vibración V••IOf
3

C'tXJ-, para un grupo 

acetato, la pérdida de definici6n en las detlás señales no permite 

asignar con precisión la posición de la vscCY
3

cn:t1 (1407 c::i.-
1

) 

que se observa co:i.o un ho::i.bro de una banda co:::ipuesta en 1437 c::i- 1
, 

en base a la diferencia de frecuencias entre las dos bandas 

133 c::t-1 propone que el 

acetato presente en la z:iolécula se encuentra actuando co:i.o 

puente 1261
• 

En el espectro que se obtiene tzediante la técnica de 

reflectancia difusa se observa la presencia de una banda de 

absorción centrada en 680 rm (14705.SS c::t-
1), la cual se asigna a 

la transición 
2

T2: ..... 
2

E" 

Para este co~puesto se er.:pleó la técnica de Resonancia 

ParaJ:aqnética Electr6nica (RPE) • Por lo que a ccntinuac16n 

presenta un pequeri.o resu:Jen de los fundat1.entcs basiccs de la 

técnica. 

RESCJN.!N:IA PARAMA~CA ElEC°fRil'llCA 

La resonancia paral!laqnética electr6nica (RP.E:) 
129

•
301 es una 

técnica espectrosc6pica basada en la absorción de ?:icroondas por 

una sustancia paracagn6tica colocada en un ca:cpo :iaqnt!tico 

intenso.. El para.=aqnetiSt10 es la propiedad de ciertas sustancias 
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A 

110 

400 sgo &DO 700 
LONGITUD DE ONDA - nm 

FiqUr& 3.10 

Espectroscopla Electr6nica para el compuesto [CU(HQT) (Ac) (lbO)] 

de uagneti:z:arse en presencia de un ca11po nagn6tico en eaqnitud. 

proporcional a éste. Dicha propiedad se asocia con los electrones 
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no apareados de un :.ate.:-ial, de tal z:anera que sus :co:ientos 

:aqnétices (u) no est.!.n cancelados. Eje::plos de estas susUncias 

son los radica1es libres orgánicos y los fo.n:.adcs por irradiaci6n 

de cristales. Les lenes de les :i.etales de transición ta:tbién 

p:esentan el fer.6=eno de pa.ra::.agnetis:o debido a que pueden 1:.er.er 

el~ones desapareados en la capa. electr6nica d, que se encuentra 

inem!.pleta. 

Para ilustrar este fen6:ieno considere:os una :::.olécu1a con un 

solo elec+-....r6n desapareado; e.n este caso su esp1n s es igual a 1/2. 

E:n ausencia de ca::po :aqnético todos los electrones desapareados 

de la :::r:uestra tienen la :tls:::i.a ene.rq1a. Al aplicar un ca.::po 

i:.ac¡nético B, la e.ne-""g!a de inte.:acci6n e.nt:-e ;.:. y B (-~·5) es de 

tal fo~ que 1os espines se c:ua.ntifican tc:ando los dos valores 

posibles ::.• 1/2 y :..2 -1/2. Estos dos estados no tienen ahora la 

ris--ll ene...-gia y su di!'erencia crece proporcional::ente al ca.::r.po 

:.aqnético. La enerq!a correspo!'ldie.."lte para cada U."lo de los estados 

esU dada po: : 

E...,. EOJ ... 1/2 qi31! , 1/2, 

E- Ee + 1/2 qj3H , - 1/2, 

en donde f1 es el z:aqnet6n de Bchr (13= 9 .. 274078 x 10~ e...-qio 

qauss-1
) ·y q es igual a 2.0023 para el. elec+-._rc5n libre. De esta 

nar.era, la diferencia de ene.rg!a entre los dos estados (L~ E· -
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E 

Eo 

+ 1/2 q~H 

- 1/2 q~H 

Efecto del. c&l!l.po naqnétieo sobre l.a e.nerq1a de un 

electr6n desapareado. 

Es posible inducir transiciones entre los dos niveles por la 

aplicaciOn de un campo . electrocaqnético de frecuencia (v) 

adecuada, es decir, tal que hv - AE, en donde h es la constante de 

Planck (h:cr 6.6256 x 10·2'7 erg s·1
). En el caso de un electr6n 

l.ibre en un ccu:po de • 3200 gauss, esta condici6n se satisface 

para 1:1.icroondas con una frecuencia de 9000 KHz.. Este proceso de 

absorci6n selectiva de fotones de la enerc¡1a, se denomina 

resonancia par~agnética electr6nica. Lo que ae obs6'!rva, 

usualnente, es una. absorcl6n neta de enerqla. Esto se debe a que 

en condiciones de equilibrio téraico el no.mero de espines en el 

nivel inferior es aayor al nW:lero de espines en el nivel •uperior 

dada por el factor de Boltz:ann: 

N• / N·- exp (-dE/J<T) 

en donde N•y N- son las poblaciones del nivel superior y del nivel 
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in.!erior, re.spectiva:t1.ente, y K es la constante de Boltzaann, igual 

a 1.300662 x 10-s6 ergios kelvin-s. A t~peratura a.i:ibiente y en un 

campo :agnético de 3000 gauss N•/ u-- l..001., en consecuencia, el 

ntll:lero de electrones que pueden absorber energ!a predo:t1.ina, 

ligerai=ente, sobre e1 ntll:lero de electrones que pueden e.1:1.itirla. En 

esta diferencia se basa la espectroscopia RPE. cuando una auestra 

es so1:1:etida a un ca?:tpo electrol:lagnético intenso, la diferencia de 

las poblaciones tiende a cero. En espectroscopta RPE se denonina a 

esta condici6n de saturaciOn por microondas, y puede evitarse a.1 

disuinuir la potencia de las nicroondas. Sin e.nbargo, bajo ciertas 

condiciones, no se observa el .!en6~eno de saturaci6n; esto se da 

cuando los espines están en contacto con el :tedio, el cual tiende 

a restablecer el .!actor de Boltzmann nediante los diversos 

procesos de relajaci6n. 

EXiste.n dos necanisnos principales cediante los cuales los 

espines del nivel superior re_qresan al inferior sin e:itir 

radiaciOn relajaci6n longitudinal o interacci6nesp!n-red, y 

relajaci6n transversal o par interacci6n esp!n-esp!n. En el primer 

caso, los espines promovidos al nivel superior tienden a devolver 

parte de su energia al :medio en .!orca de calor. La energ!a em.itida 

sb.plemente a~enta la uplitud de la vibraci6n téraica, lo :ua.l , 

corresponde a un aueento ninOsculo de temperatura de la muestra. 

La relajaci6n longitudinal no ocurre de ~nera iru:iediata sino que 

está caracterizada por un tie.cpo de relajaci6n Ts, que aur:ienta al 

disminuir la te?:lperatura. El segundo cecanisl:lo de relajaci6n se 

debe a la presencia de nOcleos :magnéticos en la muestra. La 

interacci6n del esp!n electr6nico con los :conentos ~gnéticos de 

los n'llcleos reduce el tie::ipo de relajaci6n. En general, la 
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reducci6n de los tiempos de relajaci6n tiende a ensanchar las 

11.neas de RPE. 

En el caso de coz:ipuestos con iones de los metales de cuya 

qeonetr1a es octaé:drica, en cada uno de los vértices del octaedro 

se encuentra una carga perteneciente al ligante. Si el octaedro es 

regular, el ion tiene sit:ietr1a c1lbica y si esta distorsionado da 

lugar a sitietr1as m.is bajas. Es frecuente encontrar cuatro tipos 

de b.isicos de sinetr1a : c1lbica, tetragonal, rO:mbica y trigonal. 

Las interacciones esp1n-esp1n entre centros paramagn6ticoa 

ocurren nediante dos z:iecani51:1os distintos: a) interacci6n 

dipolo-dipolo, la cual es un fen6meno :m.aqn6tico y b) la 

interacci6n de interca=hio, que es una consecuencia del principio 

de exclusi6n de Pauli y se puede considerar esencialmente co1:10 

electrost.itica. 

cuando el esp1n electr6nico está. apareado con un nt'.l:cleo 

aagn6tico a distancias de uno, dos o tres enlaces químicos, se da 

la interacci6n superhiperfina, que desdobla la linea espectral en 

varios componentes. cuando la interacci6n es entre el nCicleo 

magnli:tico y el electr6n desapareado de un 1:1ismo .!tot:io se denoz:iina 

hiper.fina. El desdoblamiento de las lineas espectrales que 

provocan ambas interacciones se conoce como la estructura 

hiper.fina del espectro. El estudio de esta multiplicidad de lineas 

brinda inforraaci6n .muy 1ltil sobre la naturaleza y la localizaci6n 

de los Atemos vecinos. Muchas de estas sef'iales de RPE se muestran 

en varios valores de g ; esto se debe a que el factor 9 ea en 

realidad un tensor (q). 

El n11.mero de valores que :muestre g dependerA de la ai.J:letr1a 

del aicroambiente (campo cristalino) en que se encuentre el eap1n 

40 



total del cent.ro. Existen t-=es situaciones b.1sicas , que se 

resu:en a continuaci6n: 

1) El. caso isot.r6pico en el caso que los tres valores de q sen 

iguales. S6lo se cbse....-va una 11.ne.a si:iétrica de absorci6n. 

2) El. caso a.xial en el cu.al un valor de q es diferente al de les 

ot...-os dos. Al -..~1or Cnico se le no!!.bra q 1 y a los otros dos q ..1. • 

El. valor de 9 1 puede ser nayor o :ienor que el de q ..1.. 

3) El caso r6::.bieo en el cual los tres valores de q son 

di!"erentes. 

Para. el co:puesto [CU(HQT) (Ac) (H20)] se obtuvieron los 

espectros a te.::.peratura aJ:l.biente (300 K) y a baja te:peratura (77 

K). A te..:i:pe.rai::ura a.:.biente, se obse....""Va la presencia de una sehal 

ancha y asi11é.trica centrada en a JOOO Causs (Figura J.11), la cual 

indica la p:esencia de un &to:o de cobre en estado de oxidaci6n 2+ 

cuyos valo:-es de g 1 •2.31.JO y g.!.. -2.oa2s son ca:acter!sticos de un 

te.."l.sor g asili:ié.trico (axial), suqiriendo u.na geo:etr!a octaédrica o 

tetragonal distorsio~da para cuz.. En dicha se..f\al no se logra 

detectar el desdobla:tie.."tto de las posibles sel\ales espectrales 

hipe:fL"las esperadas para el nit.r6qeno, por lo cual no se puede 

obte..."ler n.!s info:-::.aci6n sobre la naturaleza y localizaci6n de los 

áto:rr.os vecinos. Sin e:ha.-qo, al di~inuir la te.zperatura y 

c!etentlna.r el espectro a 77 K Figura 3 .12 se obse-...-va un pequello 

desdobla.:iento hi~fino que provoca el nitr6geno enlazado al 

.1~c.:io c!.-a cobre, dis:tinuyendo el ancho de la sel\al axial con 

valo:.-es de g 1 •2.3216 y g.!.. =2.0730, esta dis:...i.r.:.ici6n de un 40 t en 

el ancho de 1as lineas (regiOn paralela del espectro) per:li.te 

propone: qce de los distintos 1leC31liS::os de relajaci6n,. esp!n-red 

o esp!n-e..sp!n,. el pri::ero es el necanis:o que opera en este 



Fiqura 3.11 

Espectro RPE a :ioo K para el compuesto (Cu(HQT) (Ac) (H20)] 
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Fiqura 3.12 

Espectro RPE a 77 K para el compuesto [cu(llQT)(Ac)(H20)) 
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co::i.puesto. De acuerdo a carrinqton et al. ' 271 esta dependencia 

del ancho de la banda con la te..:peratura solo puede surgir del 

hecho de que las vibraciones de la red pueden unica::i.ente co:c.partir 

enerqta con el sistena de espines via su acopla:dento al :co=ento 

anqular orbital de los electrones. Si dicho acopla::iiento es fuerte 

el co:=.puesto te.ndrA que ser enfriado a bajas tez:peraturas para que 

las lineas RPE se angosten, y esto inplica que los niveles de 

enerq!a de los orbitales electrOnicos se encuentran relativa:cente 

cerca del esta.do base para que esta fuerte interacción 

e.spin-orbita (A•-> sea posible. Por el contrario, si se encuentra 

que el ancho de linea es independiente de la tei:iperatura, entonces 

el acoplaniento espin-orbital debe ser :cuy pequeño y debe de haber 

un gran desdoblaJ:1.iento entre el estado basal y el siguiente nivel 

energético. Esto i:cplica que en el ca.so de este co:1puesto el 

desdoblaniento del ca?ipo cristalino es débil. 

El- co:apuesto (Cu (HQT) (Ac) (H20)] presenta un espectro RPE 

sinilar tanto en su patr6n as! co:z:.o en sus valores de g al del 

co:puesto [CU(diJ:.enol)'(N03)2) propuesto por Kllller, G. 1291 el 

cual tiene una estructura de tipo di:cérica. La shúlitud 

presentada por ~s co::i.puestos per:tiite proponer una estructura 

di:i:iérica (Piqura J.13) para el cot:1.puesto en estudio. Esta 

proposición esta de acuerdo al co1:portatliento magnético del 

cottplejo cuyo u.= 1.01 H.B, indica que hay un acoplai:iiento 

antiferrot:aqnético entre los dos ~to.::ios de cobre co;;:¡o ser.ta de 

esperarse en un d.1:aero de esta naturaleza. 



Flqura 3413 

Estructura propuesta para el compuesto [Cu(HQT) (Ac) (H20)) 



3.2.2 ) [ ZNClf.lTlCAcl 1"2H,o 

Este cocpuesto se obtiene indistintamente al. emplear en las 

reacciones de s!ntesis las relaciones estequiooétricas (L:H) 1: 1 y 

El an&llsis teri:i.oqravit1.étrico Figura 3 .14 de este co?:tpuesto 

cuestra una pérdida de 10. EiO t en peso a partir de temperatura 

atibiente a los 1S4ºc. esta pérdida es atribuible a 2 1:1ol6culas de 

agua de cristalización, seguida inmediatamente de una pérdida de 

peso asociada a un proceso de desco?:1posici6n de la c.uestra. 

Dentro de la espectroscopia infrarroja el co:iportamiento que 

se presenta difiere al. de los compuestos mencionados anteriormente 

Figura 3. 15. De las dos bandas correspondientes a las vibraciones 

vN-H del anillo heteroc!clico un!camente se observa la banda 

correspondiente a la vibraci6n N(l)-H en 3430 cm-1
, siendo un poco 

1:1as intensa· y ancha lo que indica J:loléculas de agua en el 

cot:l.puesto. En la regi6n de 2000 CD-1 se destaca el desplazamiento 

a menor energ1a de la banda correspondiente a la vibraei6n de 

estiramiento del grupo cet6nico que originalmente se encontraba en 

1705 cm-1 ubicandose en 1620 C?:l..
1 

, un desplazamiento con un Av= 

es Cl:l·t sugiere que en este caso el. ox1qeno del. grupo cet6nico se 

encuentra interactuando en la coordinaci6n hacia el i6n metAiico, 

ademas, se observaJ'.'l dos nuevas sel'!.ales en 1540 cm-1 y 1327 cm·1 

que son asignadas a la vasC013ccx,-1 y V•CCH 3coo-> respectivat1ente 

para un grupo acetato, la diferencia de frecuencias que se 

presenta entre las dos seftales (Av • 213 cnt1
) permite proponer 

que dicho grupo se encuentre actui!lndo en este caso como 

unidentado (Z6I. Todas las bandas tioamida c:r I I.I y I.II) 
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presentan modificaciones, principal.m.ente aquellas que tienen mayor 

contribuci6n vc-N+vc-s presentan caabios tanto en su intensidad 

relativa as!. como u sus posiciones, principal=:ente la banda en 

1164 c::l1 que tiene una e.ayer contribuci6n de vez.s. 

Dentro de la regi6n de baja enerq!a Fiqura J .16 se presentan 

cambios en las intensidades relativas y en las posiciones de las 

aet\alea presentes, per=.itiendo apreciar la presencia de tres 

nuevas sef'¡ales en la reqi6n de 300 cm-1 las cuales son asiqnadas a 

las vibraciones vzn-N en 293 Cl:l-
1

, vzn-o en 280 cm-1 y vzn-s en 

243 cm·1• 

De la forma y posiciones de J.as bandas en el I.R de este 

compuesto se propone que en este caso la coordinaci6n esta 

llevando cabo por tres de los heteroá.to1:1os del anillo 

heteroc!clico y que son el N (3) que se encuentra desprotonado , el 

6.to1:10 de azufre y el oxigeno del qrupo cet6nico. 

La proposici6n de la estructura se llev6 a cabo considerando 

la informaciOn antes mencionada. En este caso se propone que el 

coapuesto tiene una qeoaetr!a tetraédrica c:n, 32 > y es de tipo 

poli1:1.érico, en el cual una molécula de liqante se encuentra 

interactuando con el Ato1:10 met!.lico a través del nitr6qeno en la 

posici6n J del anillo heteroc!clico y con el !.tomo de azufre 

formando un anillo quelato de t'orma an.S.loqa a los compuestos 

descritos, el Av del acetato observado en el I.R es caracter!stico 

de una coordinaci6n en t'orma :monodentada, y por Oltimo, en la 

cuarta posición interacciona con el oxigeno del qrupo cet6nico de 

un segundo ligante, creciendo de manera sucesiva la cadena. 

poliaérica ~ 
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Fiqura 3.16 

Espect.ro Infrarrojo (700-70 cr:i.- 1 } para el co:npuesto 

[Zn(HQT) (Ac) )·2(1!z0) 

so 



e l-IGCJ-OTICAcl 1 

Con esta f6rmula a1nima se obtienen dos cot:ipuestos para los 

cuales se e:=ple6 en las s!ntesis el acetato de Hq(II) en las 

proporciones estequio1:1.étricas (L:K) 1:1 y 1:4, a pesar de tener la 

=.is:oa f6n:i.ula z:i.1.nima presentan un coaportamiento distinto en su 

espectroscopia in.t'rarroja. 

3.2.3 > e HG<H:ITlCAcl J 1:1 

El infrarrojo (Fiqura 3.17) muestra que en la reqi6n de 3000 

CD-1, un!cacente se conserva la banda correspondiente a la 

vibraci6n vN-R en la posición (1) del anillo beteroc!clico an 3430 

c:l-
1 y no as! la que originalcente se observa en 3088 cm-1 

correspondiente a la vibraci6n vN-H en l.a posici6n (3). La regi6n 

eo1:1;prendida entre 1800 -1450 ·cm-1 muestra setiales poco definidas, 

la banda correspondiente al qrupo cet6nico oriqinal=ente en 1705 

co.·1 present~ un desplazamiento hacia menor energla de 32 cm·'¡ 

dentro de esta misma regi6n se observa la presencia de dos nuevas 

bandas en 1507 Cl:l.-t y 1442 cm·1 que se asignan a la f'orm.a 

a!limétrica y sb1.étrica correspondientemente al qrupo carboxilo del 

acetato, la diferencia de f'recuencias Av- 65 cn-1 permite proponer 

que dicho grupo se encuentre actuando en este compuesto en f'oma 

de quelato l2:fH, en lo que se ret'iere a las bandas anida y tioamida 

siguen presentando el mismo comportamiento para el grupo anterior 

de compuestos; la banda en 116.C cm-1 la cual presenta una mayor 

contribuci6n vc-s disminuye considerable.mente en su intensidad 

relativa, as1 también la banda en 970 cm·1 que tiene una 

contribuci6n (vc-s + vC-N) que original.mente es muy d6bil en el 

co13puesto se vuelve de intensidad media. 
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En la rcgi6n de baja energía (Figura J. 18) se observan bandas 

de intensidad variable de las cuales una de ellas es asignadas al 
codo vibracional. vHq-?l en 227 c::i- 1 

• 

Fiqura 3.18 
Espectro Infrarc-ojo (700-70 cm- 1

) para el compuesto 
[Hg(HQT)(Ac) J 1:1 

SJ 



La infor::iaciOn que se o:btiene de la espectroscopia infrarroja 

per.iiite proponer que en este caso 1os sitios po::- donde se esta 

llevando a cal:o pre!'erencial!nente la coordinaciOn son el nit.rOgeno 

en la posici6n J el cual se encuentra desp::-otonado, as1 co::io el 

!.tomo de azufre hexociclico y el qrupo acetato que se encuentra 

interactu.L.,do co::i.o quelato. La tendencia observada por este 

liqante a estabilizar geometrlas tet.raédricas permite proponer 

esta estructura para el. co::puesto; ca.be aencionar que el 

desplaza:rle.nto de JO c::i-
1 del grupo cet6nico se debe 

principalmente a la coordinaciOn del nitrOgeno J como lo observa 

Rostkovska 1221
, por lo que se propone la siguiente estructura: 

o 

o 
Figura 3.19 

Estructura propuesta para el compuesto [Hq(HQT) (A.e)] 1:1 
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3.2.4 l [ Ho<HJTJCAcl l 1:4 

El ter.::i.ogra::a :cuestra una pérdida de 0.42 t en el intervalo 

co:prendido en los 20°C y soºc atribu1da a hu::r.edad de la z:s.uestra, 

ade::ti.\s se presenta otra pérdida hasta los 22sºc de un procentaje 

de 1.46 t, sequida de un proceso de desco::iposici6n seqtm lo indica 

la grA.tica de la pri::iera derivada (Figura J.20). 

La espectroscopia infrarroja Figura 3. 21 co:cporta de 

:canera si:cilar al co:i.puesto con la estequio::étria 1: 1 en lo que se 

refiere a la pérdida de de.tinici6n en las bandas de la regi6n de 

cediano infrarrojo, donde en la re9i6n de 3000 cn-1 las bandas 

corresponQientes a las vibraciones de estira::iiento vN-H en las 

posiciones 1 y 3 del anillo heteroctclico que se observan 

originaltlente 3430 ~-t y JOBB c::t1, en el co:::i;puesto se observa 

unica:ente la pril:era de ellas. En la regi6n co?:l.prendida entre los 

1900 c=i.-
1 y 14.50 cn- 1 se observan tres bandas co::ipuestas, y co:co 

en el caso del co::ipuesto de [Zn(HQT) (Ac)] ·2H20 se observa que la 

banda asignada a la vibraci6n de estiral:l.iento de ve=o en el 

ligante (1705 c:t-
1
), sufre un desplazaniento de 105 c:o.-1 a 1600 

c:i-1
• Al nis~o tiel:lpo se observa la desaparici6n de 1.as sel\ales 

ubicadas oric¡inal:cente en el 1.igante en 1626 Cl:l-1 y 1569 c:m.-1 que 

corresponden a las asic¡naciones ar:1.ida I y tioaaida I (ver tabla 

2.2). En 1504 CI:l.-
1 y 124.3 c::i-

1 se observan dos nuevas sefta.les las 

cuales son asic¡nadas a la v ... y V• para un g-rupo acetato la dv • 

261 
_, =. la cual indica que dicho 9rupo se encuentra 

interactuando en este co:cplejo en for=a ::onodenta.da. De manera 

anAloqa a los co::lpuestos descritos anterion:iente, se presenta una 

dis::dnuci6n en la intensidad en la banda de 1164 cz:i.-
1 que presenta. 
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una contri.buci6n vc-s • as! :is:o la banda e..., 970 c:i·
1 (tioa:üda 

r:Il:).. E:n la región de baja e.nerq1a Fiqura J .. 22 (JOO c:i-
1
). debido 

a la poca c!e.tinici6n que se p:esent.a no es posible en este C3SO 

asignar las bandas co:-respondientes a las vib:acicr.es vM-L .. 

La in!"or:aci6n q".le nos brinda la espect:oscop!a in!'rarroja 

pe.._-Jl..ite proponer qua en este co:z:.puesto. t:es de los cuatro 

hete.roa.to:os que se pre.sentan en anillo heteroc!clico 

encuentran coordinad.os hacia el i6n 11et!.lico .. La sh.ilitud que 

presenta ccn el CO!q>Uesto de Cinc perr.lte proponer para este caso 

un pol!.ltero de est_-uctura siailar .. 
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CA!'ffiLO 4 

l.. -se sintetiza.ron 7 nuevos c0:tpuestos de coordinaci6n con el 

ligante .&(lli) quinazol.inona -2,3- dihidro -2- tioxo (f:lzQT) : 

[Ni(HQT)z] 

[Cc(HQT)z] 

[Cd(HQT)z] 

[Zn(HQT) (Ac))·2H..--O 

[ CU (HQT) (Ac) (!!20) ] 

[Hg(HQT) (Ac) J 1:1 

[Hg (HQT) (Ac) J 1: 4 

Por nedio del estudio de los co:puo.stos de coorcUnaci6n 

obtenidos con la =olécula H2QT se puede concluir lo siguiente, 

respecto al. co.:s.portaniento de esta :ol6cul.a co:o l.ic;a.nte: 

2. -En las reacciones de s1ntesis se obtuvieron cospuestos en 

los casos en los cuales la sal. e.:tpl.eada. f"ue acetato, sin e..J&bargo 

con clorw:os y nitratos no hubo reacci6n. 

J.-I.ndependiente::s.ente de las relaciones estequiOlll:tricaa 

utilizadas en las reacciones de s1ntesis con Ni 2 •, co2
•, zn 2

• y 

Cd. 2
• sie.:pre se obt~vieron los nisnos compuestos • 

.&.-En el. caso de HCJ·a. se sintetizaron co?!.pueatoa distintos 

cuando se em.pl.earon las proporciones 1:1 y 1:4. 

s.-se presentaron dos tipos de coapue..stos. ono de ello• en el 

cual se tienen des 1i9antea por •et.al { [Hi(BQT)a], [Co(BQT)z] y 

[Cd(HQT):z }, y el sequndo en donde •• tiene un aat.al, un li9anta 
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monodesprotonado y un i6n acetato (M(HQT) (Ac)] (en donde H - cu2•, 

zn2·y Hq2
• ) • 

6. - A e.xcepc:i6n del compuesto de cobre en donde HzQT acto.a 

puente. El liqa.nte en todos los coo:ipuestos de coordinación 

presentó inicial:iente un co::porta::liento de tipo quel.ato, con la 

participación del H (3) del anill.o heteroc!clico desprotonado que 

se coordina al cetal junto con el átomo de a:r:ut:re. En los 

compuestos con t:ór.:iula :tini:ia (M(HQT)2] las dos ::ioléculas de 

liqante se coordinan de esta fori:ia. 

7.-Para los co::ipuestos poli:ié.ricos [M(HQT) (Ac)] donde Ji•,.. Zn 

y Hq, ade::i.is de la coordinaci6n del N(J) y S tipo quelato también 

se observa la participación del oxlqeno del qrupo cetónico. 

s.-Para el cae.puesto di:c.érico [CU(HQT) (Ac) (H20)) se propone 

que el ligante se coordina en fo~ de puente a través del N(J) y 

el. s. Esto es considerando que el acetato de cobre es un di=ero en· 

el cual dos de los grupos acetato son desplazados por las 

i::oléculas de ligante. 

9.-Co::r.o resultado de este trabajo se concluye que el 

nitr6qeno J es el que se desprotona y se coordina al ión J:1et4lico 

!ornando principal?lente un quelato con el az.ufre y no el N (1) colla 

lo proponen algunos autores. Esta diferencia se debe al distinto 

car4cter ácido que presentan a:tbos protones, N(J)-H por 

encontrarse en un nitr6geno base que tiene coco vecinos dos Atol!'.os 

de carbono que tienen co=o sustituyentes o y S el cual serta un 

protón =as ácido que el que se encuentra el N(l) el cual tiene 

co:o vecinOs un C-H y un eas, lo cual confiere esta diferencia. 

cuando se e:i.pl6a un exceso del i6n Detálico (relaci6n 

estequio:::6.trica 1:4) en lugar de presentarse la segunda 
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desprotonaci6n en el nitr6geno 1, un!ca::iente se observa la 

incorporaci6n de un ion acetato en el co::i:pue.sto y en algunos casos 

se observa la participación del ox:Igeno cet6nico. 

10.-se presenta una tendencia de los co:plejos a presentar 

geo::etr!as tetraédricas distorsionadas, i:plicando la foraaci6n de 

anillos de -4 niEQbros, que aunque tienden a ser cuy inestables se 

ha observado que se logran estabili::ar con los liqantes pirllidina 

y piri=.idina 2 tiol, los cuales presentan una •:ci.ordida• confor.uda 

por un 4tot:o de nitr6qeno, carbono y azutre, siailar a la 

presentada por el ligante R2QT. 

11. -Del estudio por resonancia paramqn6tica elec:tr6nica 

(RPE) para el conpuesto dinérico [CU(HQT) (Ac) (!!20)] a diterente• 

te~peraturas, se propone que H2'QT es un liqante de c.u1po d6bil; 

esto ta:::lbién se observa por la espectroscop.ta electr6nica de los 

cc:ipuestos de co y Ni. Todo esto es consistente con lo que se 

observa en liqantes que presentan uni6n con el 16n aetllico a 

travás de N y s. 

12.-0n!ca::.ente para loS casos de zn2-- y H92
• se presenta una 

interacci6n a través del .!to:::io de ox!qeno, por lo que se proPone 

para continuar el estudio de ~"'Q'T, el intentar la s!ntesis de 

co::puestos ::ii.xtos, y a::pliar el estudio a otros iones zetllicos 

transicionales co::o serian: pt, Pd, V, Au, Aq, etc. 

13 .. -Adicional=ent.e seria ils.portante el Poder evaluar la 

actividad fa...-:iacol6qica Je los nuevos co:puestos y asi establecer 

cual ha sido la :ejora o defecto en la capacidad terap6utica de 

éstos con respecto a1 ligante solo .. 
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CAPITU.O 5 

PARTE EXPERl!.ENTAL 

5.1 l REACTIVOS 

Para llevar a cabo las reacciones de s!ntesis se utilizo como 

li9ante la 1:1.olécula 2-Mercapto-4 (3H)-quinazolinona, distribuida 

por Aldrich Chet1ical co:cpany, Inc. 

Las sales 1:1etAlicas y los disolventes utilizados, en grado 

anal1tico fueron de las i::iarcas J.T. Baker, Herck y Técnica 

Qu1:cdca. 

5.2 l INSTR\.MNTACION 

Para la caracterizaci6n de los compuestos se emplearon las 

técnicas de : espectroscopia infrarroja y ultravioleta , an.§.lisis 

ele.tlental, susceptibilidad l:!.aqnética , an.tlisis ter:c.oqravi:z:iétrico 

y resonancia paraJ:1;aqnética electr6nica • 

Los espectros I.R. la re9i6n de 4000-700 at1 

obtuvieron en un espectrofot6cetro Perkin Elt1er modelo 599-B, 

empleandose todos l.os casos pastillas de brot:1.uro de potasio • 

sin embarqo en la región de baja energ1a (700-50 CJ:!-
1

) se empléo 

un espectrofot6metro Nicolet FTIR 740 , preparando las muestras en 

pastillas de polietileno • 

La 1!iedici6n de la susceptibilidad tlaqnética se llevo a cabo 

empleando el tlétodo de Gouy empleando como patrón [HgCo (SCN) •] 

una balanza de susceptibilidad maqn6.tica Johnson Kathew. 
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Todos los aparatos que se e.::iplearon en las técnicas antes 

::iencionadas pe~enecen al Departai::ento de Qu1i:tica InorgAnica de la 

Divisi6n de Estudiso de Posgrado de la Facultad de Qu1mica , 

U.N • .A.M. 

Los espectros electr6nicos se obtuvieron e:pleando la técnica 

de reflectancia difusa en un espectrofot6:1etro Cary 17-D del 

Departa::e.nto de Qu1:1ica de la U.A.M .. -I::tapalapa. Para lo cual •• 

prepararon :uest:as fina::.ente :olidas, coloc.1.ndose entre dos 

cubreobjetos y uniéndoles con cinta adhesiva, obtenidos en el 

intervalo de soo - 350 n::i. .. 

Los ::ieroaná.lisis de carbono, hidr6geno y nitr6geno se 

deteruinaron en el dep~a.tl.ento de Qu1:tica Anal1tiea de la 

Divisi6n de Estudios de Posgrado, Facultad de Qu1nica, U.N .. A .. K., y 

el Departa.:ento de Microan.!lisis orgánico del I:c.pe.rial College, 

en londres. 

Los resultados t~oc¡ravll:.étricos se obtuvieron utili:ando 

Ter.:i.oanalizador OU Pont modelo 951 del Instituto da 

investiqaci6n de Materiales, O.li.A.H .. , en at:l.6stera de nitr69eno 

con un incre:ento de s 0 c/nin .. desde la te.%1peratura a::ibiente hasta 

Jsoºc. 

5.3 l PRECEIDlITS ca ~ETCOO OC SINTESIS. 

Inicial:ente se buscaron las condiciones de reacci6n que 

fueran las :As favorables para la obtenci6n de los compuestos, 

teniendo eo:o de los principales inconveniente• las 

caracter1sticas de solubilidad que presenta el liqante, por lo que 

el encontrar un disolvente en el cual fueran solubles las sales 
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:iet.11-icas, as! cc:::.o el ligante :iis::co y que no fuera nuy 

coordinante para evi ta.r que se presentara.."l reacciones de 

co::petencia, encontrando que el disol .. ·ente que Ctl:lpl1a con estas 

características fue el alcohol netllico. 

se llevaron a cabo las re.acciones de s!ntesis e:pleando los 

cloruros nitratos y acetatos de los iones :et.11icos divalentes 

n1que1, cobalto, cobre, zinc, cad.:2.io y aercurio, utilizando 

diferentes propc:irciones ligante::cetal, as! co::o variando los 

tie.:pos de reflujo de las disoluciones, tratando de observar 

si::1ll~anea:ente la in.fluencia que presentan estos !actores. Se 

encentro que no hubo reacci6n en todos los casos y que un!ea:ente 

cuando se utilizaron los acetatos se obtuvieron co:::.puestos en 

todos los casos y que en algunos de ellos se obten!an co:::puestos 

distintos dependiendo de la relaci6n estequio::étrica e.t!pleada. 

5.4 J ~UCXXJ GENiRAL OC SINTESIS. 

con objeto de dar un :arco general de las condiciones de 

reacci6n y los pasos seguidos, a continuaci6n se describe la 

zr.etodoloq!a seguida la ~yor!a de las s!ntesis efectuadas. 

Debido a que en estas reacciones se deseaba partir de 

reactivos que preferente.:ente se encontrasen en soluciOn, se 

eligi6 co:r.o disolvente alcohol ::et!lico el cual en co:paraci6n con 

otros disolventes no es :.uy coordinante y se logran disolver las 

cantidades de H2Q'I' que se requieren; siendo un!ca:::?ente un poco 

:enos so1ul:lles las sales en la que el contrai6n era acetato y 

prineipal..::e.nte e1 de cobre. 
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Para llevar a cabo la s!ntesis de los co:npuestos se pesaba la 

cant.idad deseada de H2QT y sal met.!lica por separado, H1QT se 

disolvi6 en aproximada:iente 60 :tl de alcohol :net!lico .caliente en 

re.flujo, y la sal metAlica en 20 :al del mis:ao disolvente, siendo 

suspensiones en el caso del acetato de cobre. 

Las relaciones estequio:étricas liqante::netal que fueron 

pre.ferentE!!:l.ente utilizadas son las siquientes 1:1, 1;2 y 1:4. Ona 

vez disueltos al1bos reactivos por separado, se aqreg6 la sal 

:et.!l.ica al ligante con aqitaci6n continua, la mezcla resultante 

se pone post:.er!or=ente a reflujo para seguir el desarrollo de l.a 

reacción. 

Lo anter!.o~ente dicho se puede representar en el. siguiente 

diaqra::ia de reacei6n 

l!zQT + Sal. :et!lica ------:> re-t'lll!JO 

A B 

dor.<:!e A:B ={ (l:l), (1;2) y (1:4)} 

f:n todos los casos la solución de H2QT fue 111tea • Todos los 

co::ipuestos presentaron solubilidades nu:, .. bajas e.n los disolventes 

eo:iunes, y no :funden abajo de los Jooºc. 

5.5 ) SINTESIS oc LOS C(M'l.ETOS a:tl H,ar 

e ~Oi:ln, J 

Se pesaron O. 5 :::ol de R20T y se les aqreqan 60 1ll. de KeoH se 

ponen e.n reflujo dura.nte un periodo de 15 ainutos para solubiliza.r 
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en su totalidad la i:::iuestra, a esta soluci6n se le agreg6 una 

soluci6n de o.s ::ool de [Ni(Clbe00}2) ·9H20 en 20 ml del :c:iis::i.o 

disolvente. En el i:::io:iento de aqregar la sal t:iet.!ilica no se 

observan cal:l.bio en la coloraci6n de la soluci6n conservando el 

verde lim6n de la sal t:1etálica. Poco después se observa la 

t'ormaci6n de un precipitado de color a::iarillo aunque en poca 

cantidad. se dej6 reaccionar por 3 horas a reflujo de MeoH, tiempo 

en el cual se tiene un aw:iento en la cantidad de precipitado. Se 

f'iltr6 en caliente y una vez filtrado se lav6 repetidas veces con 

el :cistlo disolvente en caliente. El producto obtenido se sec6 

durante 24 horas untca?:ente conectado al vacío, dicho producto ya 

seco presenta un color a:carillo intenso. 

An!lisis Elei:::iental : 

calculado 

Encontrado 

te 

46.52 

46.14 

tH 

2.44 

3.02 

\N 

13.56 

13 .90 

Este ais:co producto pudo ser aislado de la reacción en que se 

us6 una relación estequio:cétrica (ligante:metal) 1:4, e::ipleando la 

ais1:1.a sal 1:1.etálica. En los casos en los que se utilizó como sal 

:c.et.S.lica Hi(H03)2·6H20 y NiC12•6H20 no se obtuvo coi:::ipuesto, sin 

i:c:iportar la relaci6n estequio::iétrica e:cpleada (1:1 y 1:4), o el 

tie?:1po de reacci6n. 

coo-KlD2 1 

Este producto se preparó pesando o. s cmol de H2QT a los 

cuales se les a.1]re9aron 60 nl de KeOH colocandose en reflujo 
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durante 15 :iinutos para lograr solubili:ar toda la ::uestra, a es~ 

soluci6n se le aqreg6 una solución de 0.5 JCol de Co(CH3COO);i:·41L.-.O 

20 :il de disolvente. En el no:iento de agregar la sal 1!1.et&lica 

observa ca:ibio en la coloraci6n de la solución ::ostrando un 

color rojo y pocos :Unutos después se observ6 la for:aci6n de un 

p::-ecipitado de color a=arillo que au:ienta su cantidad cortror:e 

transcurre la reac:ci6n. Se dej6 reaccionar por 3 horas a un 

::-e!lujo de MeOH al tér:::z.ino de las cuales la soluci6n se filtr6 en 

caliente y una vez filtrado se lav6 en repetidas veces con el 

nis::o disolvente. El producto obtenido se sec6 durante 24 horas 

conectado al vaci6, dicho producto ya seco present6 un color 

a.::.arillo intenso. 

AnAlisis Ele::.ental 

calculado 

Encontrado 

\C 

46.49 

45.76 

\H 

2.77 

3.14 

\N 

13.55 

13.67 

En las reacciones en las cuales se utiliz6 Co (N03) 2· 6B20 y 

CoClz· 6H20 co::i.o sal :c.etá.lica loqr6 obtener co::1puesto 

utilizando distintas relaciones estequio:iétricas (1:1 y 1:4) y 

tiecpos de reflujo de 24 horas. 

[ CUO-ODCAcl <H,Oll 

Para la s1ntesis de este co:i.puesto se pesaron o.s m:ol de 

H2Q1" a los cuales se le aqreqar6n 60 al de MeQH y se colocan 

reflujo durante 15 1:2.inutos para poder solubilizar toda la muestra, 

a esta se le aqrega una soluci6n que contienen 0.5 i::ol de 
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CU(CliJCOO)z-H20 en 20 m.l. del -:nis::io disolvente. En el mo::iento de 

aqregar la sal meUlica se observo la in::iediata :tormaci6n de un 

precipitado de un colo: verde obscuro en una cantidad apreciable. 

Se dej6 reaccionar en re.flujo de MeOH durante un periodo de tres 

horas después de las cuales po: lo obscuro de la soluciOn no se 

logTa apreciar si se tiene la formaciOn de ~s precipitztdo,. 

después de este tie.:i.po se filtr6 y una vez filtrado se lav6 en 

varias ocasiones con el ?:1.is:::o disolvente cal.lente. El producto 

obtenido se sec6 durante 24 horas, dic:.ho p::oducto ya seco presento 

color gris claro . 

.Análisis Ele::i.ental 

calculado 

Encontrado 

! ZN<HJTI<Acl l·<H,O 

\C 

37.91 

37 .4.1 

\H 

2.86 

2.22 

\N 

s.64 

10 .. 36 

Este producto prepar6 e.::pleando Zn(CbCOO)z·2H20 y HzQT en 

proporciones 1: 1 y l: 4 de la sal net&lica y ligante 

correspondientei:.ente. Para el ca.so 1:1 se bacen reaccionarº 0 .. 5 

:c.::.ol. de Zn(CH3C00)2·2B20 disuelto en 20 m.l de MeOH a telllperatura 

a:bie.ntal con o.s :::.::iol. de R..""'QT disueltos en 60 nl. de MeOB 

c.al.ie.nte. en el ::.o:.ento de la adici6n de la sal. net4lica no se 

obse....""Va ca.::.bio alguno la coloraci6n, nonentos despu6s se 

observa l.a aparici6n de un precipitado color bl.anco y se deja la 

reacci6n por un periodo de J horas durante las cuales se f"orna 
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=ayer cantidad del precipitado y no se observan ca?lhios de 

coloraci6n adicionales. se suspende el calenta=.iento de reflujo, y 

se filtra en caliente. El producto as!. obtenido se lav6 con 4 

porciones de 15 =l del cisco disolvente caliente, y finalllente se 

sec6 durante 24 horas conectado al vac!o. 

An!lisis Ele..cental 

calculado 

Encontrado 

te '" 
34.61 2.90 

35.03 2.56 

tN 

10.09 

10.11 

En las reacciones que se utilizaron ZnC12 y Zn(N03)2·6H20 en 

las proporciones 1:1 y 1:4 liqantt!-:ietal respectiv<!l:lente se 

encentro que cuando no se aislo producto alguno. 

! CoCHQD2 1 

Para la reacci6n de obtenci6n de este producto se ei:iplea H2QT 

y Cd(CH3COO)z·2H20, dando el =-istio producto al utilizar las 

relaciones H2QT-sal cet.1.lica l: 1 y l: 4. Para el caso equicolar, la 

reacci6n se efectu6 disolviendo o.s :?:1.ol de H2QT en 60 tll de MeOH 

caliente y o.s t:::1.ol de Cd(CH.JC00)2·2R20 en 20 :el del mist:10 

disolvente, se hacen reaccionar aqreqando la sal cet.ilica a H2QT 

con aqitaci6n continua , se pone a reflujo y aproximadamente a los 

2 :minutos de reacci6n en la soluci6n que era ligeramente amarilla, 

aparece un precipitado el cual atmenta la cantidad confon:ie 

transcurre el tiel!l.po de reacci6n, se filtra en caliente y el 
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residuo se l.ava con varias porciones de 15 m.1 del mism.o disolvente 

cal.iente. El. producto se seca durante 24 horas un!camente con 

vac!o; la coloraci6n del precipitado es blanco. 

Análisis Elel:l.ental : 

C.alculado 

Encontrado 

[ HG<hOTICAcJ l 

\C \H 

41.16 2.16 

41.24 2.se 

\N 

12.00 

11.90 

Eti.pleando Hq(CHlCOO) 2 y H2QT en proporciones ligante-metal 

1:1 y 1:4 resp_ectiva:c.ente, se loqr6 la s!ntesis de este compuesto. 

Para el cotipuesto en el que se utiliza una relaci6n equ.imolar se 

disolvieron 0.5 ~ol de 1a sal z:ietálica en 20 al de HeOH a 

tet1peratura al:l.biental y O. 5 z:mol de H2QT en 60 ml. de MeOR 

caliente. uria vez disueltos se aqre96 la sal metálica al. ligante 

teniendo iru::i.ediata?:Jente la fornaci6n de un precipitado blanco en 

bastante cantidad, se deja la reacci6n por 3 horas en re.tlujo de 

MeOH, al tén:dno de este se filtra en caliente y el producto es 

lavado 3 veces con porciones de 20 el del :aistlo disolvente 

caliente, se le sec6 durante 24 horas conectado un!camente al 

vac!o,el producto as1 obtenido presenta una ligera coloraci6n 

a:ia.rilla. 

Análisis Ele:i::1ental 

Calculado 

Encontrado 

\C \H 

27.56 1.61 

26.44 1.79 
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Para el caso cuando se e:oplea la relación estequio1:1étrica 1: 4 

se empléan 2 t:miol de la sal z:i.etálica, siquiendo posteriormente la 

tlicnica que se siqui6 en el caso anterior. Obteniendose los 

siquientes resultados: 

Análisis Elemental : 

Calculado 

Encontrado 

te \H 

27.56 1.61 

25.93 1.60 
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