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Resumen 

Resumen 

En esta tesis se presentan las condiciones óptimas para la síntesis de nuevos 

compuestos de coordinación trisquelato de Co(III) con los ligantes 2(2'-piridil) 

bencimidazol (2Hpb) y 2-(o-hidroxifenil)bencirnidazol (2Hfb), a partir del complejo 

[Co(Nfü)4CQ3]N03 y de los análogos de Cr(III), partiendo de CrCh anhidro. 

Se sintetizaron y caracterizaron los siguientes compuestos de coordinación de Co(III) 

[Co(2pb)3]·2C3H60·H:zO y (Co(2fb)3]-(C2H 50H)3-H20. 

El nuevo compuesto de coordinación dinuclear de Cr(III) sintetizado es: 

[(2Hfb)CbCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb )(H20)(Cl)]CI ·2H20·C2HsOH. 

Se encontraron las condiciones de reacción para mejorar el rendimiento en la obtención 

del compuesto [Cr(2Hpb)~b)]Cl. 

La caracterización en estado sólido se realizó por espectroscopía de IR, 

espectroscopía de absorción electrónica por la técnica de reflectancia difusa, 

susceptibilidad magnética y análisis elemental. En disolución se llevó a cabo la 

caracterización de los compuestos por espectroscopia electrónica. Para los 

compuestos de Co(III), se emplearon también las técnicas de cristalografía de rayos-X, 

técnicas de RMN 1H, RMN 13C, RMN lH HETCOR y RMN 1H-13C COSY. Se utilizó además 

espectrometría de masas y análisis TGA para la caracterización del compuesto dinuclear 

[(2Hfb)Cl~rbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]Cl·2H20·C2HsOH. 

3 
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Introducción 

1. Introducción 

En las últimas décadas, la investigación científica en todas las áreas, ha venido 

desarrollándose a pasos agigantados. Un ejemplo de elló es que en los últimos treinta años, 

la química de los compuestos bencimidazólicos (figilra T;1 y figura 1.2) ha tomado un auge 

enorme, pues a pesar de que los primeros compuestos sintetizados se informan a finales del 

siglo XIXl, en la actualidad siguen desarr.ollánd6~e::: ~~evas. técnicas de síntesis2 y se ha 

encontrado un gran número de propiedades y~pÚcadones novedosas. - '.- .. -: .""' ·., . 

H 
N () 
N 

)Ór-
L-" 

Figura 1.1. lmidazol 

Figura 1.2. Bencimidazol 

Los derivados del imidazol son conocidos como inhibidores de la corrosión y el 

manchado en metales y aleaciones3A. Se ha informado que los bencimidazoles que tienen 

grupos alquílicos, pueden unirse a una superficie metálica formando una delgada capa que 
4 



Introducción 

protege al metal 5Íe la corrosión4. ~ecientemente se observó que~ E!~ .bencimidazol, 2-

aminobencimidazol (2ab), 2-(2'-piridil)bencimidazol (2Hpb), 2-(amiI\ometil)bencimidazol 

(2amb) y el 2-hidroxibencimidazol (2Hb), ilustrados en la figura 13; son efectivos 

inhibidores de la corrosión de hierro producida por ácido clorhidrico3. En este contexto, se 

ha indagado las propiedades de las monocapas formadas en Iá __ ~terfase aire-agua y la 

coordinación de los derivados bencimidazólicos con iones metálicos de transición4 ; así 

como el efecto que se obtiene al usar derivados sin cadenas alquílicass. 

O:~>-Nll2 
2-aminobencimidazol (2ab) 

~¡J}~ 
~N'~=./ 

2-(2'-piridil)bencimidazol (2Hpb) 

~¡.;¡ 
~N)r----._NI 12 

2-(aminometil)bencimidazol (2amb) 

(X~>-OH~ 
2-hidroxibencimidazol (2Hb) 

~~~ 
~N:-- ___ )>=/ 

01-1 ~ .. 
2-(o-hidroxifenil)bencimidazol (2Hfb) 

Figura 1.3. Estructura química de algunos derivados bencimidazólicos 
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Introducción 

El 2aby ~l ~Jfi~r~}:-:3), :'º~-c<feri':'.a~<=>,s .. ~l'\C:iill.i~él~'?l}C:~:'. ~~Il!él~ente interesantes 

que presentar¡ elfenómeno de fl1l<:>i~sc«incia6-J;', e!c11•1,l~~.l2~él ~~i:z-éli:Ji'ie~ta J:nUY utilizada en 

técnicas analíti~~s; ·e~say(:>s 1~iinofluC>ré~e~t~s-~)rurii~of1uc>~(;rnétricos, estudios en la 

conformació~ dé protéí~a~; dt?teéción de c~ITlp~~st~~~~~-~~s,·;~l~ctr~foresis capilar (CE), 

entre otrass,10,1s. En ambas moléculas y én algt.ln(>~ í:te{S,~S"_cd.E?rivados .se han realizado 

estudios fotofísicos de reacciones de transferéncia protó@~a:Íntramolecular en el estado 

excitado (ESIPT)6-12 debido a su importancia en e(' ~~i~ndirniento de las reacciones 
'. ·.-,-·<'' 

ultrarrápidas a nivel molecular, así como su uso siendo estabilizadores y/ o protectores de 

luz UV en polímeros6.s,10,1s, como "laser dyes"6,s,10~1z1s,17, materiales fotocrómicos6,s,1s, 

detectores de radiación de alta energía y como quimiosensoresrn, por mencionar algunos. 

Otra propiedad de los bencimidazoles es que·sori ·componentes activos envueltos en 

una gran variedad de procesos biológicos1B-25; alguii.?sson componentes de fu_ngicidas19,26-

2s,32, bactericidas19,29,30 y herbicidas28; son, utilizados en - aritibiÓticos19,3o, 

antihelmínticos20,22,26,28.31.32 _y en medicamentos p;;i,ra la arrtl~i~s}s30:;,13~~Je~z;presentar 
actividad antiprotozoaria3D..31, antiviral3° y antiileoplá~iéa3o e .inch.1sC>•soíi)l:i'.sados en el 

tratamiento de eflfermedades parasitarias26-27 .• EjeiTii!C> ~~ ~;;~C>s d~riJa,d,?s bjJ~i~dazólicos 
es el conocido Omeprazol (5-metoxi-2-[[(4-metoxi-3,5-dÍin~tll-2-piridÍnll)~~tiij~~lfonil]-lH-

. .., ,;. ·".('.; ' 

bencirnidazol), que desde su introducción aLmercadC> eri los afios ·7o):):ha sido un 

medicamento muy utilizado en el tratamiento de problemas gástricos y reflujo esofageal 

como potente antiácido y antiulcerativo24(figura 1.4). 

·¡ r:::.Js cr.N 
FALi.A L•E OR.GF.N 

~~ .? 
c11,,0~rf>-s~c11, 

cu, o-c11, 
Figura 1.4. Estructura química del Orneprazol 
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Introducción 

El Aztemizol (1-[(4-fluorofenil)metil]~N-[1-[2-(4-metoxifenil)~tiI]¿-p!periciiilil]-1H

benci~idazol-2-~-:ini:rt-a)- es un reconocido antihistamínico utilizado -también en gran 

demanda (figura 1.5)24. 

El tiabendazol (~-:(4':-tiazolil)iJencimidazol) es un compuesto frecuentemente utilizado 

como agente antfu~I~Íntici> y i~itgicida, además de ser sumamente usado en enfermedades 

parasitarias en:hurrt.;:nos y i:iriirnaÍe~ '(figura i::6j26.27~2. 

Figura 1.6. Estructura química del tiabendazol 

7 



Introducción 

El 2-guanidinobencimidazol (2gb) y algunos de sus derivados, muestran propiedades 

biológicas, por ejemplo, como agentes bloqueadores de los canales de sodio, disminuye la 

secreción de ácidos gástricos y muestra propiedades de hipoglicemia e hipotensión19 

(figura 1.7). También se ha informado que los amidinobencimidazoles (figura 1.8) 

presentan actividad bactericida frente a microorganismos patógenos Gram (+)33 • 

Figura 1.7. Estructura química del 2gb 

l __ J 

H ~~7-\ )-\0 
. 0-~>-0-~ ~ 1~\~. J . / 
IIN~ '- / 

Nl'l2 ~ 

Figura 1.8. Estructura qu!mica de un derivado del amidinobencimidazol 

Los bencimidazoles, al poseer átomos donadores (figura 1.1), pueden ser utilizados 

como agentes quelatantes1s.27 ,zs.32.34. En fechas recientes, se ha ampliado la investigación en 

el campo de la bioinorgánica, con interés particular en la búsqueda del papel que 

desempeñan los iones metálicos en los sistemas biológicos26.34·36 y más aún si éstos van 

unidos a ligantes con actividad biológica. Las áreas de investí~. . Jbioinorgánica se 

1 f ~ \S ce~\ s 
\ r ,....,~ 1.:;ir.~ 

¡ AL\J!'. --~.-~~--------·-· 



Introducción 

basan en aq1:1ellos elementos que tienen interés biológico37 , por lo que son tres las 

principales áreas de estudio: 

a) El estudio de los elementos esenciales. Denominados así porque son 

necesarios para el correcto funcionamiento del metabolismo de los seres vivos; 

éstos se subdividen en elementos abundantes por encontrarse en el organismo en 

grandes cantidades (gramos); y en elementos vestigiales, que se encuentran en 

pequeñas cantidades, que van desde miligramos a rnicrogramos. 

Los principales elementos abundantes son: Na, Mg, K, Ca, así como C, O, P, S y CI. 

Los elementos vestigiales abarcan a: V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Mo, W, B, Se, S, 

Fe l. 

b) Estudio de elementos con interés farmacológico. Son utilizados en el 

tratamiento de ciertas enfermedades o en el diagnóstico de las mismas al presentar 

actividad farmacológica. Ejemplo de estos elementos son Pt, Au, Ga, Ti, Te y Ru. 

c) Elementos tóxicos. Son aquellos cuya presencia en un ser vivo puede 

perturbar seriamente su metabolismo. Los elementos de este tipo mas conocidos 

son Hg, TI, Pb, As y U. 

Dentro de este campo de investigación, nos hemos interesado en la síntesis y 

caracterización de nuevos compuestos de coordinación de iones metálicos con ligantes 

bencimidazólicos de interés biológico. 

9 



Antecedentes 

2. Antecedentes 

El imidazol y sus derivados son representantes típicos de un gran grupo de ligantes 

heterocíclicos con nitrógeno como átomo donador. Compuestos de coordinación de metales 

de transición con N-heterociclos, han atraído considerablemente la atención en años 

recientes en vista de su posible actividad catalítica y su importancia biológica. Estos 

complejos han servido de modelos de la estructura, así como de la reactividad de los iones 

metálicos en diversos sistemas biológicos38-40; ejemplo de ello son los compuestos 

dinucleares de Fe(III) con ligantes imidazol y puentes oxo que son de interés como 

análogos del sitio activo en las proteínas de hierro no-hemo38, incluso se han realizado 

estudios de las propiedades electroquímicas de compuestos de Co(II) con el 

2,6-bis(2-bencintidazolil)piridina (bbimpy) como modelo de diversos sistemas biológicos41. 

Se ha informado la síntesis y caracterización de compuestos de coordinación con una 

gran variedad de ligantes derivados del bencimidazol, así como sus propiedades y 

aplicaciones biológicas. Se conoce la síntesis y caracterización de compuestos de 

2-(salicilidienimina)bencimidazol con V(V) y Mo(VI) (figura 2.1), los cuales presentan 

actividad como antiamibianos, incluso mayor que el Metronidazol, que es el fármaco 

actualmente utilizado contra Entamoeba histolitica, protozoario causante de la amibiasis42. 
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Antecedentes 

Figura 2.1. Compuesto de coordinación de vanadio con 2-(salicilidienimina)bencimidazol 

Asímismo, estudios realizados tanto en compuestos de oxoperoxomolibdeno(VI) con 

2-(o-hidroxifenil)bencimidazol (2Hfb)42, figura 2.2, como en compuestos de Ru(ll) con 

2-(2'-piridil)bencimidazol (2Hpb), 2-acetilpiridin-5-metilditiocarbazato (2-acpy-smdt) y 

2-acetilpiridin-S-bencilditiocarbazato (2-acpy-sbdt)29 han mostrado tener buena actividad 

como antiamibianos. Se ha informado que algunos bencimidazoles hidroxisustituidos 

muestran la mejor actividad contra enterovirus, lo cual ha sido atribuido a su habilidad 

para coordinarse a iones metálicos42. 
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También se han empleado compuestos de Cu(II) y Ag(I) con 2Hpb como bactericidas 

por presentar .. · uriiC. consider.ibie a~tividad cc~ritia~: S t~pliylo'coccüs·~au.feüs, . Stapllylococcus 

epidemiidfs~ .·Pseud°cnz~~n~~entginosa, . Salnzon~l~~ fJJ?l~i~ ~l;~ie!l~~~~f err ~éC~ndf da albicans43
• 

Compuestos de coordinación con N~trirne~l.s~C~%LBil~~ci~~aiC>1, .del tipo [ ~~J!I±:. , " . 
donde R=Me;Pi(CH3)3, n=2 y MX2=CuCb, ZnCh, CoCh, PdCh y AgN03 (figura 2.3), 

muestran gran potencial in vitro contra diferentes tipos de tumores43. 

r71 CI R 

1--:-N "'"""!o""'" ,[~ R,N-ff ~ ~ 
CI 

Figura 2.3. Compuesto de coordinación con N-trimetilsililpropilbencimidazol 

Otra de las propiedades ampliamente estudiadas es la actividad anticancerígena que 

presentan algunos compuestos de coordinación de Pt(II). En la actualidad el 

cis(diamindicloro)platino(II) llamado comúnmente cisplatin (figura 2.4) y el carboplatín, 

como un agente de 2ª generación, son los agentes anticancerígenos más utilizados en el 

tratamiento de cáncer testicular, en ovarios, vejiga y/ o tumores cerebrales.i-t.45. 

TESIS CON 
FALLA LE ORlGEN 
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Antecedentes 

Figura 2.4. Estructura química del cisplatin 

Aunque el cisplatín se conoce desde 1960, no es utilizado sino hasta finales de los años 

70 en el tratamiento del cáncer, ésto debido a que se comprobó que la acción antitumoral 

lleva asociados importantes efectos colaterales tóxicos tales como nefrotoxicidad, 

ototoxicidad o neuropatologías46; debido a esto es que se han . ·diseñado nuevos 

medicamentos y se sigue investigando en la síntesis de nuevos .coin'pl:iesfos de Pt(II) con el 

fin de encontrar una mejor actividad anticancerígena y un me~cfr"e~~ct;; ~óxico. 

En años recientes, se ha investigado la 

"' » - -~': .; :< ' ::_, --

actividad fu'J~~génica46, citotóxica y 

antirnicrobiana44AS de compuestos con derivados benciiTiiéla~Óli~6s.· Un compuesto que 

hasta ahora ha mostrado buenos resultados in l•itro es el (Pt(2Hpb)Ch] (figura 2.5), lo que 

muestra que los compuestos de Pt(II) con derivados bencirnidazólicos pueden presentar 

gran potencial para ser utilizados como agentes anticancerígenos44. 

~:~ 
~N~~-

"-./ 
Pt 

CI,/ "' CI 
Figura 2.5. Estructura química del [Pt(2Hpb)Ch] 

-----·----------

'IFS1S CON 
lE GR.GEN 
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Antecedentes 

En estudios realizados conjuntamente a los compuestos de coordinación y sus 

respectivos ligantes, se observó que la coordinación del metal aumenta la actividad del 

ligante30·"'2,46-48; esto es terapéuticamente de interés para el desarrollo de nuevos y mejores 

fármacos. 

En otra área de investigación, compuestos de coordinación de Co(III) han sido 

utilizados para estudiar las reacciones de transferencia electrónica con metaloprotefnas, 

como por ejemplo la plastocianina y ferredoxina. Por otra parte, complejos de Cr(III) 

inhiben la oxidación de las protefnas al ser reductores inactivos y por ser complejos de tipo 

[ML;]0 •. Estudios de RMN empleando plastocianina reducida y compuestos de 

coordinación de Cr(III) han ayudado en la determinación de los sitios de acción de las 

protefnas47. 

Previamente se ha investigado el efecto en la fotosfntesis de la presencia de iones 

metálicos en estado de oxidación (11), como por ejemplo cobre, zinc y cadmio49. En nuestro 

grupo de trabajo hemos estado interesados en el estudio del efecto de compuestos de 

coordinación con iones metálicos de transición en la fotosfntesis. Recientemente se ha 

encontrado que el ácido quinico desacopla la fosforilación del flujo electrónico fotosintético, 

considerando que los compuestos de coordinación con este ligante, aumentan esta 

actividad"1• 48. También se informó que las sales de Ni(II) y sus compuestos de coordinación 

con 5-metilimidazol-4-carboxilato de etilo (emizco) actúan como inhibidores de la reacción 

de Hill, siendo los compuestos de coordinación inhibidores más potentest7.47-49. 

En fechas recientes se estudió el efecto en la fotosfntesis de tres nuevos compuestos de 

coordinación de Co(III) y Cr(III) que fueron sintetizados y caracterizados por este grupo de 

trabajo. Se observó que los tres compuestos, [Cr(2gb)3)Cl(ZnC14), [Cr(2gb)3]Ch y 

[Co(2gb)3)Ch, inhiben la sfntesis de ATP y el flujo electrónico (basal, fosforilado y 

desacoplado), actuando como inhibidores de la reacción de Hill. El punto de inhibición del 

compuesto [Cr(2gb)3]Cl(ZnCl4) está localizado en el nivel Qe. En contraste, el sitio de 

14 
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interacción de [Cr(2gb)3)Ch y [Co(2gb)3]Cb está localizado en el intervalo desde P680 a QA y 

en el complejo cit-bt;r19,41,47. 

Siguiendo en esta misma linea de investigación, en esta tesis se presenta la sfntesis y 

caracterización completa de compuestos de coordinación de Co(IIl) y Cr(lll) 

con dos derivados bencimidazólicos, el 2-(2'-piridil)bencimidazol (2Hpb) y 

2-(o-hidroxifenil)bencimidazol (2Hfb), que pueden ser utilizados como herramienta de 

futuras investigaciones en el campo de la bioinorgánica. 
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Objetivos 

3. Objetivos 

J~ Sintetizar y caracterizar compuestos de coordinación con los iones 

metálicos Co(III) y Cr(III) utilizando los ... ligantes · bencimidazólicos 

2-(2'-piridil)bencimidazol (2Hpb) y 2-(o-hidroxif~i\iÍ)i::;encirid~zol (2Hfb), 

determinando las geometrías, los sitios de coC>~d.fui:i~í6r1> así como tipo de 
'. .. ,··~\)-:,:..: , ,~,, -

compuestos formados. · ·· <., .. ,.} ;. < 

···'.::.
1 

; ·--.~.-,,~~~: · •. :·~. :-- .-'iL}·;: ~/}> i~:~~~-

::.::1 il~;,,::: ::,.c:;::'Jn~f~i~i~~l~~ ~.:.::e:: de 
-· •" ,.. ,·:-.- ·.· ... -{/· '·-·::··:;i:_.;., - - -~-;~,.~¿Y:-

Enco~~éÍi · .·l~~~···· cc.t~~ci~~es· .··~·~~·~·~.ª~;s. ~k~~~-ll~:§rp¡~~~~il~~·,:·~oinpuestos de 
coordin~ción trisquefato conl6siories metálicós Co(III) yCr(III); 

·:: • . · - . :- '-' - . '-'.-"·" <",,:. ,-,_·--·., - '",. '.'·:_. __ \:•,_. ·-· -~-- .. -,,:_-: ~~~-- ;:''/-}' /t - ·-' -.;_;._ _-. ~ ··:::::; ,.; ••• ,_. . - - . - . .,, . - - - • 

;~~-~_;( ~_::><: ;;'>_-, •·C"~-~· ,., '" ;;_L-.'.:.":" t-<·;-· ·<-·.·:;-:o.: ¡\'.:,\;···· 
'•,••' 0 •_',''·_·.'.~.:~::.~,,••f;•~-:;,,··• ', ,••¡o",•~,·::;~:\;,·,;,.,c0·.,;)•~5., <.·•".'":.~:.~::~ .... ,'._ •:.• • .. :.·. ":. "• • 

Realizar la <:<lr<J_<:teri¡ación;coIJ:lpl~ta''~e f~c.iª llnó de los compuesfos obtenidos 

:::::~:c~;±cr1:~ª~~1t~t~~~~~¡~~sé1~~rri::::c;::;:~:c;r~c:::1r:i~:: 
susceptibilidad ~a~étÍca/ ~~álÍsi~''eiernental, cristalografía de ray~s-X y 

técnicas de RMN lÍ-ÚRMN 13é:,RlVlN 1H HETCOR y RMN 1H-13C CoSY. 

Comparar los compuestos estabilizados de Co(III) y Cr(III) con ambos ligantes 

bencimidazólicos. 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(2 · -piridil)bencimidazol (2Hpb) 

4. Características generales y espectroscópicas del 

2-(2' -piridil)bencimidazol (2Hpb) 

4.1. Características generales. 

Se sabe que la síntesis del 2Hpb data entre 1878 y 1930, pues se informan diversas 

síntesis por distintos grupos de trabajo1 • El 2Hpb (figura 4.1.1), está formado por un grupo 

bencirnidazólico sustituido en la posición dos por un anillo piridínico. Es un polvo color 

beige (café claro), con punto de fusión de 218-220ºC, soluble en compuestos orgánicos, por 

ejemplo metano!, etanol, acetona, DMSO; e insoluble en agua. Su fórmula mínima es 

C12H9N3 y su peso molecular de 195.23 g/mol. 

ex!;!~ ~~d-

~ ' ·. ·.·.. _____ // f. I ) / 

~µq--
Figura 4.1.1. Estructura química del 2-(2'-piridil)bencirnidazol (2Hpb) 

Se han informado diversos estudios tanto experimentales como teóricos para la 

completa caracterización de este compuesto SO-Ss. 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(2'-piridil)bencimidazol (2Hpb) 

4.2. Caracterización espectroscópica. 

4.2.1. Espectroscopía de inf'rarrojo. 

El 2Hpb es un ligante heterocíclico que presenta vibraciones características de carácter 

aromático acopladas entre sí, en donde la asignación de bandas de vibraciones semejantes 

en anillos distintos, no es posible4t..St.S3.54. A continuación se muestra el espectro de IR 

(figura 4.2.1.1), la asignación de las principales bandas se muestra en la tabla 4.2.1.l.. 

21-lpb 

Figura 4.2.1.1. Espectro de IR del 2Hpb 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(2 · -piridil)bencimidazol (2Hpb) 

Tabla 4.2.1.1. Bandas características en IR del 2Hpb 

Vibración ! Número de onda-(~m~i) 
___ v_(_N ___ H_)_,-v-(C--H-)--¡----3os6 _____ _ 

v(C=C), v(C=N) ,---1594,1-567 ___ _ 
,----o-¡(_N ___ H_)--, -o-¡(C_=_C_) ___ ! ___ 1442,-l 400 ___ ---

Py o-sustituida ¡----1314;To46 _____ _ 
Py o-sustituida ¡--- ------996 __________ _ 

oo(N-H) 798 
¡--oo(C-H) de py ____ ' 743 

La frecuencia en la que aparecen estas bandas es de suma importancia, pues 

proporcionan información acerca de los átomos que pueden estar unidos al ión metálico en 

los compuestos de coordinación3s.-11,-t6,s1,s3.5-1. 

La asignación completa de todas las bandas se encuentra informada en la 

literaturaSt,53.5-1. 

4.2.2. Espectroscopía de RMN lff y RMN 13C. 

El estudio de RMN tH del 2Hpb52.S3 (figura 4.2.2.1), permite la identificación de los 

protones de la molécula a través de la asignación de cada señal en el espectro, de acuerdo al 

desplazamiento químico en que se presentan. Los espectros de RMN tH y RMN 13C del 

2Hpb se presentan a continuación (figura 4.2.2.2 y figura 4.2.2.3). La asignación de las 

bandas se presenta en las tablas 4.2.2.1 y 4.2.2.2. 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(2'-piridil)bencimidazol (2Hpb) 

13.14 

H 

60:~ª ~~15 14 

1 
10 

~ ~ 2 0- ~ 13 
5 9 N 3 11 N 12 4 •• •• 

Figura 4.2.2.1. Estructura del 2Hpb 

TESIS CON 
FALLA DE ·JRlGEN 

Figura 4.2.2.2. Espectro de RMN 'H del 2Hpb 

Tabla 4.2.2.1. Bandas caracteristicas en RMN 'H del 2Hpb 

Desplazamiento Químico (ppm) 
H4 HS H6 H7 H1.2 H1.3 

7.7 7.18 7.24 7.56 8.75 7.5 

H1.4 H15 

7.98 : 8.34 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(2 · -piridil)bencimidazol (2Hpb) 

Se puede observar en los espectros las 9 señales características para los protones de la 

molécula. Los protones del anillo bencimidazólico se encuentran alrededor de 7.18 ppm y 

7.70 ppm, mientras que los protones del anillo piridínico se encuentran en la zona de 

7.5 ppm a 8.7 ppm. 

·~~,-~ 
~~~J" 1 .. • '::!1 uf::! u 

TESIS t.;,,,;I-J 
FALI.A DE uRIGEN, .• 

. -~~-~-T'"'· ~----·-. ~-·-----~-·-- --- -~---. -
120 100 llO 6D 

Figura 4.2.2.3. Espectro de RMN t3C del 2Hpb 

Tabla 4.2.2.2. Bandas características en RMN '3C del 2Hpb 

Desplazamiento Quítnico (ppm) 
C2 C4 es C6 C7 

2Hpb 150.7 119.3 121.9 123.1 112.1 
C9 C10 C12 C1~ C14 

2Hpb 143.9 148.5 149.3 124.7 137.5 

----------· 

·---.------...-..-.-~.-· "'º ... p .. 

es 
134.9 

C15 

121.4 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(2'-piridil)bencimidazol (2Hpb) 

En el espectro de RMN 13C se observan las '.12 señ.ales características correspondientes a 

los 12 carbonos no equivalentes de la molécula. 

Estudios recientes usando métodos semi-empíricos han confirmado que se tiene un 

enlace por puente de hidrógeno intramolecular entre el hidrógeno del N-H imidazólico y el 

nitrógeno del anillo piridínico52.55 , lo cual concuerda con los datos obtenidos en IR y RMN, 

determinando que ambos anillos (bencirnidazólico y piridínico) se encuentran en el mismo 

plano. 

Se ha observado que los desplazamientos químicos de los protones de una molécula se 

ven modificados al coordinarse, por lo que la espectroscopía de RMN tH y t3C sirve como 

herramienta para la caracterización de algunos compuestos de coordinación. 

4.2.3. Espectroscopía electrónica. 

En la figura 4.2.3.'.l se muestra el espectro electrónico en estado sólido por la técnica de 

reflectancia difusa y en la figura 4.2.3.2 se presenta el espectro electrónico en disolución del 

2Hpb. 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(2 · -piridil)bencimidazol (2Hpb) 

2Hpb 

35000 30000 25000 20000 15000 10000 5000 

cm-1 

Figura 4.2.3.1. Espectro de reflectancia difusa del 2Hpb 

En el espectro de reflectancia difusa se observa una banda ancha de absorción alrededor 

de 29 000 cm-1 asignada a la transferencia de carga n*+-n. 

En el espectro electrónico en disolución del 2Hpb se observa nuevamente de manera 

más definida, la banda ancha característica para la transferencia de carga n*+-n entre 

52 000 cm-1 y 28 500 cm-1 . 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(2'-piridil)bencimidazol (2Hpb) 

0.6 

0.5 

0.4 

0.3 

0.2 

0.1 

o.o 
50000 40000 30000 

cm-1 

2Hpb 

20000 10000 

Figura 4.2.3.2. Espectro electrónico en disolución del 2Hpb 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(o-hidroxif'enil)bencimidazol (2Hfb) 

5. Características generales y espectroscópicas del 

2-(o-hidroxifenil)benchnidazol (2Hfb) 

5.1. Características generales. 

El 2Hfb, representado en la figura 5.1.1, está formado por un grupo bencimidazólico 

sustituido en la posición dos por un fenol. Es un polvo de color café verdoso con un punto 

de fusión de 236-237ºC; soluble en metanol, etanol, acetona, DMSO e insoluble en agua. Su 

fórmula mínima es C13H10N201 y su peso molecular de 210.08 g/mol. 

~~~ 
~N/ ~-

oH 
Figura 5.1.1. Estructura quimica del 2-(o-hidroxifenil)bencimidazol (2Hfb) 

Existen informes de su completa caracterización en estado sólido y disolución, así como 

distintos estudios teóricos sobre su estructura1s.s1.56.S7. 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(o-hidroxifenil)bencimidazol (2Hfb) 

5.2. Caracterización espectroscópica. 

5.2.1. Espectroscopía de infrarrojo. 

El 2Hfb es un ligante heterocíclico que presenta vibraciones de caracter aromático 

acopladas entre sí. Su espectro de IR se presenta en la figura 5.2.1.1 y la asignación de las 

principales bandas características se muestra en la tabla 5.2.1.1. 

100 

ªº 

60 

40 

20 

3000 2000 
cm_., 

Figura 5.2.1.1. Espectro de IR del 21Hb 

2Hfb 

1000 

La asignación completa de todas las bandas se encuentra informada en la literaturas1. 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(o-hidroxifenil)bencimidazol (2Hfb) 

Tabla 5.2.1.1. Bandas caracteristicas en IR del 2Hfb 

1 r---
r· 

Vibración 
v(O-H) 

v(N-H) 
(- - v(N-H), v(C-H) 

f-Benceno o-sust., v(C=N) 

( 8(N-H), 6(C=C) 
,.. 8(C-H) 

Número de onda (cm·l) 

3324 

3330 

3055 

1602,1590 

1493 

727 

El cambio que ocurre en el desplazamiento de las bandas principales en compuestos de 

coordinación sirve de referencia para analizar la coordinación entre ligantes e iones 

metálicos3S.41.46.S1.S3,S.J. 

5.2.2. Espectroscopía de rayos-X. 

Recientemente se ha determinado la estructura molecular de este ligante por difracción 

de rayos-X, la cual muestra que ambos anillos, bencimidazólico y fenólico; están en el 

mismo plano (figura 5.2.2.1), como lo muestra el valor del ángulo torsión N3-C2-C10-C15 

de 177.89º 56. 

H 

Figura 5.2.2.1. Estructura de rayos-X del 2Hfb 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(o-hidroxifenil)bencimidazol (2Hfb) 

La conformación es consecuencia del sistema electrónico deslocalizado, además de la 

formación de un enlace por puente de hidrógeno intramolecular entre el protón fenólico y 

el par de electrones libres del nitrógeno imidazólico, con una distancia de enlace de 1.57 Á. 

Este enlace intramolecular es sumamente importante pues ha sido y es tema de estudio en 

las reacciones de transferencia protónica (ESIPT)9·11.15, 57. 

5.2.3. Espectroscopía de RMN 1ff y RMN 13C. 

En disolución, el 2Hfb (figura 5.2.3.1) presenta características estructurales diferentes a 

las del estado sólido56. En DMSC>-d6 los espectros de RMN lH y RMN 13C muestran 7 

señales para protones y 10 para carbonos (figura 5.2.3.2 y figura 5.2.3.3), respectivamente. 

ct=
4 9 N3~HO 11 12 

5 ~-

6 '\: 2 10 ~ ,/) 13 

7 B '¡' 1 15 14 

H 
Figura 5.2.3.1.. Estructura del 2Hfb 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(o-hidroxif"enil)bencimidazol (2Hfb) 

•,•~HO,.,, 
• ~ N 11 -.et:' ··~ ó" 

r "t• t• 1• 
H 

~~ r 
y ¡ 
! 1 

_1 
1 

¡¡ 
;¡ 
ii __ ::/. ______ ~- -'~.1u __ _ i í í 

-~-------/ \__ __ } _____ ~ 
14 13 12 10 9 8 7 5 4 3 2 

l.8.JO 19.U 19.1, 
11.46 31.76 

Figura 5.2.3.2. Espectro de RMN tH del 2Hfb 

T&SIS ~ .... ~~ 
FALLA D~ OttlGEN 

___________ )_JI.__.._ _________ ~ 
~ --.-----.-~~.---~-,---..--··---- ·1--· ---- -·-1 -- •... ··-------·-----... --,-.-.-----~----~--- ...... _,.... ______ _ 

ppm 

~o ~o ~o uo 120 110 100 90 80 70 60 50 ppm 

Figura 5.2.3.3. Espectro de RMN 1:ic: del 2Hfb 
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Características generales y espectroscópicas del 2-(o-hidroxifenil)bencimidazol (2Hfb) 

Este comportamiento es resultado de la simetría del anillo bencénico del bencimidazol 

originada por la migración del protón fenólico al N3 del imidazol, para dar la especie 

protonada en donde la carga positiva se estabiliza por resonancia entre los dos nitrógenos, 

volviendo equivalentes las señales H4-H7, H5-H6, C4-C7, C5-C6 y CS-C9 56, como puede 

notarse en la figura 5.2.3.4 y en la tabla 5.2.3.1. 

7.28 

7.28 

2Hfb 

2Hfb 

H 
7.69 B.10 115.6 1 126.8 r::J.rt .. 123.4 v 

132.2 

123.4 N 
7.69 115.6 

137.9 
1 

o+ 
o H o 

13.26 
Figura 5.2.3.4. Estructura del 2Hfb 

Tabla 5.2.3.1.. Bandas características en RMN 'H y RMN 1:x: del 2Hfb 

Desplazamiento Químico (ppm) 
H1-H3 H4-H7 HS-H6 H12 H13 

13.26 7.69 7.28 7.07 7.37 

Desplazamiento Químico (ppm) 
C2 C4-C7 CS-C6 C8-C9 C10 C11 C12 

152.3 115.6 123.4 137.9 113.4 158.7 117.8 

H14 

7.02 

C13 

H15 

8.10 

C14 C15 

132.2 , 1.19.6 · ¡·126.s--
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Características generales y espectroscópicas del 2-(o-hidroxifenil)bencimidazol (2Hfb) 

5.2.4. Espectroscopía electrónica. 

En la figura 5.2.4.1 y en la figura 5.2.4.2 se muestran los espectros de espectroscopfa 

electrónica en estado sólido (reflectancia difusa) y en solución del 2Hfb. 

35000 30000 25000 20000 
-1 cm 

2Hfb 

15000 10000 5000 

Figura 5.2.4.1. Espectro de reflectancia difusa del 2Hfb 

El espectro de reflectancia difusa muestra una banda ancha de absorción alrededor de 

25 300 cm-1 asignada como banda de transferencia de carga rr*-rr. 

En el espectro electrónico en disolución, se observa nuevamente, pero de una manera 

mejor definida, la banda ancha característica de transferencia de carga rr*-rr entre 52 000 y 

28 500 crn-1. 
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A 

0.6 2Hfb 

0.5 

0.4 

0.3 

0.2 

0.1 

0.0 .......................................................................................................................... .... 
50000 "40000 30000 

cm·1 

20000 10000 

Figura 5.2.4.2. Espectro electrónico en disolución del 2.Hfb 

Analizando al ligante 2Hfb, se observa que tanto en estado sólido como en disolución, 

el hidrógeno del grupo fenólico es susceptible a la sustitución, por lo que el anión puede ser 

un buen agente quelante. 
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6. Desarrollo experimental 

6.1. Reactivos. 

2-(2' -piridil)bencimidazol Aldrich 

(Nfü)2C0:3 Aldrich 

Co(N0:3)2 úH20 Aldrich 

NaHC03 Aldrich 

H2Ü2 al 30% v/v Aldrich 

Silicagel 60 (0.063-0.200 nun) para cromatografía en columna Merck 

NfüOH Aldrich 

CrCb anhidro Aldrich 

H2S04 concentrado Aldrich 

2-(o-hidroxifenil)bencimidazol 

Metano! (grado analítico) 

Etanol (grado analítico) 

Acetona (grado analítico) 

Proporcionado por la 

Dra. Rosalinda Contreras 

y Adriana Esparza R. 

Aldrich / J. T. Baker 

Aldrich / J. T. Baker 

Aldrich / J. T. Baker 

Los reactivos y disolventes se utilizaron sin p1·evia purificación. 
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6.2. Instrumentación. 

Para la caracterización de los compuestos de coordinación se emplearon las siguientes 

técnicas: espectroscopfa infrarroja, espectroscopia electrónica en la región UV-Vis-IR (en 

estado sólido y en disolución), determinación del momento magnético efectivo, análisis 

elemental orgánico y conductividad eléctrica; en los compuestos con cobalto 

adicionalmente se utilizó resonancia magnética nuclear 1 H y 13C en disolución y difracción 

de rayos-X. 

Los espectros de IR se obtuvieron en un espectrofotómetro Perkin Elmer FTIR modelo 

1605, en el intervalo de 4 000 a 400 cm-t. Se emplearon pastillas de bromuro de potasio para 

la obtención de todos los espectros. 

Los análisis elemenlilles se realizaron en un equipo Fisons lnstruments modelo EA1108 

(CHNS-0), usando estándares de sulfanilamida. 

Los espectros de RMN tff, RMN t3C, RMN tff COSY y RMN lff-t3C HETCOR se 

obtuvieron en un equipo Varian modelo Unity Inova a 300 MHz para protón y 75 MHz 

para carbón, utilizando DMSO deuterado como disolvente y empleando como referencia 

tetrametilsilano. 

Los estudios de termogravimetría se realizaron en un termoanalizador Mettler Toledo 

modelo TGA/SDTA 851" con un software STAR, en una atmósfera de nitrógeno en un 

panel con tapa con orificio de alúmina. 

Los espectros de masas se realizaron en un espectrómetro de masas JEOL modelo SX-

102 A tipo Doble Sector, Geometría Inversa, utilizando una cámara de ionización y sonda 
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para muestra a temperatura ambiente y xenón de alta pureza para el cañón de FAB; como 

matriz se utilizó alcohol 3-nitrobencílico (R.A.) marca SIGMA. 

Estos equipos pertenecen a la Unidad de Servicios de Apoyo a la Investigación de la 

Facultad de Química, UNAM. 

Los espectros de IR lejano se obtuvieron en un espectrofotómetro Bruker Vector 22, 

tipo PS15, en el intervalo de 600 a 200 cm-1. Se empleó pastillas de yoduro de cesio para la 

determinación de los espectros. 

Este equipo pertenece al Departamento de Química Inorgánica y Nuclear de la Facultad 

de Química, UNAM. 

Los espectros electrónicos en estado sólido se determinaron en un espectrofotómetro 

Cary 5E UV-Vis-NIR de Varian, utilizando la técnica de reflectancia difusa en el intervalo 

de 40 000 a 4 000 cm-1. 

Los espectros electrónicos en disolución se realizaron en un espectrofotómetro UV

Visible HP8452A en el intervalo de 52 632 a 12 500 cm-1. 

Las mediciones de susceptibilidad magnética específica se realizaron en una balanza 

Johnson Matthcy tipo MSB modelo MK II. 

La medición de conductividad eléctrica se realizó a través de un conductímetro Cole

Parmer modelo 1481-40. 

Estos equipos pertenecen al Departamento de Química Inorgánica de la División de 

Estudios de Postgrado de la Facultad de Química, UNAM. 
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La difracción de rayos-X se llevó a cabo en difractómetros de rayos-X marca Bruker P4. 

El equipo de difracción de rayos-X en donde se determinó la estructura del compuesto 

[Co(2pb)3)·2C3ff60·2~/2H20 pertenece a la División de Estudios de Postgrado de la Facultad 

de Química, UANL; Monterrey. 

El equipo de difracción de rayos-X en donde se determinó la estructura del compuesto 

[Co(2fb)3) 2C2HsOH ·H20 pertenece al Centro de Química, IC-UAP; Puebla. 
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6.3. Síntesis de los compuestos de coordinación. 

En esta tesis se presentan las condiciones para la sfntesis de nuevos compuestos de 

coordinación de Co(III) trisquelato con los ligantes 2(2' -piridilbencimidazol) (2Hpb) y 

2-(o-hidroxifenil)bencimidazol (2Hfb) y la sfntesis de los análogos de Cr(III). 

Durante la realización de este proyecto, en las sintesis se utilizaron como materias 

primas: cloruro de cobalto(D), [Co(Nfü)4CCJ:3]NÜ:3 ó Nil3[Co(C0:3)3]·3H:z() para los 

compuestos de coordinación de cobalto, y CrCb anhidro, para los compuestos de 

coordinación de cromo. 

6.3.1. Síntesis de las materias primas [Co(NH3)cC03]N03 y 

Na3(Co(C03)3]·3H20. 

[Co(N"3)4CQ3)N03- Disolver en 60 mL de H:z(), 20 g (0.21 mol) de (NH.):zC0:3 y se le 

adiciona a la solución anterior 60 mL de N~OH concentrado. Se mezcla con agitación con 

una disolución de 0.052 mol (15 g) de Co(N0:3)2 '6H:z0 en 30 mL de H:zO. Posteriormente se 

agregan lentamente y con agitación 8 mL de H20z al 30% v/v. Se evapora la solución a un 

volumen entre 90 y 100 mL sin permitir que la solución ebulla. Durante la evaporación se 

agregan porciones de 5 g de (N~):zC0:3. La solución caliente se filtra para retirar impurezas 

insolubles. El producto obtenido se lava con H:z() frfa y etanol fr{o. Rendimiento: 26%. 

Nil3[Co(C03)3]·3H20. A 50 mL de una solución de 0.1 mol (29.1 g) de Co(NÜ3)2·6H:zO y 

10 mL de H2D2 al 30% v/v se le adiciona gota a gota y con agitación a una solución frfa de 

0.5 mol (42 g) de NaHCD3 en 50 mL de H:z(). Se deja reposar 1 hora con agitación a 4ºC. El 

precipitado se filtra y lava con agua fria y etanol. Rendimiento: 75%. 
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6.3.2. Síntesis de los compuestos de coordinación de cobalto. 

Para la síntesis de estos compuestos se variaron las condiciones de reacción: disolvente, 

tiempo de reacción, materia prima y relación estequiométrica metal:ligante (1:1, 1:2 y 1:3). 

Método general de síntesis 

ó + 

ó + CoCh 

ó 

acetona/ agua 
(2:1) ) 

oxidación con Ü2 ó H:z02 
al30% v/v 

~ 

Compuesto de 
coordinación 

Producto 
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[Co(2pb)3)·2C3H60·21/2H20. Se disuelven 0.2495 g (1 mmol) de [Co(Nfü)4 CD3)NÜ3 en 

10 mL de agua y se adiciona con agitación a una solución de 0.5850 g (3 mmol) de 2Hpb en 

40 mL de acetona caliente, la mezcla de reacción se calienta a reflujo por 10 horas. Se deja 

evaporar el disolvente a temperatura ambiente y el compuesto anaranjado-rojizo se filtra al 

vacío y se lava con cloroformo. 

[Co(2fb)3] -2C2HsOH H20. Se disuelven 0.2495 g (1 mmol) de [Co(Nfü)4 CD3]NÜ3 en 

10 mL de agua y se adiciona con agitación a una solución de 0.6305 g (3 mmol) de 2Hfb en 

40 mL de acetona caliente, la mezcla de reacción se calienta a reflujo por 10 horas. Se deja 

evaporar el disolvente a temperatura ambiente y el compuesto verde esmeralda se filtra al 

vacío y se lava con cloroformo. 

6.3.3. Síntesis de los compuestos de cromo. 

Para la síntesis de estos compuestos se variaron las condiciones de reacción, esto es, 

disolvente, tiempo de reacción y basicidad del medio. 

Método general de síntesis 

ó + CrCb 
metano} anhidro> 

Compuesto de 
coordinación 
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[Cr(2Hpb)2Cl2)Cl ~/2C3H60 ·11/2H20. Se obtuvo el compuesto [Cr(2Hpb):?Cl2]CI 

informado previamente en la literatura1s. La síntesis se llevó a C:abO con un procedimiento 

alterno, utilizando acetona como medio de reacción. 

Se coloca 1 mmol (0.158 g) de CrCh anhidro en el filtro dedal de un extractor Soxhlet 

junto con una pequeña porción de una amalgama Zn-Hg previamente activada en H2SC>4 

diluido. En el matraz se coloca 3 mmol (0.582 g) de 2Hpb y 150 mL acetona anhidra 

caliente. Se burbujea Ar por 10 minutos antes de iniciar el calentamiento. Se comienza la 

extracción del CrCh como una solución verde que reacciona con el ligante, después de que 

todo el CrCh ha sido extraído se continúa el reflujo por 7 horas. El precipitado verde se 

filtra y lava con etanol. 

[(2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl))Cl·2H20·C2HsOH. Se coloca 1 mmol 

(0.158 g) de CrCh anhidro en el filtro dedal de un extractor Soxhlet junto con una pequeña 

porción de una amalgama Zn-Hg previamente activada en H2SC>4 diluido. En el matraz se 

coloca 3 mmol (0.6305 g) de 2Hfb en 150 mL de etanol anhidro caliente, a la que se le añade 

con agitación 3 mmol (0.0719 g) de LiOH disueltos en 4 mL de H:iü. Se burbujea Ar por 10 

minutos antes de iniciar el calentamiento. Se comienza la extracción del CrCh como una 

solución verde que reacciona con el ligante, después de que todo el CrCh ha sido extraído 

se continúa el reflujo por 7 horas. El precipitado verde se filtra y lava con metano!. 
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7. Resultados y discusión 

7.1. Compuestos de coordinación de Co(III). 

Para la realización de este proyecto, en las síntesis tanto con el ligante 2Hpb como con 

el ligante 2Hfb se utilizaron como materias primas cloruro de Co(II), [Co(NJ-1:¡)4CO:i)N0:3 6 

Né13[Co(C0:3)3]-3H:z0. En la literatura se informa que la ruta óptima para la síntesis de 

compuestos de Co(III) es a partir de Co(II) y su posterior oxidación utilizando 02 o H:z02 

como oxidantes41, sin embargo, en este caso, la oxidación de los compuestos de Co(II) 

genera productos de descomposición, posiblemente de polimerización4t. Es necesario, por 

lo tanto, partir de un compuesto de Co(III) y realizar la sustitución de los ligantes. Se 

utilizaron como materia prima dos compuestos de Co(III) que contienen carbonatos en su 

esfera de coordinación, los cuales son fácilmente sustituibles. Cuando se parte de 

Né13[Co(C0:3)3]-3H:z0, se obtiene el bisquelato [Co(2Hpb)2(N0:3)](N0:3)2 C2Ht;O informado 

previamente en la literaturats. Por tanto, es preciso partir de [Co(NI-l:i)4C0:3]N0:3 en el caso 

de ambos ligantes, para la obtención de compuestos trisquelato. 

Durante la búsqueda de las condiciones óptimas para la obtención de los compuestos 

trisquelato, se observó que las variaciones en el medio y tiempo de reacción son muy 

significativas. Al utilizar tiempos de reacción menores a 10 horas de reflujo y/ o metano!, 

etanol, propano! y acetona como medios de reacción, se obtiene una mezcla de tres 

productos en una proporción aproximada 50:40:10; dicha mezcla de productos es de difícil 

separación, la utilización de cromatografía en columna en silica gel con un gran número de 

eluyentes no funciona, pues al momento de eluir, aunque en la columna se observa su 

separación, al analizar las fracciones, aún se tiene mezcla de productos. A pesar de tenerse 

la mezcla de productos en proporciones considerables, la separación y caracterización de 

los tres productos no es posible. Cuando se utiliza H20 para disolver [Co(NH3)4CO:i)N03 y 
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los ligantes se disuelven en acetona; la proporción de los productos de reacción se modifica 

aproximadamente a un 85:10:5, lográndose la purificación únicamente por el método de 

cristalización fraccionada. Es necesario por lo tanto, dar un tiempo de reflujo grande 

(mínimo 10 horas), disolver [Co(Nfü)4C0:3]N03 en H20 y el ligante en acetona, para 

obtener el compuesto trisquelato puro por cristalización lenta. La variación en la 

proporción metal:ligante da como resultado el mismo producto, pero con una marcada 

diferencia en cuanto al rendimiento de la reacción (tabla 7.1). Estos resultados muestran la 

gran estabilidad del compuesto trisquelato. 

Tabla 7.1. Rendintlento obtenido por la variación de la relación estequiométrica metal-ligante en los 
compuestos de Co(III) 

Color 
1 

º/o 
Rendimiento 

Compuesto 

,--------¡---
[Co(2pb)3]·2C3H60·21/2H20 naranja-rojizo 1 

r--1-:1-(..,.r_e_,l_a_c_i_ó_n_e_s_t_e_q_u_i_· o_m_é_tr_i_c_a_m_e-ta_l,__-,,l..,.ig_a_n_t_e_)_ 1 30 

1:2 1 37.65 
1:3 ~-----------, 84.8 

[Co(2fb)3] ·2C2HsOH ·H20 verde esmeralda -¡---·---·--·---
1:1(relación estequiométrica metaf.::¡fgante) -¡------ ¡-- 30 _____ _ 

! ----1~2--------------·-:·----------¡-- ~~5------

,------------1:3--·------ --- --- ·-----·- ··----------:---81.5 ______ _ 

Los compuestos de coordinación de Co(III) se caracterizaron en estado sólido por 

análisis elemental, susceptibilidad magnética, espectroscopía de IR, espectroscopía 

electrónica por la técnica de reflectancia difusa y cristalografía de rayos-X. En disolución se 

llevó a cabo la caracterización de los compuestos por medición de conductividad eléctrica, 

espectroscopía electrónica y técnicas de RMN. 
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Los análisis elementales y las fórmulas propuestas para cada compuesto se presentan 

en la tabla 7.2. 

Tabla 7.2. Fórmulas mínimas y análisis elementales de los compuestos de Co(III) 

Compuesto 

[Co(2pb)3)·2C3H60·21/tth0 

[Co(2fb)3) ·2C2HsOH ·H20 

0/oC 

Í62.53 (62.84) 

1 64.5 (64.8) 

0/oN 
exp. (teo.) 

15.84 (15.70) 

10.3 (10.5) 

0/oH 

5.11 (5.15) 

4.9 (5.1) 

Los momentos magnéticos efectivos de ambos compuestos de coordinación (µerFO) 

prueban que son diamagnéticos, es decir, se trata de compuestos octaédricos de bajo espín. 

Los compuestos trisquelato hexacoordinados con ligantes de tipo AB, presentan 

isomería geométrica y óptica. El número total de isómeros para M(AB)3 es cuatro, 

incluyendo dos pares de enantiómeros. Es común nombrar a los isómeros geométricos fac y 

mer, que tienen simetría C3 y Cl respectivamente. La nomenclatura fac o mer se refiere a la 

disposición alrededor del metal de los tres átomos donadores A o BS7 (figura 7.1). 

Isómeros n1er Isómeros fac 
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Isómeros n1er Isómeros fnc 

Figura 7.1. Isómeros geométricos de los compuestos de Co(III) 

7.1.1. Caracterización espectroscópica por IR y reflectancia 

difusa de los compuestos de Co(III). 

En la tabla 7.1.1 se presenta la caracterización en estado sólido por espectroscopía de IR 

de los compuestos de Co(Ill). 

Tabla 7.1:1. Datos espectroscópicos de IR de los compuestos de Co(III) 

1 1 

IR (cm-1) 
Compuesto v(O-H) v(N-H), v(C-H) v(C=C), v(C=N) <ll(N-H), <ll(C=C) 

1 2HPb j 3 056 1 594 1 567 1 442 1 400 

l[co(2pb)3J-2c3tt.o-21/:>1-ho 1612 1563 
¡------- 2Hfb 1 3 324 3 055 ~------------

1603 1590 
¡----··--------- ---,------
¡ [Co(2fb)3] ·2C2HsOH H20 1 3 059 1623 1601 

1476 1446 

1493 

1476 

~(N-H) 

798 

810 

En las figuras 7.1.1 y 7.1.2 se muestran los espectros de IR de los compuestos 

[Co(2pb)3]-2C3H60·21/ili20 y [Co(2fb)3] ·2C2HsOH ·H20 y sus ligantes correspondientes. 
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Figura 7.1.1. Espectro de IR del 2Hpb y del compuesto [Co(2pb)J]·2C3 H 60-2Y:.H20 
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Figura 7 .1.2. Espectro de IR del 2Htb y del compuesto [Co(21b)J]·2C2 H 50H·H20 

Las principales vibraciones observadas para los ligantes bencimidazólicos son las que 

corresponden a las vibraciones v, o; yºº (N-H), v, o; yºº (C-H),v(C=C) y v(C=N), además de 
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las vibraciones caracterfsticas de la piridina o-sustituida asignadas en 1 314 cm-1, 1 046 cm-1, 

996 cm-1 y 744 cm-1, para el ligante 2Hpb41.Sl y por último la vibración v(O-H) del fenilo en 

3 334 cm-1 del ligante 2Hfb5 1 (tabla 7_1_1 y figuras 7.1.1 y 7.1.2). 

Las vibraciones observadas en los espectros de IR para los compuestos sintetizados, 

muestran diferencias respecto a las vibraciones observadas en los ligantes libres. 

Las bandas asignadas a v(N-H), v(C-H) en 3 056 cm-1 en el 2Hpb, se observa de menor 

intensidad en el espectro del compuesto de coordinación. Las bandas asignadas a las 

vibraciones v(C=C), v(C=N) c51(N-H) y c51(C=C) en 1 594 cm-t, 1 567 cm-1, 1 442 cm-1 y 

1 400 cm-1 en el 2Hpb, se desplazan a mayor energfa en el compuesto 

[Co(2pb)3]-2Gfü0·2Y:zH2;(), pues éstas se observan en 1 622 cm-1, 1 602 cm-1, 1 476 cm-1 y 

1 446 cm-1. Las bandas de las vibraciones caracterfsticas del anillo de la piridina 

o-sustituido, asf como la asignada a la vibración cSo(N-1-1) también se desplazan a mayor 

energfa en el compuesto de coordinación, cambi~ndo de 1 314 cm-1, 1 046 cm-1, 996 cm-1 y 

798 cm-1 hasta 1 314 - 1 329 (dobleteada) cm-1, 1 088 cm-1, 1 036 cm-1 y 810 cm-1, 

respectivamente. 

El desplazamiento de estas bandas caracterfsticas indica que el ligante 2Hpb se 

coordina al ión metálico a través del nitrógeno piridfnico y el nitrógeno imidazólico del 

bencimidazol41.S1 de manera bidentada, formando un anillo quelato. 

En el compuesto [Co(2fb)3] ·2C2Hs0H ·H2Ü las bandas asignadas a las vibraciones 

v(N-H) y v(C-H) en 3 400 cm-1 y 3 059 cm-1 se encuentran desplazadas a mayor energfa con 

respecto al 2Hfb (3 300 cm-1 y 3 055 cm-1), notándose principalmente el cambio en la 

intensidad de la banda v(N-H) debido a la coordinación y a que ésta se encuentra en la 

misma región que la vibración v(O-H). Las vibraciones caracterfsticas del benceno 

o-sustituido y las asignadas a las vibraciones v(C=N) y c51(C-l-I) en el 2Hfb, se ven 
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desplazadas a mayor energía en el compuesto de coordinación, cambiando de 1 603 cm-1, 

1 590 cm-1 y 727 cm-1 hasta 1 623 cm-1, 1 601 cm-1 y 743 cm-1.La banda asignada en el 2Hfb a 

la vibración v(O-H) en 3 324 cm-1 ya no se observa en el compuesto de coordinación. 

El desplazamiento y el cambio de las bandas características del 2Hfb en el compuesto 

de coordinación, indican que el 2Hfb se coordina al ión metálico a través del nitrógeno 

imidazólico y el oxígeno fenólico formando también un anillo quelato. La ausencia de las 

bandas de vibración v(N-H) y v(O-H) en los compuestos de coordinación, observadas en 

los ligantes libres 2Hpb y 2Hfb, respectivamente, indica que estos grupos funcionales no 

están presentes en el compuesto sintetizado. 

Los espectros de reflectancia difusa de los compuestos con sus respectivos ligantes se 

muestran en las figuras 7.1.3 y 7.1.4. 

---21-lpb 
--- [Co(2pb),J·2C 3 H .o.2v.1-1 2 0 

35000 30000 

cm· 1 

Figura 7.1.3. Espectro de reflectancia difusa del 2Hpb y del compuesto [Co(2pb)3]·2C3 H 60-2V:>l-h0 
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---21-ttb 
--- [Co(21b),J·2C,H ,o 1-1 ·l-l ,O 

20000 

cm~1 

15000 10000 

Figura 7.1.4. Espectro de reflectancia difusa del 2Hfb y del compuesto [Co(2fb)3] ·2C2HsOH ·H20 

La configuración electrónica del Co(III) es d 6; en una geometría octaédrica de bajo espín 

existen dos transiciones permitidas por espín: v1: lT2g - lA1g y v2: lT1g - lA1g58-61. Las 

bandas de absorción en los espectros de Co(III) con ligantes del tipo NH3. en, ntb, bbhnpy, 

4tb y 2amb aparecen en el intervalo de 17 800 cm-1 a 21 000 cm-1 para 01 y de 23 000 cm-1 a 

29 500 cm-1 para o~ mientras que para los ligantes del tipo OH-, ox2-, H20 con oxígeno como 

átomo donador, 01 se encuentra en el intervalo de 15 500 cm-1 a 18 200 cm-1 y 02 se 

encuentra alrededor de 25 000 cm-1 -11.ss-61; sin embargo, cuando se presentan compuestos 

con menor simetría, como 03, se ha observado que las transiciones aparecen a menor 

energía, como por ejemplo el compuesto [Co(dtp)3) dtp= dietilditiofosfato donde v1 y v2 

aparecen en 13 080 cm-1y 13 600 cm-1 respectivamente61. En los espectros obtenidos de 

ambos compuestos puede observarse la presencia de una banda de absorción ancha que va 

desde 1.0 000 cm-1 a 32 500 cm-1 (figuras 7.1..3 y 7.1..4); ésta es característica de las bandas de 

transferencia de carga. En el espectro del compuesto [Co(2pb)3)-2C3H60·21/ili2Ü, se observa 

una banda en 1.2 400 cm-1 y un hombro alrededor de 20 000 cm1 que no están presentes en el 

espectro del ligante, pero al estar localizadas a una energía muy baja y presentarse en forma 
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de hombro (como la que se encuentra en 20 000 cm-~), éstas no pueden ser asignadas con 

precisión. 

En ambos compuestos de coordinación, la banda de transferencia de carga oculta las 

dos bandas de absorción de las transiciones d-d esperadas, pues éstas caen en el mismo 

intervalo. 

El valor de 10Dq para el compuesto (Co(2pb)3]·2C3H60·21/2H:z() como para el compuesto 

(Co(2fb)3] ·2C2HsOH ·H:z() no puede ser determinado con exactitud. 

7.1.2. Caracterización por difracción de rayos-X de los 

compuestos de Co(III). 

Se obtuvieron monocristales de ambos compuestos de cobalto por evaporación lenta de 

acetona y/ o etanol a temperatura ambiente. Los datos cristalográficos completos para 

ambos compuestos se presentan en el Anexo. 

7.1.2.1. Caracterización del compuesto [Co(2pb)3]-2C3 H 60·21hH20. 

El monocristal obtenido de (Co(2pb)3]·2C3H60-21/2H2.0, corresponde a la fórmula 

mínima propuesta por análisis elemental, con media molécula de agua adicional 

(figuras 7.1.2.1). Las longitudes y ángulos de enlace seleccionados se presentan en la 

tabla 7.1.2.1. 
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~SIS CON 
FALLA DE C _·.~: ... EN 

Figura 7.1.2.1. Estructura de rayos-X para el compuesto [Co(2pb)3]·2GH60·2'hH20 

Tabla 7.1.2.1. Longitudes y ángulos de enlace seleccionados de [Co(2pb)3]·2GH60·2'/zH20 
---i.Ongitud de enlace (Á) --------------------

Co-N3 1.911(3) 1 Co-NÚH 1.957(4) C2-N1 1.314(6)---f C2-N3 1.350(5) 

Co-N3' 1.910(3) r-c:c;:::Nú' 1.940(3) C2'-N1' 1.317(5) TC2'-=N3' --1.354(5)-

Co-N3" 1.927(3) lco::Nii'; 1.952(4) C2'-N1" 1.332(S)- ia'':::Ny-;·---i.35ic5) 
¡------------------~----------------- A.DgUios de enlace(º) ----------------------·-

f _______________ N3-Co-Ni1 ____ 82~89(15) N3-Co-N3'' 1-74.50(15) 
·- ----- -----------·--- ---- -------

N3' -Co-N11' 83.63(14) 
-----·-----------·-·-------- -

N3'' -Co-N11'' 82.97(15) 

N3'-Co-N11 

Nl 1' -Co-Nl 1" 

176.01(14) 

176.66(15) j 

La geometría alrededor del metal central es de un octaedro ligeramente distorsionado, 

con ángulos en el intervalo de 174.50(15)0 a 176.66(14)0 y de 82.89(15)0 a 83.63(14)º. Las 

distancias Co-N se encuentran en el intervalo informado para compuestos de Co(III)4º; 

aproximadamente 1.93 A. 

La estructura muestra que el ligante se coordina al cobalto a través del N3 

bencimidazólico, mientras que el Nl se encuentra desprotonado. Las distancias C2-N1 y 
50 



Resultados y discusión 

C2-N3 son muy similares (tabla 7.1.2.1), denotando que la doble ligadura no se encuentra 

completamente localizada. Es clara la coordinación bidentada del ligante con el cobalto a 

través del N3 bencimidazólico y el N11 piridfnico, formándose un compuesto trisquelato 

con anillos de cinco miembros cuyos ángulos internos son colindantes a los 83° y los 

ángulos de los átomos trans son cercanos a los 176°. 

La coordinación de los ligantes muestra que éstos son no equivalentes. El compuesto 

[Co(2pb)3]-2C:>H60·21/zH20 cristaliza como el isómero mer (figura 7.1.2.1). En la estructura se 

observa que en los ligantes, el anillo bencimidazólico y el anillo piridfnico están coplanares, 

pues su estructura rigida no permite una torsión considerable. El ángulo de torsión de los 

tres ligantes es 174.4º(5) en el anillo formado por N3-C2-C10-N11, 179.5º(4) y 179.6º(5) para 

los anillos N3'-C2'-C10'-N11' y N3"-C2"-C10"-N11" respectivamente; indicativo de la 

conservación de la planaridad y aromaticidad del 2pb en el compuesto de coordinación 

(figura 7.1.2.2). 

Figura 7.1.2.2. Ángulos de torsión del compuesto [Co(2pb)3]·2GH60·2'/2H20 
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La celda unitaria se encuentra formada por cuatro unidades de [Co(2pb)3], las cuales se 

encuentran acomodadas de tal manera que sólo se favorecen interacciones intermoleculares 

tipo puente de hidrógeno entre éstas y las moléculas de disolvente de cristalización. Dichas 

interacciones forman ángulos de 122.6° y 144.4°, con una distancia de 2.033 A y 2.238 A, 
mostrando con esto que las interacciones entre estos átomos no es muy fuerte 

(figura 7.1.2.3). 

TESIS CON 
FALI..A DE ORIGEN 

Figura 7.1.2.3. Interacciones tipo puente de hidrogeno en la celda unitaria para el compuesto 
[Co(2pb)3]·2C3H60·2'hH20 

En el empaquetamiento, las moléculas del compuesto se arreglan de forma.que los 

anillos quedan de manera escalonada (figura 7.1.2.4). 
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Figura 7.1.2.4. Empaquetamiento del compuesto [Co(2pb)3]·2C.~H60·21/zH20 

En el empaquetamiento del [Co(2pb)3]-2C3H,;0-2Y21-f20, existe una interacción entre el 

hidrógeno del carbono C13 de una molécula de [Co(2pb)3] y el nitrógeno N1 de otra 

adyacente, la cual tiene un ángulo de 145.9° y una distancia de 2.509 A, por lo que dicha 

interacción puede ser no muy significativa (figuras 7.1.2.5 y 7.1.2.6). 

Figura 7.1.2.5. Interacciones intermoleculares del compuesto [Co(2pb)3 ]-2C3H60·21/zH20 
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Figura 7.1.2.6. Ángulo de la interacción del compuesto [Co(2pb)3]-2GHo0·2Y2H20 

Cuando se extienden las interacciones de las moléculas de [Co(2pb)3] con las moléculas 

de agua de cristalización en un mismo plano, se observa que éstas generan gran 

estabilización, creando con esto arreglos supramoleculares (figura 7.1.2.7). Los arreglos 

supramoleculares en tres dimensiones forman capas en zig-zag, esto puede observarse en 

las figuras 7.1.2.8 y 7.1.2.9. 

Figura 7.1.27. Interacciones intermoleculares sobre un mismo plano del compuesto 
[Co(2pb)3]·2C3Ho0·21/2H20 
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~~~~~~~~~ 
~~¡\í · .. -o·~*:·¡ .. ~~L> • ~ ~~. _~,~ . . ~ 
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Figura 7.1.2.8. Arreglo sobre un mismo plano del compuesto [Co(2pb)3]·2CaH60·21/2H 20 

7.1.2.2. Caracterización del compuesto [Co(2fb)3] -2C2HsOH ·H20. 

El monocristal derivado de Co y 2Hfb corresponde a la fórmula 

[Co(2fb)3] ·3C2HsOH ·H20 con una molécula adicional de etanol (figura 7.1.2.10). Las 

longitudes y ángulos de enlace seleccionados se presentan en la tabla 7.1.2.2. 
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Figura 7.1.2.10. Estructura de rayos-X del compuesto [Co(2fb)3] ·2C2HsOH ·H20 

Tabla 7.1.2.2. Longitudes y ángulos de enlace seleccionados de [Co(2fb)3] ·2C2HsOH ·H20 

¡-- Longitud de enlace (Á)- 1 
f Co-01 1.892(2) 1 Co-N3 1.939(3) C2-Nl - i.36i(4)-iC2-N3 · 1.335(4)--
f Co-02 1.911(2) J Co-Nn----1.933(3) C22-N21 mui:34s(4)-f C22-N23 1:340(4)-

r C..-0• :::;~~::10) ~!~.de~==:-~::: L :~;~:) 1-'330(.i[I 
~-~~~:~;---:::~~~~ ~~~~~~ ~;!::;~~~~ 1 

La geometría alrededor del metal central es de un octaedro ligeramente distorsionado, 

con ángulos entre los átomos traus en el intervalo de 174.37(10)º a 177.39(10)0 y ángulos de 

átomos cis en el intervalo de 88.33(11)º a 89.90(10)º. Las distancias Co-N se encuentran en el 

intervalo informado para compuestos de Co(IIl)40, pues van desde 1.923(2) A hasta 

1.939(3) A. 
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Las distancias C2-Nl y C2-N3 muestran que el enlace C2-N3 es ligeramente más fuerte, 

pues la distancia es más corta que la correspondiente a C2-Nl. 

Es clara la coordinación bidentada del ligante con el cobalto a través del N3 

bencimidazólico y el oxígeno fenólico, con la correspondiente formación de anillos quelato 

de seis miembros. La pérdida del protón ácido del fenol en el compuesto de coordinación es 

evidente. 

La forma en la coordinación de los ligantes muestra que son no equivalentes. El 

compuesto [Co(2fb)3) ·2C2HsOH ·H20 corresponde al isómero mer (figura 7.1.2.11). En el 

compuesto de coordinación, el ligante 2fb, pierde la planaridad y presenta una torsión de 

tal manera que los ángulos internos de los anillos son cercanos a los 90° y los ángulos de 

átomos trm1s están muy cercanos a los 180° (tabla 7.1.2.2 y figura 7.1.2.10). 

El ángulo de torsión N1-C2-C10-C11 en los anillos quelato va desde 150.8(3) ºa 160.1(3)º 

(figura 7.1.2.11), derivando con ello la pérdida de la aromaticidad. La formación de un 

octaedro poco 

Co-0-Cl 1-ClO 

(figura 7.1.2.12). 

distorsionado se debe a que el ángulo formado por los 

sufre una torsión considerable que va de 39.1(4)º hasta 

·------- ----

enlaces 

41.7(4)0 
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Figura 7.1.2.11. Ángulos de torsión N1-C2-C10-C11 del compuesto [Co(2fb)3] ·2C2HsOH ·H20 

TESIS CON 
FALLA DE OPJGEN 

Figura 7.1.2.12. Ángulos de torsión Co-0-Cll-ClO del compuesto [Co(2fb)3] ·2C2HsOH ·H20 

La celda unitaria se encuentra formada por cuatro unidades de [Co(2fb)3), las cuales se 

encuentran acomodadas de tal manera que sólo se favorecen interacciones intermoleculares 

tipo puente de hidrógeno entre éstas y las moléculas de disolvente de cristalización a través 
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del oxígeno 02 del [Co(2fb)3] y el hidrógeno del grupo OH de una molécula de etanol 

(figura 7.1.2.13). 

o 

Figura 7.1.2.13. Interacciones intermoleculares en la celda unitaria del compuesto 
[Co(2fbh] ·2C2HsOH -H20 

En el empaquetamiento del compuesto [Co(2fb)3]·2C2HsOH·H20, se favorecen 

interacciones del tipo puente de hidrógeno entre el oxigeno 02 de una molécula de 

[Co(2fb)3) y el hidrógeno del Nl de otra molécula próxima a través de una molécula de 

etanol de cristalización, con una distancia de 2.207 A y 1.981 A y ángulos de 176.6° y 168.4º 

respectivamente (figuras 7.1.2.14 y 7.1.2.16). Los oxígenos 03 de ambas moléculas de 

[Co(2fb)3] se hallan interaccionando al mismo tiempo cada uno con una molécula de agua 

de cristalización a una distancia de 1.875 A y formando un ángulo de 163.6°, mientras que 

el hidrógeno del N21 de ambas moléculas interacciona también con moléculas de etanol de 
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cristalización a 1.950 A con un ángulo de 169.2~ figuras 7.1.2.15 y 7.1.2.16. Puede 

observarse, que las interacciones por puente de hidrógeno son significativas. 

Figura 7.1.2.14. Interacciones intermoleculares en el empaquetamiento del compuesto 
[Co(2fb)3] ·2C2HsOH -H20 

Figura 7.1.2.15. Interacciones intermoleculares en el empaquetamiento del compuesto 
[Co(2fb)3] ·2C2HsOH ·H20 
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Figura 7:1.2.16. Interacciones y ángulos intermoleculares en el empaquetamiento del compuesto 
[Co(2fb)3] ·2C2HsOH -H20 

Al observar el empaquetamiento de las moléculas del [Co(2fb)3], éstas se encuentran 

dispuestas de forma tal que los anillos quelato de las moléculas, están de manera paralela. 

(figura 7.1.2.17). 

Figura 7.1.2.17. Empaquetamiento del compuesto [Co(2fb)3] ·2C2 H 50H ·H20 
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Este arreglo, puede presentar interacciones entre el par de anillos paralelos, pero estas 

serían muy poco significativas. 

Cuando se extienden las interacciones de las moléculas de [Co(2fb)3) sobre un mismo 

plano, se observa que se generan arreglos en donde los anillos quelato quedan de manera 

paralela formando arreglos laminares (figuras 7.1.2.18 y 7.1.2.19). 

Figura 7.1.2.18. Arreglo sobre un mismo plano del compuesto [Co(2fb)3] ·2C2 H 50H ·H20 
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Figura 7.1.2.19. Arreglo tridimensional del compuesto [Co(2fb)3] ·2C2HsOH ·H20 

T!;SIS CON 
FALLA DF ORIGEN 

7.1.3 Caracterización por conductividad eléctrica de compuestos 

de Co(III). 

La medición de la conductividad de las disoluciones 1X10-3 M en etanol de 

[Co(2pb)3)-2C3H60·21/:zH20 y de [Co(2fb)3] ·2C2HsOH ·H20, indica que se trata de no 

electrolitos, lo que corrobora la desprotonación del N1 en el compuesto con 2Hpb, mientras 

que en el compuesto con 2Hfb, se pierde el hidrógeno del grupo OH de cada ligante, 

quedando cada uno con una carga -1, por lo que, la carga del metal (Co+3 ) se ve satisfecha 

por los tres ligantes coordinados en cada compuesto. 
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7.1.4. Caracterización por técnicas de resonancia magnética 

nuclear de los compuestos de Co(III). 

Se realizaron experimentos de RMN 1 H y RMN 1 3C, asf como de resonancia 

bidimensional IH COSY y IH 13C HETCOR para la elucidación de las estructuras de los 

compuestos sintetizados. 

7.1.4.1. RMN del compuesto (Co(2pb)3]·2C3li60·2~/2H20. 

La estructura del ligante 2Hpb, asf como su numeración se presenta en la figura 7.1.4.1. 

H 

ªCt~ª ~~15 14 

1 
10 

.....::;; h 2 ~ ó 13 
5 9 N 3 11 N 12 . .. .. 

Figura 7.1.4.1. Estructura del 2Hpb 

Este ligante posee un sistema AA'BB' característico del grupo bencimidazólico y un 

sistema ABCD correspondiente a la piridina. La caracterización por técnicas de RMN de 

este Jigante se encuentra informada en la literatura4 I..53.54. 

En los espectros de RMN IH y RMN IJC del compuesto [Co(2pb)3)-2C3 l-L;0·2Y21-b0 se 

observa un gran número de señales múltiples difíciles de asignar (figura 7.1.4.2 y 

figura 7.1.4.3). El número total de señales en RMN IH es 24 y en RMN 1 3C de 36, por lo que 

analizando detenidamente los espectros de RMN uni y bidimensional, se encuentra que 

para cada ligante hay ocho señales de 1 H y doce señales en 13C, por lo que tratándose de un 

compuesto trisquelato, nos indica que en concordancia con los datos de cristalograffa de 

rayos-X, los ligantes son no equivalentes. 
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Figura 7.1.4.2. Espectro de RMN ~H del compuesto [Co(2pb)3]·2C:J-160·2Y:zH:iO 

l 'i'.StiIS l..1.JH 1 

FALLA DE ORIGEN \ 
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Figura 7.1.4.3.Espectro de RMN 1:ic del compuesto [Co(2pb)3]·2C3 H60·2Y:zH:iO 
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Para la asignación precisa de todas las señales de protón y carbono se recurrió a la RMN 

bidimensional, lH COSY y 1H-13C HETCOR (figura 7.1.4.4). Los desplazamientos qufmicos 

asignados a cada protón y carbono, se presentan en las tablas 7.1.4.1 y 7.1.4.2. 
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Figura 7.1.4.4. Espectro de RMN tH-t3C HETCOR del compuesto [Co(2pb)3]·2CaH60-21/2H20 

Tabla 7.1.4.1. Desplazamientos quimicos (ppm) en RMN tH del compuesto 
[Co(2pb)3]·2CaHo0·21hH20 

1 Sistema bencimidazólico s'-is_t_e_m __ a_p_iri_d_ini __ c_o_I 

f H1 H4 H5 H6 H7 H12 H13 H14 H15 1 
1 ¡ 
~ 2Hpb 13.14 7.70 7.18 7.24 7.56 8.71 7.50 7.98 8.34 ¡ 

4.98 6.75 7.00 7.60 8.21 7.48 7.07 8.42 l 
1 [Co(2pb)3] 4.92 6.70 7.00 7.60 8.30 7.50 7.49 8.34 l 

j-·--~----~----~---·--·---~:~_: __ 6,~º .. -~~~~- -.. 7.:~~---8..-.3~ .. ,_::.~~---?.'.:~~-~~~ 
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Tabla 7.1.4.2. Desplazamientos qulmicos (ppm) en RMN 13C del compuesto 
[Co(2pb)3)·2C.H60·2'hH20 

Sistema bencimidazólico Sistema piridinico 
C2 T--c4 --¡-c:S --- C6 C7 cs-· ¡c:9·-r-e:i•>- ¡ ci2 C13 C14 

- -- - - -- ,--- -------- r -- -- -
150.7 i 119.3 : 121.9 '123.1 112.1 134.9" '"143.9!148~5 i 149.3 124.7 137.5 

C1S 

121.4 

'15B.7 iifi.4- [122.6 121.2 120.0 141f '"i47.2 1154.7 1 142.0 126.9 '150.2 122.2 
Í (Co(2pb)3] .158.2 : 112.6 ¡ 122.4 121.2 120.4 141.6 '147.9 153.5 : 141.9 126.2 148.9 121.9 

'122.6 1 • 158.7 : 111.3 121.1 120.5 141.7 147.9 154.7 141.8 126.3 150.5 122.6 

En el espectro de RMN tH del [Co(2pb)3)-2C3H60·21/21--h0, es notable la ausencia de la 

señal característica en el espectro del ligante en 13.14 ppm del protón ácido del grupo 

bencimidazólico, lo cual es congruente con lo obtenido por espectroscopia de IR, 

cristalografía de rayos-X y conductividad eléctrica. El desplazamiento de los hidrógenos 

bencimidazólicos H1-H7, se ve modificado por la coordinación, esto es, las señales del 

sistema bencimidazólico se desplazan a frecuencias menores con respecto al ligante. Es 

importante resaltar que el H4 se desplaza de manera significativa a campo alto debido a la 

proximidad de éste a la densidad electrónica de los ligantes vecinos. El sistema piridínico 

también se ve modificado por la coordinación, pues las posiciones de las señales se 

desplazan a menor frecuencia, los más significativos son los desplazamientos de H12 e H14, 

siendo este último el más pronunciado, ya que son orto y para respecto al sitio de 

coordinación. 

Los desplazamientos en RMN 13C, corroboran la coordinación a través de los nitrógenos 

piridínico e imidazólico, ya que los carbonos cuaternarios (C2, CS, C9 y ClO) se ven 

desplazados a mayor energía; de la misma manera que los carbonos C4 y C7. Corroborando 

la información proporcionada por el espectro de RMN tH, en RMN t3C el C14 muestra un 

importante desplazamiento a campo bajo por estar en posición para respecto al sitio de 

coordinación. 
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7.1.4.2. RMN del compuesto [Co(2fb)3] '2C2HsOH ff20 

La estructura del ligante 2Hfb, asf como su numeración se presenta en la figura 7.1.4.1. 

ª
4 9 N3~HO 11 12 

5 --

6 8 :: 2 10 ~ ¡j 13 

7 1 1 15 14 

H 
Figura 7.1.4.1. Estructura del 2Hfb 

El estudio de este ligante en estado sólido y en disolución se encuentra informado en la 

literatura6-t4,42.56. 

En disolución, el 2Hfb presenta características estructurales diferentes a las del estado 

sólido. En DMSC>-d6 los espectros de RMN de 1 H y RMN t3C dan siete señales para los 

protones y diez para los carbonos, en lugar de las diez y trece señales esperadas 

respectivamente, esto es, como ya se mencionó, debido a la migración del protón fenólico al 

nitrógeno del anillo bencimidazólico, volviendo equivalentes las sefiales de dicho anillo. 

En la figura 7.1.4.2 y figura 7.1.4.3 se muestran los espectros de RMN de tff y RMN t3C 

del compuesto [Co(2fb)3] ·2C2HsOH ·H:?O, en ambos espectros se tiene un número 

importante de sefiales múltiples, que en concordancia con los datos de cristalograffa de 

rayos-X indica que se tienen ligantes no equivalentes. Analizando detenidamente los 

espectros de RMN uni y bidimensional, se encuentra que se tienen 24 señales en 1 H y 36 

sefiales en t3C. 
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Se recurrió a la RMN bidimensional 1H COSY y tH-13C 1-fETCOR para la inequívoca 

asignación de las sefiales de protón y carbono, mediante la interpretación de los 

acoplamientos entre dichas seiiales (figura 7.1.4.4 y tablas 7.1.4.1 y 7.1.4.2). 

,~N, -• •~HO,,,, 
-~-O:IO~ n•' 

7 • 't• •• • ... 
H 

130 

1 " ' .. ,, 
~·. I' 

: •• 1 1 
.. 

120 110 100 90 80 70 60 50 
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Figura 7.1.4.4. Espectro de RMN 1tt COSY del compuesto [Co(2fb)3] :2C2HsOH ·H:zC> 
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H 

Tabla 7.1.4.1. Desplazamientos químicos (ppm) en RMN tH del compuesto 
[Co(2fbh] ·2C2 H 50H -H20 

1 ,------
r·-Ligante . 

1 [~~(~)~~ 

Sistema bencimidazólico 
Ti11.:.u3· . n4 ns H6 

13.26 7.69 7.28 7.28 

13.19 
7.99 
7.44 
7.28 

6.66 
7.03 
7.05 

6.68 
6.65 
6.88 

H7 

7.69 
7.34 
6.80 
6.47 

Sistema piridínico 
H12 H13 H14 H15 

7.07 7.37 7.02 8.10 
6.04 6.80 6.34 7.25 
7.05 6.90 6.54 7.52 
6.68 6.80 7.11 7.44 

---------------------------------·-----~-~----------

r 
1 

r 
r 
1 
1 

Tabla 7.4.1.2. Desplazamientos químicos (pprn) en RMN t"C del compuesto 
[Co(2fbh] ·2C2 H 50H -H 20 

"-·-·-,.~..----····-··---··-·--~-

Sistema bencimidazólico 
C2 e4 es e6 e7 es e9 

·-------~---

2HEb 158.7 115.6 126.4 126.4 115.6 137.9 137.9 
- --- -- -·-·- -

,.124.36 126.8 121.46 117.46 
[Co(2Eb)3] i 111.39 ¡ 122.33 124.96 131.04 

! 111.24 • 131.42 113.74 116.21 
-- ---- -------

Sistema piridinico 
----·------

e1o 
------------- ·· 1 ! C11 C12 e13 C14 C15 
r1ss.7 - --- -------

2HEb 113.4 117.8 132.2 119.6 126.8 
: 123.87 122.10 114.2 125.9 

[Co(2Eb)3] 122.17 117.04 113.06 126.06 
1 12136 131.04 122.99 111.76 

En el espectro de RMN 1 H del [Co(2fbh] ·2C2H 50H·H20 se tiene una señal característica 

de N-H en 13.19 ppm, lo cual es congruente con lo obtenido por espectroscopia de m y 

cristalografía de rayos-X. El desplazamiento de los hidrógenos bencimidazólicos se ve 
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modificado por la coordinación, esto es, tanto las señales del sistema bencimidazólico como 

las del sistema piridCnico, se desplazan a frecuencias menores con respecto al ligante. 

El desplazamiento de las señales en el espectro de RMN 13C, corrobora la coordinación 

por medio del oxigeno y del nitrógeno imidazólico N3. Se observa que las señales de los 

carbonos cuaternarios (C2, C8, C9 y ClO) del compuesto se ven desplazadas con respecto a 

las del ligante libre, en el intervalo de 134.38 ppm a 167.24 ppm; aunque no fue posible la 

asignación especffica de estas bandas para cada uno de los carbonos. Al igual que en 

RMN 1H, en RMN 13C el C14 muestra un importante desplazamiento a campo bajo por 

estar en posición para respecto al sitio de coordinación. 

7.1.5. Caracterización por espectroscopía 

disolución de los compuestos de Co(III). 

electrónica en 

La obtención del espectro electrónico en disolución del compuesto 

[Co(2pb)3]-2C3fü0·2Yili:z0 en etanol a concentración 1x10-2 M, de la misma manera que el 

espectro electrónico en estado sólido; no muestra las bandas de absorción de las 

transiciones d-d, pues éstas quedan ocultas por la presencia de la banda de transferencia de 

carga (figura 7.1.5.1). 
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Figura 7.1.5.1. Espectro electrónico en disolución del 2Hpb y del compuesto 
[Co(2pb)3]·2C3H&0·21/2H20 

otro lado, el espectro electrónico en disolución del compuesto 

[Co(2fbh] ·2C2 H 50H ·H20 en etanol a concentración 1X10-2 M muestra dos bandas de 

absorción a 14 620 cm-1 y 16 863 cm-1 que no se observan en el ligante, pero que debido a las 

características del espectro en donde solo se observa que ambas bandas se encuentran a 

baja energía y la presencia de una banda ancha que abarca desde 18 000 cm-1 hasta 

50 000 cm-1, su caracterización específica no es posible (figura 7.1.5.2). 
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Fig. 7.1.5.2. Espectro electrónico en disolución del 2Hfb y del compuesto [Co(2fbh] ·2C2 H 50H ·H20 
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7.2. Com.puestos de coordinación de Cr(III). 

En base a los datos informados en la literatura40 y a los resultados obtenidos para 

compuestos de cobalto, se trabajó únicamente con la relación estequiométrica metal:ligante 

1:3. Se encontró que con la modificación del disolvente como medio de reacción se varía el 

rendimiento obtenido, observándose los mejores rendimientos cuando se utiliza acetona en 

la reacción con el ligante 2Hpb y etanol, para la reacción con 2Hfb. La variación en cuestión 

de tiempo de reacción, reveló que para ambas reacciones, se tiene el mismo producto y el 

mismo rendimiento después de 7 horas de reflujo. Se utilizaron dos condiciones de reacción 

en la síntesis del compuesto con 2Hfb, en Ja primera se trabajó en medio 

básico, adicionando 3 moles de LiOH, obteniéndose el compuesto 

[(2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]Cl-2H20·C2HsOH, en la segunda ruta se trabajó a 

pH neutro, observándose que no hay reacción. En la tabla 7.2.1 se muestra los rendimientos 

obtenidos. 

' ! 

Tabla 7.2.1. Rendimiento obtenido y color de los compuestos de cromo(III) 

Compuesto 

[Cr(2Hpb)2Cl2JCI · 1hC3 H 60 ·11/2H20 

[(2Hfb)ChCrbis(µ-OH) 
Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]Cl-2H20·C2HsOH 

Color 

1 verde claro 

!verde seco 

o/o Re11diniie11to 

65.7 

86.5 

Los compuestos de coordinación de Cr(III) se caracterizaron en estado sólido por 

análisis elemental, susceptibilidad magnética, espectroscopía electrónica por la técnica de 

reflectancia difusa y espectroscopía de IR. En disolución se llevó a cabo la caracterización 

de los compuestos por medición de conductividad eléctrica y espectroscopía electrónica. 
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Los análisis elementales y las fórmulas propuestas para cada compuesto se presentan 

en la tabla 7.2.2. 

Tabla 7.2.2. Fórmulas mínimas y análisis elementales de los compuestos de Cr(III) 

1 Compuesto 
1
1 °/oC 0/oN 

exp. (teo.) 

0/oH 

~, 5-o-.s-8_(_5_o_.64_) ¡13.82 (13.89) f3.s8 (4.0) 

F· 77 ( 42.1 º; ~~ 7(7 .02) ---¡ 4.8;-( 4.29) -

Al medir susceptibilidad magnética se encontró 

obtuvo 

que ambos 

compuestos son paramagnéticos. Se un momento 

magnético de 4.19 MB para el compuesto [Cr(2Hpb)2Cl:JCl .J/:iC3H 60 ·1112H20, lo cual 

concuerda para compuestos octaédricos de Cr(II1)41,58-61. Para el compuesto 

[(2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]Cl ·2H20·C2HsOH el valor de la susceptibilidad 

fue de 4.13 MB, utilizando la fórmula µ=2.84(XMT)Y2 • El valor obtenido para el compuesto 

dinuclear no corresponde al valor esperado (aproximadamente de 5.4 MB)41 para un 

compuesto dinuclear de Cr(llI), por lo que se concluye que en la molécula existe un 

acoplamiento magnético. Lo anterior concuerda con lo informado en la literatura, donde se 

indica que los compuestos dinucleares de Cr(Ill), con puentes hidroxo presentan un ligero 

acoplamiento antiferromagnético a través de ellos, por ejemplo, se ha informado que el 

compuesto [Cr2(µ-0H)2(tmpa)2]4+, donde trnpa= tris(2-piridilmetil)amina tiene 

µctr= 3.57 MB por átomo de cromo. Realizando mediciones de susceptibilidad magnética en 

función de la temperatura se obtiene que para dicho compuesto el valor de la constante J es 

de -15.3 cm-1, que es característico de un ligero acoplamiento antiferromagnético41. 
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7.2.1. Caracterización espectroscópica por IR y reflectancia 

difusa de los compuestos de Cr(III). 

En la tabla 7.2.3 se presenta la caracterización en estado sólido por espectroscopia de IR 

y espectroscopia electrónica (reflectancia difusa) de los compuestos de Cr(III). 

Tabla 7.2.3. Datos espectroscópicos de UV-Vis e IR de los compuestos de Cr111 

Compuesto 

2HPb 
.-------[-C-r-(2H-pb};Cl~CI---------¡--i655o - --

----~Hfb ----------------- -¡-
~---------------------------

[(2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]Cl 

----- ¡----·-·--------- -------IlÜcm~·T) _________________ _ 

Coinpuesto ! v(O-H) v(N-H), v(C-H) v(C=C), v(C=N) c5i(N-H), c5i(C=C) ~(N-H) 
/ 2HPb ---- ¡----- ---- --3 056 1 594 1 567 1 442 1 400 798 

[[Cr{2ttpb)2Cldc1-------¡---------3025 -----i6os-1 s93--i-4571445-799 -

1 2ttfb - - ¡-3 ·324 ___ - -3oss------ -i:6o::f i-590-----1-493 ---- ----- ----

[[(2i=ifü)c1~bi~(~~º8)-- -- !3404- -- --- -- -- -----1624-1-605 ____ ---14s¡-- -------
' Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]Cl ' 

Los espectros de IR de los compuestos [Cr(2Hpb)2Cl~Cl ·1/2C:iH60 ·11/2H20 y 

[(2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H2Ü)(Cl)]CI ·2H20·C2HsOH y sus Iigantes 

correspondientes se muestran en las figuras 7.2.1 y 7.2.2. 
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Como ya se mencionó previamente en el análisis de los compuestos de Co(III), las 

principales vibraciones observadas para los ligantes bencirnidazólicos son v, o; y 0 0 (N-H), 

v, o; yºº (C-H),v(C=C) y v(C=N) (tabla 7.2.3), además de las vibraciones características de la 

piridina o-sustituida asignadas en 1 314 cm-1, 1 046 cm·l, 996 cm-1 y 744 cm-1, para el ligante 

2Hpb41.S1 y por último la vibración v(O-H) del fenilo en 3 334 cm-1 del ligante 2Hfb51. En el 

espectro de IR del compuesto [Cr(2Hpb):zCl2]Cl .1/~H,;O ·l1hH20 se observan estas 

vibraciones desplazadas a mayor energía con respecto a su valor en el espectro del ligante 

libre. En el espectro del compuesto [(2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H2D)(Cl)]Cl 

2H20·C:?HsOH, es de notarse además que la banda de vibración asignada a v(O-H) en 

3 334 cm-1 en el 2Hpb; se desplaza a mayor energía, observándose en 3 404 cm-1 como una 

banda ancha, Ja cual abarca las bandas características v(N-H) y v(C-H), quedando éstas 

ocultas; en este intervalo, se encuentran también las bandas características de H2D de 

cristalización (3 600 cm-1-3 100 cm-1). Las bandas características del benceno o-sustituido, 

v((C=N) y bi(C-H) también se desplazan a mayor energía en el compuesto de coordinación 

con respecto al ligante. 

Las vibraciones observadas en los espectros para los compuestos sintetizados, 

muestran que ambos ligantes se coordinan por medio del nitrógeno imidazólico. Por otra 

parte, el ligante 2Hpb se coordina de manera bidentada al metal por medio del nitrógeno 

piridínico, por lo que las bandas de vibración asociadas al anillo piridínico para 2Hpb, se 

encuentran desplazadas a mayor energía en el espectro del compuesto de coordinación 

(1 329 cm-1 y 1 354 cm-1 respectivamente), como se propone en la figura 7.2.3; mientras que 

el ligante 2Hfb se coordina del mismo modo, de manera bidentada a través del oxígeno 

fenólico, observándose el desplazamiento de la banda característica en 3 324 cm-1 hasta 

3 404 cm-1, más ancha incluso, por la presencia también de las moléculas de H2D de 

coordinación y de cristalización (figura 7.2.4). 

De la misma manera que en los compuestos de coordinación de Co(lll), en los 

compuestos de coordinación de Cr(III), ambos ligantes se coordinan de manera bidentada, 
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formando anillos quelato, de cinco miembros con el ligante 2Hpb o de seis miembros con el 

ligante 2Hfb. 

El espectro de infrarrojo lejano, muestra que para el compuesto 

[Cr(2Hpb)2Cl2 ]CI ·1/2C:JH6 0 ·11/ili20 aparece una sola banda en el intervalo de 320 cm·1 a 

340 cm·t, asignada a la vibración trans uCl-Cr-CI (figura 7.2.3). 

Q CI )? HNÓN,, 1 •' J ~ ;.:.cr· 
~ N 1 '-Nr NH 
::::,,.. 1 CI }---{ 

ü ...... 
Figura 7.23. Estructura propuesta para el compuesto [Cr(2Hpb)2Cl2 1Cl "/2C,,H60 ·11/2H20 
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Figura 7.2.4. Estructura propuesta para el compuesto ((2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]Cl 

Para Cr(III), que es unión d 3, en una geometría octaédrica se informan tres transiciones 

permitidas por espín 01: 4T211 +- 4A2g, 02: 4T111(F) +- 4A211 y 03: 4T18 (P) +- 4A211~1. En los 

espectros de reflectancia difusa informados en la literatura para compuestos de Cr(III) con 

ligantes del tipo ntb, bbimpy, 4tb y 2amb las transiciones aparecen en el intervalo de 

16 650 cm-1 a 18 000 cm-1 para 01, de 20 000 cm-1 a 23 500 cm-1 para 02 y de 25 000 cm-1 a 

28 600 cm-1 para 03; mientras que para los ligantes del tipo ox2 - y H20 con oxigeno como 

átomo donador, 01 se encuentra aproximadamente en 17 500 cm-1, 02 se encuentra alrededor 

de 24 000 cm-1 y 27 000 cm·1 y o 3 en 37 800 cm-1 ss.61. En el espectro obtenido para el 

compuesto [Cr(2Hpb)2Cl2]CI ·1/zC3 H 60 ·11/2H20 (figuras 7.2.5) se observa la presencia de dos 

bandas, una claramente definida en 16 550 cm-1 asignada como 01, y la segunda que es 

demasiado ancha, característica de las bandas de transferencia de carga. La banda de 

absorción característica a 02 se observa como un hombro traslapado en la de transferencia 

de carga, mientras que la banda esperada para 03 se encuentra totalmente oculta. En el 

espectro del compuesto [(2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]Cl se observa una banda 

definida en 10 400 cm-1 y una banda ancha que abarca de 12 500 cm-1 hasta 33 000 cm-1, 

característica a la transferencia de carga, la cual oculta las bandas características de las 
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transiciones d-d esperadas. La banda en 10 400 cm-1 no puede ser asignada con exactitud 

debido a que se encuentra a muy baja energia y es la única que se puede distinguir 

(figura 7.2.6). 
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2
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Figura 7.2.5. Espectro de reflectancia difusa del compuesto [Cr(2Hpb)2Cl2 JCI ·1/2C,.H60 ·1Y,H2 0 
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Figura 7.2.6. Espectro de reflectancia difusa del compuesto [(2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]Cl 

El valor de 10Dq para el compuesto [Cr(2Hpb)2Cl2]CI ·1/~H60·11/ili20 es de 

198.15 KJ mol·l (47 Kcal mol-1), mientras que para el compuesto 

[(2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]Cl·2H20·C2HsOH éste no pudo ser determinado. 

7.2.2. Caracterización por conductividad eléctrica de compuestos 

de Cr(III). 

La medición de conductividad en disoluciones lXJ0-3 M 

en etanol de [Cr(2Hpb)2Cl2]CI ·Y~H60·11/ili20 y de 

[(2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]CI ·2H20·C2HsOH, nos indica la presencia de 

electrolitos 1:1, obteniéndose un valor de 66.2 µS para el compuesto con 2Hpb, 

mientras que para el compuesto dinuclear de 2Hfb es de 56.5 µS. Esto concuerda con 

la presencia de cloruros iónicos, como lo indica una prueba cualitativa de cloruros. 
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Resultados y discusión 

electrónica en 

El espectro electrónico de absorción en el UV-Vis en disolución 2X10-3 M 

en metano!, del compuesto muestra la 

presencia de una sola banda de absorción correspondiente a u1 en 17 953 cm-t. 

De la misma manera, para la disolución 1x10-2 M en metano! del compuesto 

[(2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]Cl 2H20·C2HsOH el espectro electrónico muestra 

una sola banda de absorción correspondiente a 01 en 17 391 cm-1. 

De la misma manera que en reflectancia difusa, en disolución tampoco fue posible la 

determinación precisa de las bandas de transición 02 y 03 debido a que se encuentran 

traslapadas con la banda de transferencia de carga. 

Lo anterior puede observarse en las figuras 7.2.7 y 7.2.8. 
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Figura 7.2.7. Espectro electrónico en disolución del 2Hpb y del compuesto [Cr(2Hpb)2Cl2]Cl 
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Figura 7.2.8. Espectro electrónico en disolución del 211fb y del compuesto 
[(2H fb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2H fb)(H20)(CI) ICI 
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La confirmación de la fórmula propuesta para el compuesto dinuclear 

[(2Hfb)CbCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H:?O)(Cl)]Cl 2H20·C2HsOH se obtiene al realizar los 

estudios de termogravimetría en un intervalo de 3D°C a 350ºC y espectrometría de masas. 

Mediante TGA se observa la pérdida de las moléculas de H20 y CfüCH:zOH de 

cristalización, pues en el intervalo de temperatura de 3D°C a SOOC, se tiene una pérdida del 

12.5% del peso de la muestra, lo que corresponde a 95.8 g, que pueden asignarse a la 

pérdida de tres moléculas de H20 y una molécula de etanol de cristalización lo que podría 

indicar que el compuesto esta húmedo al momento de la realización del estudio. En la 

tabla 7.2.4 se muestran algunas de las señales de los fragmentos obtenidos en el espectro de 

masas. Esto prueba la propuesta de un compuesto dinuclear con puentes OH-. 

Tabla 7.2.4. Señales de fragmentación para el compuesto 
[(2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]Cl 

--¡- fragmento 
~------¡~-[-(2Hfb--)-C_l_2_C_r_b-is_(_µ--O-H_)_C_r_(_2H_fb_)_(H--20-)-(C-l)_]_C_l_-H_20--C--2Hs_O_H __ 

1 [(2Hfb)CbCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl)]+ -H20·C2HsOH 

¡-- [(2Hfb)ChCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(Cl)]+ 

í 
2Hfb _____________________ _ 
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Conclusiones 

8. Conclusiones 

r Se sintetizaron los siguientes compuestos de coordinación con los ligantes 2-

(2' -piridil)bencimidazol (2Hpb) y 2-(o-hidroxifenil)bencimidazol (2Hfb): 

@· (Co(2pb)3)·2C3H60·21hH20 

@ [Co(2fb)3) 2C2HsOH ·H20 

@.- 1(2Hfb)CbCrbis(µ-OH)Cr(2Hfb)(H20)(Cl)ICl·2H20·C2HsOH 

Se determinó que todos los compuestos sintetizados estabilizan geometría 

·octaédrica y que tanto el 2Hpb y el 2Hfb actúan como ligantes bidentados, 

ocupando dos sitios de coordinación en el ión metálico. 

Las condiciones de reacción y la materia prima de partida son fundamentales 

para la obtención de los compuestos de coordinación sintetizados, ya que el 

cambio en alguna de estas variables, modifica el producto de reacción. 

r Se logró hallar las condiciones adecuadas de reacción para la obtención de los 

compuestos de coordinación trisquelato de cobalto, mientras que para los 

compuestos de cromo esto no fue posible. 

F Es preciso partir de [Co(NH..-.)4CQ\]NC>:l como materia prima, utilizar un 

tiempo de reflujo amplio y H:zO/acetona como medio de reacción para la 

obtención de los compuestos trisquelato de cobalto. 

,~ Se mejoró el rendimiento de la reacción en la síntesis del compuesto 

[Cr(2Hpb)zCli!CI ·1/~H60 ·11/zH2 0 ya informado en la literatura16, cambiando 

las condiciones de reacción. 
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Conclusiones 

r Los compuestos trisquelato de Co(III) con ambos ligantes bencimidazólicos, 

estabilizan únicamente el isómero mer. 

:r Puede observarse en los resultados de rayos-X que el compuesto 

[Co(2pb)3)·2C3H60·21/tli:z0 muestra arreglos supramoleculares en 30 en forma 

de zig-zag, mientras que para el compuesto [Co(2fb)3) ·2C2HsOH ·H:zO los 

arreglos son en forma laminar. 

r Los compuestos de coordinación sintetizados presentan una fuerte 

transferencia de carga, lo cual impide la determinación del 10Dq en el 

caso de los compuestos de Co(III) y el compuesto dinuclear de Cr(III). 

Solo fue posible la determinación del 10Dq para el compuesto 

[Cr(2Hpb)2Cl2]Cl .J/2.C3H 60 ·11/tli20. 
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Resum.en de la Determinación Estructural del Compuesto 
[Co(2pb)3] ·2C3H60·21/2H20 

Crystal Data 

Identification code 
Empirical formula 
Color, habit 
Crystal size 
Crystal system 
Space group 
Unit cell dimensions 

Volume 
Z, Z' 
Formula weight 
Density (cale.) 
Absorption coefficient 
F(OOO) 

Data Collection 

Diffractometer used 
System used 

Radiation 
High-voltage and tube current 
Temperature 
Monochromator 
2BRange 
Sean type 
Sean speed 
Sean range (ro) 

Background measurement 

H20rex3 (Dra. Silvia Castillo, FQ-UNAM) 
[(C12 Hs N3)3Co] (C3H60)2 (H20)1.37 
Orange thin plate 
0.70 X 0.54 X 0.09 m.m3 
Monoclinic 
P21/c 
a= 9.291(2) b = 19.369(11) e= 21.866(12) Á 
/J = 92.58(3)0 

3931(3) Á3 
4, 1 
782.41 
1.322 g.cm-3 
0.489mm-1 

1631 

BrukerP4 
XSCAnS, release 2.21Collected at División de 
Estudios de Posgrado, FQ-UANL, Monterrey 
Mo-Ka (A.= 0.71073 Á) 
45KV,30mA 
298(2) K 
Highly oriented graphite crystal 
3.72- 50.00 o 

O> 

Variable speed, 3.00 to 30.00 º. mn-1 in ro 
0.94 ° + separation between the Ka1 and the Ka2 
positions 
Stationary crystal and stationary counter at 
beginning and end of sean, each for 25% of total 
sean time 



Standard reflections 

Index ranges 

3 measured every 97 reflections: 3 O 2, 3 1 4, 
5 so 
-1. :s;,, :S 11, -1 :S k :S 23, -25 :S l :S 25 
8782 Reflections collected 

Independent reflections (a) 

Completeness 
6890 (R1nt = 3.03 % ) 

Reflections with Fo > 4 cr(F0 ) 

< I / cr(l) > (ali data) 
Absorption correction 
Transmission factors 

Solution and Refinement 

(a) 

System used 
Wilson's statistics 
Solution 
Refinement method 
Quantity minimized 
Extinction correction 

Hydrogen atorns 

Restraints, constraints Cb> 

Weighting scheme 

Parameters refined 
Final R indices [l > 2 cr(l)] (a) 

Final R indices [all data] (a) 

Goodness-of-fit on F2 (a) 

Largest and mean 4/o
Data-to-parameters ratio 
Largest difference peak, hole 

99.7 % to 20= 50.00 ° 
4470 
1.0.48 
12 1p- scans with x close to 90 ° 
min = 0.713, max = 0.811 

SHELXTL 5.10 and SHELX 97-2 
< 1 E2 - 11 > = O. 955 
Direct methods and difference Fourier maps 
Full matrix least-squares 
k [w(F0 2 -F,?)2) 
X = 0.0020(4) where Fc*=kFc[1 + 0.001 
xFc2A.3 /Sin(2B))·1/4 
Idealized positions, riding model with fixed 
isotropic U, except for H atoms of the water 
molecules, which were found on difference 
maps and refined as remaining H atoms. 
None 
w = [oi! (F0 2) + (0.0755 P)2 + 4.4656 P)-1 where 
P = (max [F0 2,0) + 2 Fc2) / 3 
506 
R-1 = 6.30 %, wR2 = 14.97 % 
Ri = 10.73 %, wR2 = 17.97 % 
s = 1.039 
0.000, 0.000 
6890/ 506 
0.777 e.Á-3, - 0.522 e.Á-3 

11 



For R;n1, both summations involve all input reflections for 'W'hich more than 
one symmetry equivalent is averaged. For S, m is the number of observed 
reflections and n is the number of parameters refined. 

(b) For non-hydrogen atoms. 
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Longitudes de Enlace (Á) del Compuesto [Co(2pb)3]·2C3H60·21/2H20 

Co(l)-N(3') 1.910(3) Co(l)-N(3) 1.911.(3) 
Co(l)-N(3") 1.927(3) Co(l )-N (11 ') 1.940(3) 
Co(l)-N(ll") 1.952(4) Co(l)-N(11) 1.957(4) 

N(1)-C(2) 1.314(6) N(1)-C(8) 1.382(7) 
C(2)-N(3) 1.350(5) C(2)-C(10) 1.443(6) 
N(3)-C(9) 1.376(5) C(4)-C(5) 1.379(7) 
C(4)-C(9) 1.381(7) C(5)-C(6) 1.390(10) 
C(6)-C(7) 1.346(11) C(7)-C(8) 1.410(8) 
C(8)-C(9) 1.408(7) C(lO)-N(ll) 1.360(5) 
C(10)-C(15) 1.376(6) N(11.)-C(12) 1.337(6) 
C(12)-C(13) 1.371(6) C(13)-C(14) 1.377(8) 
C(14)-C(15) 1.373(8) 

N(l')-C(2') 1.317(5) N(l ')-C(8') 1.376(5) 
C(2')-N(3') 1.354(5) C(2')-C(10') 1.439(6) 
N(3')-C(9') 1.370(5) C(4')-C(5') 1.380(6) 
C(4')-C(9') 1.384(6) C(5')-C(6') 1.390(7) 
C(6')-C(7') 1.352(7) C(7')-C(8') 1.397(6) 
C(8')-C(9') 1.419(6) C(lO')-N(ll ') 1.356(5) 
C(10')-C(15') 1.381(6) N(ll ')-C(12') 1.335(5) 
C(12')-C(13') 1.380(7) C(13')-C(14') 1.373(8) 
C(14')-C(15') 1.367(7) 

N(l")-C(2") 1.332(5) N(l")-C(8") 1.375(7) 
C(2")-N(3") 1.351(5) C(2")-C(10") 1.434(6) 
N(3")-C(9") 1.375(5) C(4")-C(5") 1.375(6) 
C(4")-C(9") 1.377(6) C(5")-C(6") 1.382(8) 
C(6")-C(7") 1.356(8) C(7")-C(8") 1.397(7) 
C(8")-C(9") 1.424(7) C(lO")-N(l 1 ") 1.354(5) 
C(10")-C(15") 1.378(6) N(l 1 ")-C(12") 1.346(5) 
C(12")-C(13") 1.367(6) C(13")-C(14") 1.377(7) 
C(14")-C(15") 1.370(7) 

0(51)-C(53) 1.175(7) C(51)-C(53) 1.484(14) 
C(52)-C(53) 1.338(13) 0(61)-C(63) 1.173(8) 
C(61)-C(63) 1.437(11) C(62)-C(63) 1.461(12) 

IV 

------- ·---------- --------------- ----- - - -- --



Angulos de enlace(º) del compuesto [Co(2pb)3)-2C3H60·21/zH20 

N(3')-Co(1)-N(3) 94.09(14) N(3')-Co(1)-N(3") 89.61(14) 
N(3)-Co(1)-N(3") 174.50(15) N(3')-Co(1)-N(11 ') 83.63(14) 
N(3)-Co(1)-N(11 ') 90.17(14) N(3")-Co(1)-N(11 ') 94.28(15) 
N(3')-Co(1)-N(11 ") 94.44(14) N(3)-Co(1)-N(11 ") 92.68(15) 
N(3")-Co(1)-N(11 ") 82.97(15) N (11 ')-Co(l )-N (11 ") 176.66(14) 
N(3')-Co(1)-N(11) 176.01(14) N(3)-Co(1)-N(11) 82.89(15) 
N(3")-Co(1)-N(11) 93.59(14) N(11')-Co(l)-N(l1) 93.75(15) 
N(11")-Co(1)-N(11) 88.33(14) 

C(2)-N(1)-C(8) 102.3(4) N(1)-C(2)-N(3) 116.3(4) 
N (1)-C(2)-C(10) 127.3(4) N (3)-C(2)-C(10) 116.3(4) 
C(2)-N(3)-C(9) 105.2(4) C(2)-N(3)-Co(1) 113.7(3) 
C(9)-N(3)-Co(1) 140.1(3) C(5)-C(4)-C(9) 117.2(5) 
C(4)-C(5)-C(6) 121.1(6) C(7)-C(6)-C(5) 123.0(6) 
C(6)-C(7)-C(8) 117.0(7) N(1 )-C(8)-C(9) 110.9(4) 
N(1)-C(8)-C(7) 128.9(6) C(9)-C(8)-C(7) 120.2(6) 
N(3)-C(9)-C(4) 133.5(4) N(3)-C(9)-C(8) 105.1(4) 
C(4)-C(9)-C(8) 121.4(4) N(11)-C(10)-C(15) 121.3(4) 
N(11)-C(10)-C(2) 112.4(4) C(15)-C(10)-C(2) 126.3(4) 
C(12)-N(11 )-C(10) 118.9(4) C(12)-N(11)-Co(1) 127.0(3) 
C(10)-N(11 )-Co(1) 114.1(3) N(11)-C(12)-C(13) 122.1(5) 
C(12)-C(13)-C(14) 119.0(5) C(15)-C(14)-C(13) 119.6(5) 
C(14)-C(15)-C(10) 119.1(5) 

C(2')-N (1 ')-C(8') 102.6(3) N(1 ')-C(2')-N(3') 116.6(4) 
N(1 ')-C(2')-C(10') 127.3(4) N(3')-C(2')-C(10') 116.1(4) 
C(2')-N(3')-C(9') 104.5(3) C(2')-N(3')-Co(1) 113.1(3) 
C(9')-N(3')-Co(1) 142.2(3) C(5')-C( 4 ')-C(9') 117.7(4) 
C(4')-C(5')-C(6') 121.4(5) C(7')-C(6')-C(5') 122.1(5) 
C(6')-C(7')-C(8') 117.8(4) N(1 ')-C(8')-C(7') 129.3(4) 
N (1 ')-C(8')-C(9') 110.3(4) C(7')-C(8')-C(9') 120.5(4) 
N(3')-C(9')-C(4') 133.5(4) N(3')-C(9')-C(8') 106.0(3) 
C( 4 ')-C(9')-C(8') 120.5(4) N (11 ')-C(10')-C(15') 121.8(4) 
N (11 ')-C(10')-C(2') 113.1(4) C(15')-C(10')-C(2') 125.1(4) 
C(12')-N(11 ')-C(10') 118.1(4) C(12')-N (11 ')-Co(1) 128.2(3) 
C(10')-N(11 ')-Co(1) 113.7(3) N(11 ')-C(12')-C(13') 122.8(5) 
C(14')-C(13')-C(12') 118.4(5) C(15')-C(14 ')-C(13') 119.9(5) 
C(14 ')-C(15')-C(10') 119.0(5) 

V 

-------- ·~-------~-------- ------- - - --·----------·-· 



Angulos de enlace (º) del compuesto [Co(2pb)3]·2C3H60·2•/2H20 (continuación) 

C(2")-N(1")-C(8") 103.2(4) 
N(l ")-C(2")-C(10") 127.3( 4) 
C(2")-N(3")-C(9") 104.9(3) 
C(9")-N(3")-Co(l) 141.9(3) 
C(4")-C(5")-C(6") 122.5(6) 
C(6")-C(7")-C(8") 118.9(5) 
N(l ")-C(8")-C(9") 109.8(4) 
N(3")-C(9")-'-C(4") 133.7(4) 
C(4"):-C(9'')-C(8") 120.1(4) 
N(ll'.1):.C(l~'!):::C:(2") 112.9(4) 
C(12':)-N(11,llFC(10") 118.4(4) 
C(lO''FN(Ú 1~):3=0(1).114.1(3) 
C(12"):_C(13'.')i-C:(14,~~) :;119.2(5) 
C(14").,C(15'~)~(10").118.5(5) 

.. ,._, -"''' ;-,'·,' .. ''-~ . 

0(51)-C(53)~C(52) 
C(52).::C(53)::.C:(51) 
0(61)-C(63).::C(62) 

128.7(9) 
114.6(9) 
124.3(9) 

N(1 ")-C(2")-N(3") 115.9(4) 
N(3")-C(2")-C(10") 116.8(4) 
C(2")-N(3")-Co(l) 112.8(3) 
C(5")-C(4")-C(9") · 118.0(5) 
C(7")-C(6")-C(5") 120.6(5) 
N(l ")-C(8"):-C(7") 130.2(5) 
C(7")-C(8")-C(9") 119.9(5) 
N(3")-C(9")-C(8'') 106.2(4) 
N(11")-C(10")-C(15") 122:1(4). 
C(15").:.C(10")-C(2") 125.0(4) 
C(12")-N(11 ")-Co(1) 127.5(3) 
N(11 ")-C(12")-C(13") 121:9(5). 
C(15")-C(14")-C(13") 119.8(5) 

0(51)-C(53)-C(51) 
0(61)-C(63)-C(61) 
C(61)-C(63)-C(62) 

116'.6(9) 
123.5(8) 
112.3(8) 

VJ 



Angulos de torsion (º) del compuesto [Co(2pb)3]·2C3ff60·21/2H20 

C:(8)-l\1(1)-C:(2)-N(3) 
C:(8)-l\J (1 )-C:(2)-C:(10) 
N(1)-C:(2)-N(3)-C:(9) 
C:(l O)-C:(2)-l\J (3)-C(9) 
N(1)-C:(2)-l\1(3)-C:o(1) 
C:(10)-C:(2)-N (3)-C:o(l) 
N(3')-C:o(1)-N(3)-C:(2) 
N(3")-C:o(1)-N(3)-C:(2) 
N (11 ')-C:o(l )-1\J (3 )-C:(2) 
N(l 1 ")-C:o(l)-1\J (3)-C(2) 
N(l 1)-C:o(l)-l\1(3)-c:(2) 
N(3')-Co(1)-N(3)-C(9) 
N(3")-C:o(1)-l\1(3)-C:(9) 
N(l 1 ')-Co(1)-l\1(3)-C(9) 
N(11 ")-C:o(l)-l\1(3)-C:(9) 
N(l 1)-Co(1 )-l\1(3)-C(9) 
C:(9)-C:( 4 )-C:(5)-C:( 6) 
C:( 4)-C(5)-C:( 6 )-C:(7) 
C:(5)-C:(6)-C:(7)-C:(8) 
C:(2)-N(l)-C(8)-C:(9) 
C:(2)-N(1)-C:(8)-C:(7) 
C:(6)-C(7)-C:(8)-N(l) 
C:( 6 )-C:(7)-C:(8)-C:(9) 
C:(2)-N (3)-C:(9)-C:( 4) 
C:o(l)-l\1(3)-C:(9)-C:(4) 
C:(2)-N (3 )-C:(9)-C:(8) 
C:o(l )-1\J (3)-C(9)-C:(8) 
C:(5)-C:( 4)-C:(9)-N (3) 
C:(5)-C:( 4 )-C:(9)-C:(8) 
N (1 )-C(8)-C:(9)-N(3) 
C:(7)-C:(8)-C:(9)-N(3) 
N(l)-C:(8)-C:(9)-C:(4) 
C:(7)-C:(8)-C:(9)-C:(4) 
N(l)-C:(2)-C:(10)-N(11) . 
N (3)-C:(2)-C:(10)-N(l 1) 
N (1 )-C:(2)-C:(10)-C:(15) 
N(3)-C:(2)-C:(10)-C:(15) 

0.0(6) 
177.6(5) 
-1.1(6) 
-179.0(4) 
170.2(4) 
-7.6(5) 
-175.6(3) 
-43.4(16) 
100.8(3) 
-80.9(3) 
7.1(3) 
-8.6(5) 
123.6(15) 
-92.3(5) 
86.0(5) 
174.0(5) 
2.4(10) 
-3.4(14) 
1.1(15) 
1.1(6) 
-179.1(7) 
-177.8(8) 
2.0(12) 
-176.7(5) 
15.7(9) 
1.7(5) 
-165.9(4) 
178.9(5) 
0.7(8) ·. 
-1,8(6) 

... 178.4(6) 
176.9(5) 
-3.0(9) 
-:174.4(5) 
3.2(6) 
5.6(8) 
-176.8(5) 

VII 



Angulos de torsion (º) del compuesto [Co(2pb)3)·2C3H60-21/2H20 
(continuación) 

C(15)-C(10)-N (11 )-C(12) 
C(2)-C(10)-N(11)-C(12) 
C(15)-C(10)-N (11)-Co(l) 
C(2)-C(10)-N(11 )-Co(l) 
N(3')-Co(1)-N(l 1)-C(12) 
N(3)-Co(l)-N(11)-C(12) 
N(3")-Co(l )-N (11 )-C(12) 
N(l 1')-Co(l)-N(l l)-C(l2) 
N(l 1 ")-Co(l)-N(l l)-C{l2) 
N(3')-Co(l)-N(l 1)-C(10) 
N(3)-Co(l)-N(l 1)-C(JO) 
N(3")-Co(l)-N(l l)-C(IO) 
N(l l')-Co(l)-N(l 1)-C(IO) 
N(l l ")-Co(l)-N(l 1)-C(I O) 
C(IO)-N(l 1)-C(l2)-C(l3) 
Co(l)-N(l l)-C(l2)-C(l3) 
N(l l)-C(l2)-C(l3)-C{l4) 
C( 12)-C( 13)-C(l 4 )-C(l 5) 
C(l3)-C(l4)-C(IS)-C(l0) 
N(l l)-C(l0)-C(IS)-C(l4) 
C(2)-C( 10)-C( 15)-C( 14) 
C(8')-N(l ')-C(2')-N(3') 
C(8')-N(l ')-C(2')-C(I O') 
N(l ')-C(2')-N(3')-C(9') 
C( 1 O')-C(2')-N(3')-C(9') 
N(l ')-C(2')-N(3')-Co(I) 
C{I 0')-C(2')-N(3')-Co(I) 
N(3)-Co(l)-N(3')-C(2') 
N (3")-Co(1 )-N(3 ')-C(2') 
N(l l ')-Co(l)-N(3')-C(2') 
N(l l ")-Co(l)-N(3')-C(2') 
N(l l)-Co(l)-N(3')-C(2') 
N(3)-Co(l)-N(3')-C(9') 
N(3")-Co(I )-N(3')-C(9') 
N(l 1 ')-Co(l)-N(3')-C(9') 
N(l l ")-Co(l)-N(3')-C(9') 
N( 1 1 )-Co(I )-N(3')-C(9') 
C(9')-C(4')-C(5')-C(6') 
C( 4')-C(5')-C(6')-C(7') 
C(5')-C(6')-C(7')-C(8') 
C(2')-N( l ')-C(8')-C(7') 
C(2')-N( 1 ')-C(8')-C(9') 

0.1(7) 
-179.9(4) 
-177.3(4) 
2.7(5) 
136(2) 
177.5(4) 
-6.8(4) 
87.8(4) 
-89.6(4) 
-46(2) 
-5.4(3) 
170.4(3) 
-95.1(3) 
87.5(3) 
1.5(7) 
178.5(4) 
-1.9(9) 
0.7(9) 
0.8(9) 
-1.3(8) 
178.7(5) 
-0.1(5) 
177.3(4) 
-0.1(5) 
-177.8(4) 
-176.5(3) 
5.8(5) 
-95.3(3) 
88.8(3) 
-5.6(3) 
171.7(3) 
-55(2) 
90.3(4) 
-85.6(4) 
-179.9(4) 
-2.7(4) 
131(2) 
-0.5(8) 
0.1(8) 
1.1(8) 
-179.8(5) 
0.2(5) 
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Angulos de torsion (º) del compuesto (Co(2pb)3)·2C3ff60·21/zff20 
(continuación) 

C(6')-C(7')-C(8')-N(I ') 
C(6')-C(7')-C(8')-C(9') 
C(2')-N(3 ')-C(9')-C( 4') 
Co(l)-N(3')-C(9')-C(4') 
C(2')-N (3 ')-C(9')-C(8') 
Co( 1 )-N(3')-C(9')-C(8') 
C(5')-C(4')-C(9')-N(3') 
C(5')-C( 4 ')-C(9')-C(8') 
N(l ')-C(8')-C(9')-N(3') 
C(7')-C(8')-C(9')-N (3 ') 
N(l ')-C(8')-C(9')-C(4') 
C(7')-C(8')-C(9')-C( 4') 
N(l ')-C(2')-C(l0')-N(l I ') 
N(3')-C(2')-C(l0')-N(l I ') 
N(I ')-C(2')-C(l O')-C(l S') 
N(3')-C(2')-C( 1 O')-C( IS') 
C(IS')-C(IO')-N(l l ')-C(12') 
C(2')-C(IO')-N(l l ')-C(l2') 
C( l S')-C(l O')-N(l l ')-Co(I) 
C(2')-C( 1 O')-N ( 1 I ')-Co( I ) 
N(3')-Co(l)-N(l I ')-C(12') 
N(3)-Co(l)-N(l l ')-C(l2') 
N(3")-Co(l)-N(l l ')-C(l2') 
N(l l ")-Co(l)-N(I l ')-C(l2') 
N(l l)-Co(l)-N(l l ')-C(l2') 
N(3')-Co(l)-N(l l ')-C(l0') 
N(3)-Co(l)-N(l l')-C(l0') 
N(3")-Co(l)-N(l l ')-C(IO') 
N(l l ")-Co(l)-N(l l ')-C(IO') 
N(l l)-Co(l)-N(l l')-C(IO') 
C(IO')-N(l 1')-C(l2')-C(13') 
Co(I )-N(l 1')-C(l2')-C(l 3') 
N(l 1 ')-C(I2')-C(13')-C(14') 
C(l 2')-C(l 3')-C(l4')-C(1 S') 
C( 1 3')-C(14')-C(1 5')-C( 1 O') 
N(I l ')-C(I O')-C(l S')-C(l 4') 
C(2 ')-C( I O')-C( IS ')-C( 14') 
C(8")-N(l ")-C(2")-N(3") 
C(8")-N(1 ")-C(2")-C(I O") 
N(l ")-C(2")-N(3")-C(9") 
C( 1 O")-C(2 ")-N(3 ")-C(9") 
N( 1")-C(2")-N(3")-Co(1) 

178.2(S) 
-1.9(7) 
178.2(5) 
-7.2(8) 
0.2(4) 
174.9(3) 
-178.0(4) 
-0.3(7) 
-0.3(S) 
179.8(4) 
-178.S(4) 
1.S(6)',• 
..:I79.5{4) 
-2:2(5) ',' ' 
-0.3(8) 
I77.0(4) 
-2.2(6) 
177.0(4) 
178.3(4) 
-2.5(4) 
-17S.0{4) 
-80.9(4) 
9S.9(4) 
130(2) 
2.0(4) 
4.S(3) 
98.6(3) 
-84.7(3) 
-S0(2) 
-178.S{3) 
1.6(6) 
-178.9(4) 
0.6(8) 
-2.4(9) 
1.9(9) 
O.S(8) 
-I78.6(5) 
1.3(5) 
178.4(4) 
-1.2(5) 
-178.7(4) 
-175.5(3) 
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Angulos de torsion (º) del compuesto (Co(2pb)3]·2C3H60·21/zH20 
(continuación) 

C(10")-C(2")-N(3")-Co(1) 
N(3')-Co(1)-N(3")-C(2") 
N(3)-Co(1)-N(3")-C(2") 
N(11 ')-Co(1)-N(3")-C(2") 
N(11 ")-Co(1)-N(3")-C(2") 
N(11)-Co(1)-N(3")-C(2") 
N(3')-Co(l)-N(3")-C(9") 
N(3)-Co(l)-N(3")-C(9") 
N(11 ')-Co(1)-N(3")-C(9") 
N(I 1 ")-Co(l)-N(3")-C(9") 
N(11)-Co(1)-N(3")-C(9") 
C(9")-C(4")-C(5")-C(6") 
C(4")-C(5")-C(6")-C(7") 
C(5")-C(6")-C(7")-C(8") 
C(2")-N(l ")-C(8")-C(7") 
C(2")-N(l ")-C(8")-C(9") 
C(6")-C(7")-C(8")-N(l ") 
C(6")-C(7")-C(8")-C(9") 
C(2")-N(3")-C(9")-C(4") 
Co(l)-N(3")-C(9")-C(4") 
C(2")-N(3")-C(9")-C(8") 
Co(l )-N(3 ")-C(9")-C(8") 
C(5")-C( 4 ")-C(9")-N(3 ") 
C(5")-C( 4")-C(9")-C(8") 
N(1 ")-C(8")-C(9")-N(3") 
C(7")-C(8 ")-C(9")-N(3 ") 
N(l ")-C(8")-C(9")-C(4") 
C(7")-C(8 ")-C(9")-C( 4 ") 
N(1")-C(2")-C(10")-N(l1 "). 
N(3")-C(2")-C(l 0")-N(l l ") 
N(l ")-C(2")-C(10")-C(l 5") 
N(3")-C(2")-C(l 0")-C(l 5") . 
C(15")-C(10")-N(l 1 ")-C(12") 
C(2")-C(10")-N(l 1 ")-C(l2") 
C(l5")-C(10")-N(l 1 ")-Co(I) 
C(2")-C(10")-N(11 ")-Co(1) 
N(3')-Co(l)-N(l l ")-C(12") 
N(3)-Co(J)-N(I J ")-C(l2") 
N(3")-Co(l)-N(l 1 ")-C(l2") 
N(l l')-Co(l)-N(l l")-C(l2") 
N(l 1)-Co(l)-N(l l ")-C(l2") 
N(3')-Co(l)-N(l l ")-C(10") 
N(3)-Co(l)-N(l l ")-C(IO") 

7.0(5) 
87.7(3) 
-44.6(16) 
171-3(3) 
-6.8(3) 
-94.7(3) 
-83-3(5) 
144-3(14) 
0.3(5) 
-177.8(5) 
94.3(5) 
-0.9(7) 
1-6(8) 
-2.1(8) 
-178.3(5) 
-0.8(5) 
179-3(5) 
1-9(8) 
179.7(5) 
-8.9(8) 
0.6(4) 
172.1(4) 
-178.3(4) 
0.7(7) 
0.1(5) 
178.0(4) 
-179.1(4) 
-1.2(7) 
-179.6(4) 
-2.5(6) 
-0.7(8) 
176.4(4) 
-2.0(6) 
177.0(4) 
177.8(4) 
-3.2(4) 
96.3(4) 
2.0(4) 
-174.7(4) 
151(2) 
-80.8(4) 
-83.5(3) 
-177.8(3) 

X 



Angulos de torsion (º) del compuesto (Co(2pb)3]·2wH60·21/2H20 
(continuación) 

N(3")-Co(l )-N(l 1 ")-C(l O") 
N(l l ')-Co(l)-N(l l ")-C(JO") 
N( 1 1)-Co(1)-N(1 1")-C(1 O") 
C(10")-N(l 1 ")-C(12")-C(l3") 
Co(l)-N(l 1 ")-C(12")-C(13") 
N(l 1")-C(l2")-C(13")-C(14") 
C(l 2")-C(13")-C(14")-C(l 5") 
C(l 3 ")-C(l 4 ")-C(l 5")-C(l O") 
N(l 1 ")-C(l O")-C(l 5")-C(14") 
C(2")-C(10")-C(15")-C(14") 

5.6(3) 
-29(3) 
99.4(3) 
-0.3(6) 
179.9(3) 
2.2(7) 
-1.9(7) 
-0.3(7) 
2.3(7) 
-176.5(4) 

Ali torsion angles f'ollow the convention defined by Allen & Rogers (Allen, F.H. & 
Rogers, D. (1969)Acta Cryst. 825, 1326-1330) 
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Resumen de la determinación estructural del compuesto 
[Co(2fb)3] ·3C2HsOH ·H20 

Crystal Data 

Identification code 
Empirical formula 
Color, habit 
Crystal size 
Mounting 

Crystal system 
Spacegroup 
Unit cell dimensions 

Volume 
Z, Z' 
Formula weight 
Density (cale.) 
Absorption coefficient 
F(OOO) 

Data Collection 

Diffractometer used 
System used 
Collected at 
Radiation 

Co2tb (Dra. Silvia Castillo B.) 
Co(Cn H9 Nz 0)3) (C2 Hs OH)3 (H20) 
Dark brown prism 
0.4 X 0.3 X 0.3 mm3 
Mounted in 0.3 mm capillary tube with the solvent of 
crystallization. 
Triclinic 
Pl 
a= 11.3424(10) b = 12.3565(10) e= 15.5283(17) Á 
a= 82.992(9) P= 85.227(10) r= 76.293(5) º 
2095.2(3) Á3 
2, 1 
842.82 
1.336 g.cm-3 
0.468mm-1 
884 

BrukerP4 
XSCAnS, release 2.21 

High-voltage and tu be current 
Temperature 

Centro de Química, IC-UAP, Puebla 
Mo-K,,. (A.= 0.71073 Á) 
50KV,30mA 
298(1) K 

Monochromator 
2BRange 
Sean type 
Sean speed 
Sean range (ro) 

Background measurement 

Highly oriented graphite crystal 
3.70- 50.00 o 

B/20 
Variable speed, 4.00 to 50.00 º. mn-1 in ro 
0.82 ° + separation between the K,,.1 and 
the Ka2 positions 
Stationary crystal and stationary counter 
at beginning and end of sean, each for 

XII 



Standard reflections 

Correction from standards 
Index ranges 
Reflections collected 
Independent reflections (a) 

Completeness 
Reflections with F 0 > 4 o(Fo) 
< I / o(/) > (ali data) 
Absorption correction 
Transmission factors 

Solution and Refinement 

Systemused 
Wilson's statistics 
Solution 
Refinement method 
Quantity minimized 
Extinction correction 

Hydrogen atoms 

Restraints, constraints Cb> 

Weighting scheme 

Parameters refined 
Final R indices[/> 2 o(/)] (a) 

Final R indices [ali data] (a) 

Goodness-of-fit on F2 (a) 

Largest and mean 4/a 
Data-to-parameters ratio 
Largest difference peak, hole 

25 % of total sean time 
3 measured every 97 reflections: 1 2 2, 
22 1, 2o 3 
min: 0.99, max: 1.05 
-13 s h ::5: 1, -14 s k ::5: 14, -18 ::5: l s 18 
8313 
7352 (Rint = 3.24 % ) 
99.5 % to 20 = 50.00 ° 
5272 
11.92 
10 t.¡/- scans w'ith x close to 90 ° 
min = 0.309, max = 0.343 

SHELXTL 5.10 and SHELX 97-2 
<IB-11>=0.924 
Direct methods and difference FoÜrier maps 
Full matrix least-squares 
:E [w ( Fo2 - F?) 2] 
X= 0.0026(5) where Fc*=kFc[1 + 0.001 
xFc2;p /Sin(2B)]-1/4 
H atoms for OH groups of ethanol and water 
molecule -were found on difference maps. 
Idealized positions for remaining H atoms. 
Final refinement using riding model -with fixed 
isotropic U. 
6 restraints: ethanol molecules -were 
restrained with bond lengths C-C=l.54(2) and 
C-0=1.45(2) Á. 

w = [oi!(F0 2) + (0.0598 P)2 + 1.4816 P]-t -where 
P = (max (F0

2,0) + 2 Fc2) / 3 
533 
Rt = 5.19 %, ·wR2 = 12.08 % 
Rt = 8.21 %, wR2 = 13.71 % 
s = 1.012 
0.000, 0.000 
7352 / 533 
0.590 e.Á-3, - 0.297 e.Á-3 

XIII 



(a) R - LIF.2 -(F.2)1 R - LllF.J-JF,ll R - ¿ .. {F} -F,2)' .s = T¿ .. {F.2 - F.-2)' 
m• - ¿r;,2 . 1 - LIF.I ..... 2 - ~ ... {r;,')' V m-n 

For R;,,,, both summations involve ali input reflections for which more than 
one symmetry equivalent is averaged. For S, m is the number of observed 
reflections and n is the number of parameters refined. 

(b) For non-hydrogen atoms. 
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Longitudes de enlace (Á) del compuesto (Co(2fb)3] ·3Ctlls0H H20 

Co(l)-0(1) 1.892(2) Co(l)-0(2) 1.911(2) 
Co(l)-0(3) 1.921(2) Co(l)-N(43) 1.923(3) 
Co(l)-N(23) 1.933(3) Co(1)-N(3) 1.939(3) 

N(l)-C(2) 1.361(4) N(l)-C(8) 1.376(4) 
C(2)-N(3) 1.335(4) C(2)-C(10) 1.453(4) 
N(3)-C(9) 1.407(4) C(4)-C(5) 1.385(5) 
C(4)-C(9) 1.396(4) C(5)-C(6) 1.391(5) 
C(6)-C(7) 1.377(5) C(7)-C(8) 1.392(5) 
C(8)-C(9) 1.393(4) C(10)-C(15) 1.397(5) 
C(10)-C(11) 1.416(5) C(11)-0(1) 1.320(4) 
C(11)-C(12) 1.407(5) C(12)-C(13) 1.378(5) 
C(13)-C(14) 1.387(6) C(14)-C(15) 1.373(5) 

N(21)-C(22) 1.345(4) N(21)-C(28) 1.377(5) 
C(22)-N(23) 1.340(4) C(22)-C(30) 1.443(5) 
N(23)-C(29) 1.397(4) C(24)-C(29) 1.383(5) 
C(24)-C(25) 1.387(6) C(25)-C(26) 1.380(7) 
C(26)-C(27) 1.365(7) C(27)-C(28) 1.392(6) 
C(28)-C(29) 1.400(5) C(30)-C(35) 1.405(5) 
C(30)-C(31) 1.407(5) C(31)-0(2) 1.327(4) 
C(31)-C(32) 1.408(5) C(32)-C(33) 1.378(5) 
C(33)-C(34) 1.375(6) C(34)-C(35) 1.380(6) 

N(41)-C(42) 1.365(4) N(41)-C(48) 1.368(5) 
C(42)-N(43) 1.330(4) C(42)-C(50) 1.442(5) 
N(43)-C(49) 1.396(4) C(44)-C(49) 1.391(6) 
C(44)-C(45) 1.395(6) C(45)-C(46) 1.412(8) 
C(46)-C(47) 1.350(8) C(47)-C(48) 1.404(6) 
C(48)-C(49) 1.395(5) C(50)-C(55) 1.405(5) 
C(50)-C(51) 1.408(5) C(51)-0(3) 1.337(4) 
C(51)-C(52) 1.398(5) C(52)-C(53) 1.385(5) 
C(53)-C(54) 1.373(6) C(54)-C(55) 1.371(6) 

0(101 )-C(102) 1.314(11) C(102)-C(103) 1.523(12) 
0(201 )-C(202) 1.428(5) C(202)-C(203) 1.474(6) 
0(301 )-C(302) 1.451(7) C(302)-C(303) 1.451(8) 

XV 
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Angulas de enlace(º) del compuesto (Co(2fb)3]-3C2fü0H ff20 

0(1)-Co(l)-C>(2) 177.39(10) 0(1)-Co(l)-0(3) 92.11(10) 
0(2)-C:o(l)-C>(3) 85.48(9) 0(1)-Co(1)-N(43) 86.20(10) 
0(2)-Co(l)-N(43) 92.72(10) 0(3)-Co(l)-N(43) 88.33(11) 
0(1)-Co(l)-N(23) 93.50(11) 0(2)-Co(l)-N(23) 88.90(10) 
0(3)-Co(l)-N(23) 174.37(10) N(43)-Co(l)-N(23) 91.53(12) 
0(1)-Co(l)-N(3) 89.63(10) 0(2)-Co(l)-N(3) 91.46(10) 
0(3)-Co(l)-N(3) 91.98(10) N(43)-Co(l)-N(3) 175.82(11) 
N(23)-Co(l)-N(3) 88.57(11) 

C(2)-N(l)-C(8) 108.3(3) N(3)-C(2)-N(l) 110.7(3) 
N(3)-C(2)-C(10) 124.9(3) N(l )-C(2)-C(10) 124.1(3) 
C(2)-N(3)-C(9) 106.4(3) C(2)-N(3)-C:o(l) 122.7(2) 
C(9)-N (3)-Co(l) 130.3(2) C(5)-C(4)-C(9) 117.4(3) 
C(4)-C(5)-C(6) 121.7(3) C(7)-C(6)-C(5) 121.6(3) 
C(6)-C(7)-C(8) 116.8(3) N(l)-C:(8)-C(7) 131.4(3) 
N(1)-C(8)-C:(9) 106.3(3) C(7)-C:(8)-C(9) 122.3(3) 
C(8)-C(9)-C:( 4) 120.3(3) C(8)-C(9)-N(3) 108.2(3) 
C(4)-C(9)-N(3) 131.6(3) C(15)-C(10)-C(l 1) 120.4(3) 
C(15)-C:(10)-C:(2) 120.9(3) C(11)-C(10)-C:(2) 118.6(3) 
0(1)-C(l1 )-C(12) 119.2(3) 0(1)-C:(l1 )-C:(lO) 123.5(3) 
C(12)-C(l 1 )-C(lO) 117.2(3) C(13)-C(12)-C(l 1) 121.2(4) 
C(12)-C:(13 )-C:(l 4) 120.9(3) C(15)-C(14)-C(13) 119.3(3) 
C(14)-C(15)-C:(10) 120.9(4) C(l 1 )-0(1)-Co(l) 121.1(2) 

C(22)-N(21)-C(28) 108.7(3) N(23)-C(22)-N(21) 110.8(3) 
N(23)-C(22)-C(30) 125.4(3) N(21)-C(22)-C(30) 123.6(3) 
C(22)-N(23)-C(29) 106.5(3) C(22)-N (23)-Co(l) 121.7(2) 
C(29)-N (23)-Co(l) 131.7(2) C(29)-C(24)-C(25) 117.1(4) 
C(26 )-C(25)-C(24) 122.2(5) C(27)-C(26)-C(25) 121.6(4) 
C(26)-C(27)-C(28) 116.7(4) N (21 )-C(28)-C(27) 131.8(4) 
N (21 )-C(28)-C(29) 106.0(3) C(27)-C(28)-C(29) 122.3(4) 
C(24)-C(29)-N(23) 131.9(3) C(24)-C(29)-C(28) 120.1(3) 
N (23)-C(29)-C(28) 108.0(3) C(35)-C(30)-C(31) 119.9(3) 
C(35)-C(30)-C(22) 120.8(3) C(31 )-C(30)-C(22) 119.0(3) 
0(2)-C(31)-C(30) 122.3(3) 0(2)-C(31 )-C(32) 119.7(3) 
C(30)-C(31)-C(32) 118.0(3) C(33)-C(32)-C(31) 120.9(4) 
C(34)-C(33)-C(32) 120.8(4) C(33)-C(34)-C(35) 119.9(4) 
C(34)-C(35)-C(30) 120.4(4) C(31 )-0(2)-Co(l) 120.7(2) 

XVI 
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Angulas de enlace (º) del compuesto (Co(2fb)3) ·3C2HsOH ff20 (continuación) 

C(42)-N(41)-C(48) 108.5(3) 
N(43)-C(42)-C(50) 124.7(3) 
C(42)-N(43)-C(49) 107.2(3) 
C(49)-N(43)-Co(l) 129.5(2) 
C(44)-C(45)-C(46) 120.6(5) 
C(46)-C(47)-C(48) 117.3(5) 
N(41)-C(48)-C(47) 132.3(4) 
C(44)-C(49)-C(48) 121.3(4) 
C(48)-C(49)-N(43) 107.8(4) 
C(55)-C(50)-C(42) 121.1(3) 
0(3)-C(51 )-C(52) 118.6(3) 
C(52)-C(51)-C(50) 117.5(3) 
C(54)-C(53)-C(52) 121.6(4) 
C(54)-C(55)-C(50) 121.6(4) 
0(101)-C(102)-C(103)100.0(11) 
C(303)-C(302)-0(301)113.4(7) 

N(43)-C(42)-N(41) 110.0(3) 
N(41)-C(42)-C(50) 125.2(3) 
C(42)-N(43)-Co(l) 123.2(2) 
C(49)-C(44)-C(45) 117.2(5) 
C(47)-C(46)-C(45) 122.4(5) 
N(41)-C(48)-C(49) 106.4(3) 
C( 49)-C( 48)-C( 47) 121.3(5) 
C(44)-C(49)-N(43) 130.9(4) 
C(55)-C(50)-C(51) 119.8(4) 
C(51)-C(50)-C(42) 119.0(3) 
0(3)-C(51)-C(50) 123.9(3) 
C(53)-C(52)-C(51) 121.0(4) 
C(55)-C(54)-C(53) 118.4(4) 
C(51)-0(3)-Co(l) 118.5(2) 
0(201)-C(202)-C(203) 112.2(4) 

---·-------------- --------
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Angulas de Torsion (º) del compuesto [Co(2fb)3) ·3CzHsOH ffzO 

C(8)-N(l)-C(2)-N(3) 
C(8)-N(l)-C(2)-C(10) 
N(1)-C(2)-N(3)-C(9) 
C(10)-C(2)-N(3)-C(9) 
N (1 )-C(2)-N (3)-Co(l) 
C(10)-C(2)-N (3)-Co(l) 
0(1 )-Co(l )-N(3)-C(2) 
0(2)-Co(l )-N (3)-C(2) 
0(3)-Co(l )-N (3)-C(2) 
N(43)-Co(1)-N(3)-C(2) 
N (23)-Co(l )-N(3)-C(2) 
0(1)-Co(l)-N(3)-C(9) 
0(2)-Co(l )-N (3)-C(9) 
0(3)-Co(l)-N(3)-C(9) 
N(43)-Co(1)-N(3)-C(9) 
N(2;3)-Co(1)-N(3)-C(9) 
C(9)-C(4)-C(5)-C(6) 
C( 4)-C(5)-C(6)-C(7) 
C(5)-C(6)-C(7)-C(8) 
C(2)-N(1)-C(8)-C(7) 
C(2)-N (1 )-C(8)-C(9) 
C(6)-C(7)-C(8)-N(1) 
C(6)-C(7)-C(8)-C(9) 
N(1)-C(8)-C(9)-C(4) 
C(7)-C(8)-C(9)-C( 4) 
N(1)-C(8)-C(9)-N(3) 
C(7)-C(8)-C(9)-N(3) 
C(5)-C( 4)-C(9)-C(8) 
C(5)-C( 4)-C(9)-N (3) 
C(2)-N (3 )-C(9)-C(8) 
Co(l)-N (3)-C(9)-C(8) 
C(2)-N(3)-C(9)-C(4) 
Co(l )-N (3)-C(9)-C( 4) 
N(3)-C(2)-C(10)-C(15) 
N (1 )-C(2)-C(10)-C(15) 
N(3)-C(2)-C(10)-C(11) 
N(1)-C(2)-C(10)-C(11) 
C(15)-C(10)-C(11 )-0(1) 

-2.4(4) 
172.4(3) 
2.8(4) 
-172.0(3) 
174.9(2) 
0.1(5) 
-28.0(3) 
149.6(3) 
64.1(3) 
-30.1(17) 
-121.5(3) 
142.0(3) 
-40.3(3) 
-125.9(3) 
139.9(15) 
48.5(3) 
-1.5(5) 
0.6(6) 
0.9(6) 
-177.3(4) 
0.9(4) 
176.6(4) 
-1.4(5) 
-178.0(3) 
0.4(5) 
0.8(4) 
179.2(3) 
1.0(5) 
-177.4(3) 
-2.2(3) 
-173.5(2) 
176.4(3) 
5.1(5) 
-161.2(3) 
24.7(5) 
22.2(5) 
-151.9(3) 
-178.2(3) 

XVIII 



Angulos de Torsion (º) del compuesto (Co(2fb)3] -3C2HsOH ff20 (continuación) 

C(2)-C(10)-C(l 1 )-0(1) 
C(15)-C(10)-C(l 1)-C(12) 
C(2)-C(10)-C(l 1 )-C(12) 
0(1)-C(l1 )-C(12)-C(13) 
C(10)-C(l 1)-C(12)-C(13) 
C(l 1 )-C(12)-C(13)-C(14) 
C(12)-C(13)-C(14)-C(15) 
C(13)-C(14)-C(15)-C(10) 
C(l 1 )-C(10)-C(15)-C(14) 
C(2)-C(10)-C(15)-C(14) 
C(12)-C(l 1 )-0(1 )-Co(l) 
C(10)-C(11 )-0(1 )-Co(l) 
0(2)-Co(l )-0(1)-C(l1) 
0(3)-Co(l )-0(1)-C(l1) 
N(43)-Co(1)-0(1)-C(11) 
N(23)-Co(1)-0(1)-C(l1) 
N(3)-Co(l )-0(1 )-C(ll) 
C(28)-N(21)-C(22)-N(23) 
C(28)-N(21 )-C(22)-C(30) 
N(21)-C(22)-N(23)-C(29) 
C(30)-C(22)-N(23)-C(29) 
N(21)-C(22)-N(23)-Co(l) 
C(30)-C(22)-N(23)-Co(1) 
0(1)-Co(l )-N (23)-C(22) 
0(2)-Co(l )-N (23)-C(22) 
0(3)-Co(1)-N(23)-C(22) 
N ( 43)-Co(l )-N (23)-C(22) 
N(3)-Co(l)-N(23)-C(22) 
0(1 )-Co(l )-N(23)-C(29) 
0(2)-Co(l )-N (23)-C(29) 
0(3)-Co(l )-N (23)-C(29) 
N(43)-Co(1)-N(23)-C(29) 
N (3)-Co(l )-N (23)-C(29) 
C(29)-C(24)-C(25)-C(26) 
C(24)-C(25)-C(26)-C(27) 
C(25)-C(26)-C(27)-C(28) 
C(22)-N (21 )-C(28)-C(27) 

-1.6(5) 
-0.6(5) 
176.1(3) 
178.7(3) 
1.0(5) 
0.0(6) 
-1.4(6) 
1.8(6) 
-0.8(5) 
-177.3(3) 
143.3(3) 
-39.1(4) 
-68(2) 
-44.9(2) 
-133.1(3) 
135.6(2) 
47.0(2) 
-1.3(4) 
174.6(3) 
1.3(4) 
-174.6(3) 
177.2(2) 
1.3(5) 
148.3(3) 
-30.7(3) 
-26.6(12) 
62.0(3) 
-122.2(3) 
-37.1(3) 
144.0(3) 
148.1(10) 
-123.3(3) 
52.5(3) 
0.5(8) 
-1.6(10) 
1.1(10) 
-177.6(5) 

XIX 



Angulas de Torsion (º) del compuesto [Co(2fb)3] -3C2HsOH ff20 (continuación) 

C(22)-N (21 )-C(28)-C(29) 
C(26)-C(27)-C(28)-N (21) 
C(26)-C(27)-C(28)-C(29) 
C(25)-C(24)-C(29)-N(23) 
C(25)-C(24)-C(29)-C(28) 
C(22)-N (23)-C(29)-C(24) 
Co(l )-N (23)-C(29)-C(24) 
C(22)-N(23)-C(29)-C(28) 
Co(l )-N (23)-C(29)-C(28) 
N(21)-C(28)-C(29)-C(24) 
C(27)-C(28)-C(29)-C(24) 
N(21)-C(28)-C(29)-N(23) 
C(27)-C(28)-C(29)-N(23) 
N(23)-C(22)-C(30)-C(35) 
N (21)-C(22)-C(30)-C(35) 
N (23)-C(22)-C(30)-C(31) 
N(21 )-C(22)-C(30)-C(31) 
C(35)-C(30)-C(31 )-0(2) 
C(22)-C(30)-C(31 )-0(2) 
C(35)-C(30)-C(31)-C(32) 
C(22)-C(30)-C(31 )-C(32) 
0(2)-C(31)-C(32)-C(33) 
C(30)-C(31)-C(32)-C(33) 
C(31 )-C(32)-C(33)-C(34) 
C(32)-C(33)-C(34)-C(35) 
C(33)-C(34)-C(35)-C(30) 
C(31 )-C(30)-C(35)-C(34) 
C(22)-C(30)-C(35)-C(34) 
C(30)-C(31 )-0(2)-Co(l) 
C(32)-C(31 )-0(2)-Co(l) 
0(1)-Co(l)-0(2)-C(31) 
0(3)-Co(1)-0(2)-C(31) 
N(43)-Co(1)-0(2)-C(31) 
N(23)-Co(1)-0(2)-C(31) 
N (3)-Co(l )-0(2)-C(31) 
C(48)-N(41)-C(42)-N(43) 
C(48)-N(41)-C(42)-C(50) 

0.8(5) 
178.6(5) 
0.4(8) 
-179.1(4) 
1.0(7) 
179.3(4) 
4.0(6) 
-0.8(4) 
-176.1(3) 
180.0(4) 
-1.4(7) 
0.0(4) 
178.6(4) 
-160.1(3) 
24.5(5) 
24.6(5) 
-150.8(3) 
-179.6(3) 
-4.3(5) 
-1.6(5) 
173.7(3) 
178.8(3) 
0.8(5) 
1.0(6) 
-1.9(7) 
1.0(6) 
0.7(6) 
-174.5(4) 
-39.1(4) 
143.0(3) 
-107(2) 
-129.9(2) 
-41.8(2) 
49.7(2) 
138.2(2) 
2.9(4) 
-174.3(3) 

XX 



Angulas de Torsion (º) del compuesto [Co(2fb)3) ·3C2HsOH +120 (continuación) 

N(41)-C(42)-N(43)-C(49) 
C(50)-C(42)-N(43)-C(49) 
N ( 41)-C(42)-N (43)-Co(l) 
C(50)-C( 42)-N(43)-Co(1) 
0(1)-Co(1)-N(43)-C(42) 
0(2)-Co(l )-N(43)-C(42) 
0(3)-Co(l )-N ( 43)-C( 42) 
N(23)-Co(1)-N(43)-C(42) 
N(3)-Co(1)-N(43)-C(42) 
0(1)-Co(l )-N (43)-C(49) 
0(2)-Co(l )-N (43)-C( 49) 
0(3)-Co(l )-N(43)-C( 49) 
N(23)-Co(1)-N(43)-C(49) 
N(3)-Co(1)-N(43)-C(49) 
C(49)-C( 44)-C( 45)-C( 46) 
C(44)-C(45)-C(46)-C(47) 
C( 45)-C( 46)-C( 47)-C( 48) 
C(42)-N(41)-C(48)-C(49) 
C(42)-N(41)-C(48)-C(47) 
C(46)-C(47)-C(48)-N(41) 
C(46)-C(47)-C( 48)-C( 49) 
C(45)-C(44)-C(49)-C(48) 
C( 45)-C( 44)-C(49)-N( 43) 
N(41)-C(48)-C(49)-C(44) 
C( 47)-C(48)-C( 49)-C( 44) 
N(41)-C(48)-C(49)-N(43) 
C( 47)-C( 48)-C(49)-N ( 43) 
C(42)-N(43)-C(49)-C(44) 
Co(1)-N(43)-C(49)-C(44) 
C( 42)-N( 43)-C( 49)-C( 48) 
Co(1)-N(43)-C(49)-C(48) 
N ( 43)-C( 42)-C(50)-C(55) 
N ( 41)-C(42)-C(50)-C(55) 
N ( 43)-C( 42)-C(50)-C(51) 
N ( 41)-C(42)-C(50)-C(51) 
C(55)-C(50)-C(51)-0(3) 
C( 42)-C(50)-C(51 )-0(3) 

-3.7(4) 
173.5(3) 
174.1(2) 
-8.6(4) 
127.1(3) 
-50.5(3) 
34.9(3) 
-139.4(3) 
129.2(16) 
-55.6(3) 
126.8(3) 
-147.8(3) 
37.9(3) 
-53.5(17) 
-0.8(7) 
-0.5(9) 
0.8(8) 
-0.8(4) 
176.1(4) 
-176.4(5) 
0.1(7) 
1.7(6) 
178.3(4) 
175.9(4) 
-1.4(6) 
-1.4(4) 
-178.7(4) 
-173.8(4) 
8.5(6) 
3.1(4) 
-174.5(2) 
166.0(3) 
-17.2(5) 
-16.7(5) 
160.1(3) 
175.9(3) 
-1.5(5) 

XXI 



Angulas de Torsion (º) del compuesto (Co(2fb)3] ·3C2HsOH ff20 (continuación) 

C(55)-C(50)-C(51 )-C(52) 
C( 42)-C(50)-C(51 )-C(52) 
0(3)-C(51 )-C(52)-C(53) 
C(50)-C(51)-C(52)-C(53) 
C(51)-C(52)-C(53)-C(54) 
C(52)-C(53)-C(54)-C(55) 
C(53)-C(54)-C(55)-C(50) 
C(51 )-C(50)-C(55)-C(54) 
C( 42)-C(50)-C(55)-C(54) 
C(52)-C(51 )-0(3)-Co(1) 
C(50)-C(51 )-0(3)-Co(1) 
0(1)-Co(1)-0(3)-C(51) 
0(2)-Co(l )-0(3)-C(51) 
N(43)-Co(1)-0(3)-C(51) 
N(23)-Co(1)-0(3)-C(51) 
N (3)-Co(1)-0(3)-C(51) 

-1.0(5) 
-178.4(3) 
-176.8(3) 
0.3(5) 
0.8(6) 
-1.0(6) 
0.2(6) 
0.8(5) 
178.1(3) 
-141.6(3) 
41.6(4) 
-136.2(2) 
42.8(2) 
-50.1(2) 
38.7(12) 
134.1(2) 

All torsion angles follow the convention defined by Allen & Rogers (Allen, F.H. 
& Rogers, D. (1969) Acta Cryst. B25, 1326-1330) 
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