CAPITULO 4

METODOLOGIA

4.1  Sintesis simple por dilucion

El método que se siguid para la sintesis de los complejos fue probar inicialmente
la solubilidad de las sales metalicas y la sal de diclofenaco en diferentes disolventes para
elegir los mas adecuados. Se continuo con la dilucion y evaporacion lenta para obtener
cristales (si es que éstos se formaban) y posteriormente su caracterizacion mediante
distintos métodos espectrométricos para obtener las bandas electronicas o vibracionales
caracteristicas de los complejos. Después se realiz6 una recristalizacion para purificar los

compuestos y favorecer la formacion de cristales, si esto era posible.
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Figura 4.1 Esquema general de la metodologia



Los pasos de la metodologia se encuentran de manera detallada a continuacion.

4.1.1 Eleccion de solventes y sales

La sintesis se realiz6 mediante la sal del metal (MX,) y el diclofenaco sédico
(DS) en reacciones molares uno a uno (MX,:DS), y uno a dos (MX,:2DS). Inicialmente
se busco el disolvente donde fueran facilmente solubles tanto las sales como el
diclofenaco sddico. Entre los solventes que fueron probados se encuentran el metanol, el
tetracloruro de carbono, el cloroformo y el etanol, este ultimo fue el solvente en el que la
mayoria de las sales se disolvieron. También fueron solubles en metanol, mientras que en

otros disolventes se observo poca disolucion.

Entre las sales de los metales probadas estan para el caso de plomo: el Pb(NOs3)s,
el PbSO, y el PbCly; de entre estas sales se escogié aquella que se disolviera y que lo

hiciera mas facilmente. La de eleccion fue el sulfato de plomo.

Para el caso del cadmio se probd también el CdSO48H,0), el Cd (NO3), y el
(CdCl,2 _ Hy0), siendo elegido el ultimo. Pero también el nitrato presenta buena

solubilidad lo que resultaba en una segunda opcién como fuente de cadmio.



De las sales de zinc, la que se eligio fue el ZnCl, de entre otros como el Zn(NOs3),
6H,0 y el ZnSO47H,0. El nitrato también era soluble y se tomo como otra opcién como

fuente de zinc mientras que el sulfato resulta ser poco soluble.

La sal de manganeso que se utilizé fue el MnCl,4H,O y se descartd el

MnSO4H;,0 que no era soluble en etanol, metanol ni cloroformo.

4.1.2 Esquema de sintesis

La cantidad base para la sintesis fueron 100 mg (3.143x10™* moles) del
diclofenaco sodico, que se hizo reaccionar en las cantidades molares adecuadas con la sal

metalica correspondiente para que la reaccion fuera 1:1 (MX:DS), o 1:2 (MX,:2DS).

Inicialmente se disolvieron independientemente el diclofenaco sodico y la sal
metalica, en aproximadamente 25 mL de etanol cada uno, para que al hacerlos reaccionar
el volumen de disolvente total fuera de 50 mL, y la evaporacion en la etapa de

cristalizacion resultara relativamente de menor tiempo.
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Figura 4.2 Las sales se solubilizan en etanol y se juntan para llevar a cabo la

reaccion.

Una vez mezclados los reactivos, se mantuvieron en agitacion constante por un
periodo de 24 horas. Aunque las reacciones podrian darse en un par de horas, se

establecid ese periodo para asegurar que la reaccion se completara a totalidad.

Figura 4.3 La solucion se mantiene en agitacion constante

4.2 Cristalizacion

Después el solvente en las soluciones fue removido por evaporacion lenta para
permitir la formacion de cristales. Este proceso se puede realizar dejando la solucion
tapada con pequehas aperturas para dejar evaporar a la temperatura ambiente, sin ninguna

perturbacion para favorecer la formacion de cristales.
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Figura 4.4 Formacion de cristales

Una manera para evaporar y posiblemente obtener cristales de forma mas rapida

es utilizar un flujo de aire lento dirigido al vaso.
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Figura 4.5 Evaporacion mediante uso de aire.

4.3 Recristalizacion

La recristalizacion se lleva a cabo al tomar el solido resultante de la evaporacion y

volver a disolverlo, ya sea en etanol u otro disolvente donde se observe solubilidad por



parte del complejo. Hay que tener cuidado de obtener cristales si es que los hay y
separarlos para obtener la perspectiva de rayos X, esto para confirmar por este método si

el complejo logro formarse.

Al solubilizar el producto solido, lo transferiremos por filtracion en papel a un
pequeno matraz erlenmeyer para eliminar impurezas; posteriormente se cubrira el
recipiente para evitar contaminaciones. Después dejaremos evaporar nuevamente
evitando movimientos para obtener cristales si es posible. Lo evaporamos en el matraz
para tener un pequeho flujo de la evaporacion con las paredes y favorecer la formacion de

los cristales.
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Figura 4.6 Recristalizacion por evaporacion de disolvente.
4.4  Propiedades fisicas
Las propiedades fisicas que se determinaron fueron la solubilidad de los ocho
complejos sintetizados y los puntos de fusion. Los resultados se describen mas adelante

en el capitulo 5.

4.5 Analisis instrumental



Como métodos espectrométricos para obtener las bandas que determinan la
existencia del complejo y la formacion de los complejos se usaron los que inicialmente se
propusieron, espectrometria ultravioleta-visible, espectroscopia de infrarrojo y
resonancia magnética nuclear de proton y carbono. Las bandas resultantes se describen en

el siguiente capitulo.



