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Resumen 
En este trabajo se describe el trabajo realizado sobre carbenos N-heterocíclicos de 

plata y oro derivados de sales de N-metil-N-p-metilbencilimidazolios. En el capítulo 2 

se describe la síntesis y caracterización de cuatro nuevas sales derivadas de 4-

metilbencil {MBzMeIm}Br, (M2), {MBzMeIm}NO3 (M3), {MBzMeIm}PF6 (M4) y 

{MBzMeIm}BF4 (M5) y se compararon con la sal {MBzMeIm}Cl (M1) [1]. 

En el capítulo 3 se describe la formación y caracterización de cuatro nuevos carbenos 

N-heterocíclicos de Ag(I) a partir de la reacción de las sales de imidazolio M2-(Br), M3-

(NO3), M4-(PF6) y M5-(BF4), con Ag2O; lo que permitió la obtención de los complejos 

de plata [Ag(MBzMeImil)2]2[AgBr2]2 (M2a), [Ag(MBzMeImil)2][NO3] (M3a), 

[Ag(MBzMeImil)2][ PF6] (M4a) y [Ag(MBzMeImil)2][BF4] (M5a) e igualmente se compara 

con el compuesto análogo [Ag(MBzMeImil)][Cl] (M1a) [1]. Asimismo, se describe la 

síntesis y caracterización de cinco nuevos NHC de Au(I) mediante reacciones de 

transmetalación a partir de los complejos M1a a M5a con [AuCl(SMe2)], para obtener 

los complejos metálicos [Au(MBzMeImil)][Cl] (M1b), [Au(MBzMeImil)2]2[AgBr2]2(M2b), 

[Ag(MBzMeImil)2][NO3] (M3a), [Ag(MBzMeImil)2][ PF6] (M4a) y [Ag(MBzMeImil)2][BF4] 

(M5a). 

La caracterización estructural de los compuestos se realizó mediante técnicas 

espectroscópicas como IR, RMN de 1H y 13C{1H} y espectrometría de masas de alta 

resolución (HRMS). Además, las estructuras moleculares de los compuestos M3-

(NO3), M4-(PF6), M5-(BF4), M2a-(Br), M4a-(PF6), M5a-(BF4), M2b-(Br) y M4b-(PF6) 

fueron determinadas mediante estudios de difracción de rayos X (DRX) de monocristal. 

El capítulo 4 está dedicado a la discusión de los estudios antibacterianos de los 

carbenos metálicos (M2a-(Br) M3a-(NO3), M4a-(PF6), M5a-(BF4), M2b-(Br) y M1b-

(Cl), M3b-(NO3), M4b-(PF6) M5b-(BF4)). La capacidad antibacteriana evaluada 

mediante los métodos de difusión en disco Kirby-Bauer (KB) y de Concentración 

Mínima Inhibitoria (MIC) contra las bacterias Gram positivas: Staphylococcus aureus 

(S.a.), Bacillus subtilis (B.s.), y las bacterias Gram negativas: Pseudomonas 

aeruginosa (P.a.) y Escherichia coli (E.c.) se describe y analiza. 
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1. CAPÍTULO I: 

INTRODUCCIÓN 
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1.1. Marco teórico  

1.1.1. Carbenos  

Los carbenos son compuestos neutros divalentes que en su estructura contienen un átomo de 

carbono con seis electrones en su capa de valencia, una hibridación sp2 y una geometría lineal 

(I) o angular (II), como se muestra en la figura 1.1. En la geometría lineal, el carbeno posee 

una hibridación sp con dos orbitales p degenerados en energía. En la geometría angular el 

átomo de carbono adopta una hibridación que hace que estos dos orbitales dejen de estar 

degenerados. El orbital σ adquiere un mayor carácter s y se estabiliza, mientras que el p se 

mantiene inalterado [2]. Gran parte de los carbenos tienen una estructura angular y su 

multiplicidad depende de la diferencia energética entre el estado singulete y el estado triplete, 

que a su vez será determinada por factores electrónicos y estéricos de los sustituyentes del 

carbeno.  

 

Figura 1.1. Geometría y multiplicidad de un carbeno. 

1.1.2. Tipos de carbenos  

En cuanto a carbenos se refiere, se pueden encontrar tres diferentes tipos como se muestran 

en la tabla 1.1 [2, 3, 4]: 

Los carbenos de tipo Fischer tienen una multiplicidad singulete (figura 1.2) con un par de 

electrones apareados, presentan un carácter electrofílico mientras que los carbenos de tipo 

Schrock, a diferencia de los Fisher, tienen una multiplicidad triplete con un par de electrones 

desapareados, ambos forman un enlace covalente [5].  

Por otro lado, los carbenos N-heterocíclicos (NHC) son otro tipo de carbenos estudiados por 

sus propiedades electrónicas y estéricas, con características similares a los de tipo Fischer 

(tabla 1.1). Los átomos de nitrógeno que contienen favorecen la distribución electrónica 
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alrededor del anillo de imidazol, lo que ayuda a la formación de distintas formas resonantes 

[5]. 

 

Figura 1.2. Estructuras de los carbenos tipo Fisher y tipo Schrock. 

Tabla 1.1. Resumen y comparación de los tipos de carbenos y sus diferencias. 

Carbenos de tipo Fischer Carbenos de tipo Schrock Carbenos N-heterocíclicos 

Electrofílicos. Nucleofílicos. Nucleofílicos. 

Formados por un metal 
con bajo estado de 
oxidación y un ligante 
carbénico. 

Formados por metales 
con un elevado estado 
de oxidación y un ligante 
carbénico. 

Conformados por anillos 
de 5 miembros y forma 
complejos con metales 
de transición en estados 
de oxidación altos y 
bajos. 

Uno de los sustituyentes 
contiene un heteroátomo 
O, N, S. 

Los dos sustituyentes 
son grupos alquílicos o 
átomos de hidrógeno. 

Se puede encontrar con 
varios heteroátomos 
como nitrógeno. 

Enlace cooperativo. Enlace covalente. Enlace cooperativo. 

 

El uso de carbenos de tipo N-heterocíclicos como ligantes para formar complejos con metales 

de transición fue descrito por Öfele y Wanzlick en 1968 [2], pero fue hasta 1991, que se pudo 

aislar un carbeno N-heterocíclico de tipo imidazolico estable por Arduengo y colaboradores [3]. 

El carbeno libre se obtuvo a partir de la desprotonación del cloruro de 1,3-di-1-

adamantilimidazolio en THF a temperatura ambiente en DMSO como catalizador aniónico en 

presencia de hidruro de sodio (esquema 1.1), también se reportó que se puede aislar con 

terbutóxido de potasio en THF para obtener un rendimiento del 96 % [3]. 

 

Esquema 1.1. Esquema de reacción del primer carbeno libre por Arduengo [3]. 
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1.1.3. Sales de imidazolio precursoras de carbenos metálicos NHC 

Las sales derivadas de azolios, formadas por un catión orgánico y un anión inorgánico, son 

llamadas también líquidos iónicos por ser algunas veces líquidos viscosos poco volátiles a 

temperatura ambiente, y sirven como precursores de carbenos NHC metálicos [6], en la figura 

1.3 se muestran las estructuras de carbenos N-heterocíclicos conocidos [7].  

 

Figura 1.3. Estructuras más comunes de los NHC. 

Existen varias formas de sintetizar NHCs a partir de sales de azolio o algún otro precursor 

similar. La desprotonación in-situ de sales de imidazolio a partir del uso de una base como 

trietilamina, terbutóxido de sodio o potasio, hidruros o carbonatos metálicos, es un método 

descrito como la ruta más simple para la formación de carbenos metálicos, al no tener que 

aislar el carbeno libre [7]. Las principales rutas para tener precursores de NHC a partir de 

carbenos libres aislados, son las siguientes y se muestran en el esquema 1.2: 

1. Desprotonación de una sal de imidazolio (ruta a), requiere de una base fuerte y 

condiciones anhidras, esta síntesis fue propuesta por Arduengo en 1993 [8]. 

2. Desulfuración reductiva de tioureas con potasio fundido (ruta b), que se lleva a cabo a 

reflujo en THF [9]. 

3. Eliminación alfa por termólisis de fluoroarilos y alcoholes (ruta c), que propicia la 

formación del carbeno que no requiere de bases para proteger grupos funcionales 

[10,11]. 
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Esquema 1.2. Síntesis de carbenos NHC libres. 

Los carbenos NHC ya sea libres o aislados como sales, pueden ser usados como precursores 

de carbenos metálicos NHC-M, M=Ag, Au, Pd, Pt, etc. La forma más conveniente para 

preparar experimentalmente complejos NHC de Ag es partiendo de sales de azolio como 

imidazol, imidazolina y bencimidazol, por mencionar algunos, y una sal de plata adecuada que 

pueda actuar como base y como fuente de plata; entre las más comunes se encuentran Ag2O, 

Ag2CO3, AgNO3, AgOAc y AgCl [12].  

Las reacciones de transmetalación a partir de complejos carbénicos de plata permiten la 

síntesis de carbenos NHC de otro tipo de metales como oro o paladio por mencionar algunos. 

[13]. Esta ruta es conveniente debido a que el enlace del CNHC-M se ve debilitado por su 

basicidad, lo que favorece el intercambio con otros centros metálicos que desplacen a la plata 

y formen el complejo NHC-M correspondiente [14]. 

1.1.4. Aplicaciones de los complejos NHC-metal 

Los NHC metálicos comúnmente se han utilizado como catalizadores para transformaciones 

químicas, pero en décadas recientes sus aplicaciones se han extendido a otras áreas. Estos 

han desempeñado un papel importante en las ciencias de los materiales como: materiales 

poliméricos, conductores, materiales luminiscentes, cristalinos líquidos, algunos pueden 

formar estructuras supramoleculares y o funcionar como interruptores moleculares [12]. 

Además, en la última década complejos NHC-metal de plata, oro, cobre, paladio, níquel y 

rutenio han extendido sus aplicaciones como potenciales agentes antimicrobianos y 

anticancerígenos [14] (figura 1.4). Dentro de estos los complejos N-heterocíclicos de plata 

durante varios años se consideraron poco atractivos debido a su baja reactividad, pero en la 

actualidad los carbenos NHC-Ag(I) han mostrado tener excelentes propiedades 

antibacterianas y anticancerígenas, dando lugar a su uso en el área de la metalofarmacéutica 

[6]. 
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Figura 1.4. Aplicaciones de los carbenos metálicos de tipo N-heterocíclicos [12]. 

 

Derivado de lo anterior se planteó el siguiente objetivo general y específicos con relación a la 

síntesis de sales de imidazolio, su reactividad para la formación de carbenos NHC-M(I) (M=Ag 

y Au) y el estudio de sus propiedades antibacterianes. 
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1.2. Objetivos  

1.2.1. Objetivo general  

Sintetizar carbenos metálicos N-heterocíclicos de Ag(I) y Au(I) a partir de sales cuaternarias 

asimétricas derivadas de 1-metilimidazol y con el sustituyente 4-metilbencilo, para estudiar sus 

propiedades químicas y potencial actividad antibacteriana. 

1.2.2. Objetivos específicos 

 

1. Sintetizar las sales asimétricas de imidazolio M1-(Cl) y M2-(Br) a partir de 1-

metilimidazol con cloruro o bromuro de 4-metilbencilo respectivamente, figura 1.5. 

2. Sintetizar las sales asimétricas M3-(NO3) a M5-(BF4) derivadas de M1-(Cl) mediante 

reacciones de intercambio de contraión, figura 1.5. 

3. Sintetizar carbenos N-heterocíclicos de Ag(I) a partir de las sales de imidazolio 

sintetizadas usando Ag2O como fuente plata(I) y base. 

4. Sintetizar carbenos N-heterocíclicos de Au(I) a partir de reacciones de transmetalación 

con [AuCl{S(CH3)2}] como fuente de oro(I). 

5. Caracterizar a los compuestos sintetizados mediante técnicas espectroscópicas 

convencionales en solución y en estado sólido. 

6. Analizar las propiedades antibacterianas frente a bacterias Gram-positivas y Gram-

negativas de los complejos metálicos de Ag(I) y Au(I) sintetizados. 

 

 

Figura 1.5. Sales asimétricas obtenidas a partir 1-metilimidazol y haluros de 4-metilbencilo. 
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2. CAPÍTULO II: 

SÍNTESIS DE SALES 

DE IMIDAZOLIO 
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2.1.  Antecedentes  

El uso de carbenos de tipo N-heterocíclico (NHC) como ligantes para formar complejos con 

metales de transición fue descrito por Öfele y Wanzlick en 1968 [1], pero no fue hasta 1991 

cuando se aisló un carbeno N-heterocíclico estable de tipo imidazolico por Arduengo y 

colaboradores [2], lo que abrió las puertas a nuevas rutas de síntesis de carbenos con metales 

de transición como Ni, Pd y Pt siendo ejemplos en su época de complejos neutros estables, 

figura 2.1 [3]. El imidazol y sus derivados son compuestos formados por anillos de 5 miembros 

con dos átomos de nitrógeno, los cuales le confieren estabilidad electrónica, así como 

versatilidad por la gran variedad de sustituyentes que pueden emplearse sobre los átomos de 

nitrógeno lo que permite generar las especies precursoras de carbenos simétricos y 

asimétricos [4].  

 

Figura 2.1. Orbitales involucrado en Carbenos NHC y un centro metálico. 

Existen diversas rutas para preparar precursores de carbenos a partir de sales de imidazolio 

[5]. Una de las más sencillas es utilizar una amina primaria y formaldehído en condiciones 

ácidas, la reacción se produce mediante el acoplamiento de la amina con el glioxal, que forma 

la base de Schiff correspondiente, esto a su vez lleva a la condensación con formaldehído 

produciendo la sal de imidazolio (Esquema 2.1) [6].  

 

Esquema 2.1. Síntesis en un solo paso de sales de imidazolio con sustituyes N,N-arilo 

La reacción en un solo paso entre glioxal, cloruro de amonio, paraformaldehído y un solo 

equivalente de amina primaria produce el imidazol N-mono-sustituido, este puede ser N-

alquilado adicionalmente mediante la reacción con un halogenuro de alquilo para formar sales 

de imidazolio asimétricamente N,N-sustituidas (Esquema 2.2) [5]. 
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Esquema 2.2. Síntesis de N-arilimidazoles y posterior N-alquilación. 

Otra ruta para sintetizar sales de imidazolio asimétricas es la alquilación gradual de un anión 

imidazolida generado a partir de la reacción del imidazol con potasio (Esquema 2.3). 

 

Esquema 2.3. Alquilaciones escalonadas de imidazoles. 

Pathak y colaboradores [4] proponen la síntesis de compuestos N-sustituidos derivados de 

imidazol. En el esquema 2.4, se describe la reacción de 1H-imidazol y cloroacetato de etilo en 

acetona a reflujo, en presencia de K2CO3 anhidro para la formación de derivados de N-alquil-

imidazol. 

 

Esquema 2.4. Síntesis de imidazoles N-substituidos. 

Una vez obtenidos los compuestos N-substituidos se puede llevar a cabo la cuaternización del 

nitrógeno para la síntesis de sales de azolio simétricas o asimétricas, siguiendo la metodología 

descrita González-Abrego [7].   

También se ha descrito la síntesis de sales de imidazolio asimétricas a partir de N-

metilimidazol y un halogenuro de alquilo (R-X), a través de una sustitución nucleofílica de tipo 

SN2 y bajo condiciones suaves de reacción [8], ver esquema 2.5.  



20 

 

Esquema 2.5. Síntesis de sales de imidazolio asimétricas a partir de 1-metilimidazol. 

2.2. Resultados y discusión 

2.2.1. Síntesis de {MBzMeIm}Br (M2) 

La síntesis de {MBzMeIm} Cl (M1) [8] y {MBzMeIm}Br (M2) se llevó a cabo a partir de una 

reacción SN2, a partir de 1-metilimidazol el cual se hizo reaccionar con 1-(bromo o clorometil)-

4-metilbenceno en una estequiometría 1:1 en THF a temperatura de reflujo durante 24 h. M1 

y M2 se obtuvieron como líquidos viscosos color amarillo en buenos rendimientos. Las 

condiciones de reacción se muestran en el esquema 2.5. 

 

Esquema 2.6. Síntesis de {MBzMeIm} Cl (M1) y {MBzMeIm} Br (M2). 

2.2.2. Síntesis de {MBzMeIm}NO3 (M3), {MBzMeIm}PF6 (M4) y {MBzMeIm}BF4 (M5) 

La síntesis de {MBzMeIm}NO3 (M3), {MBzMeIm}PF6 (M4) y {MBzMeIm}BF4 (M5) se llevó a 

cabo mediante reacciones de intercambio de contraión, partiendo de la sal {MBzMeIm}Cl (M1) 

y las sales AgNO3, KPF6 y NaBF4 respectivamente. 

Las reacciones se llevaron a cabo a temperatura ambiente en agua en una estequiometría 1:1, 

excepto para la especie M5 en donde se usó un exceso del NaBF4. 
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Se realizó una prueba en metanol y la reacción procedió con el mismo rendimiento, se usó 

este disolvente con el objetivo de formar el precipitado de NaCl y desplazar el equilibrio a la 

formación del producto; sin embargo, no hubo un cambio significativo en el rendimiento  

El tiempo de reacción de M3-(NO3) es menor debido a la facilidad con la que se forma el 

subproducto AgCl, que además es insoluble en agua, lo que favorece la formación de la sal 

de nitrato, mientras que M4-(PF6) y M5-(BF4) necesitan tiempos mayores para reaccionar y se 

obtienen en rendimientos menores debido a que el subproducto de la reacción es soluble en 

agua y no se realiza en metanol debido a que las sales inorgánicas KPF6 y NaBF4 no son 

solubles en el disolvente, pero si en agua. 

M3-(NO3) se obtuvo como un líquido viscoso incoloro, M4-(PF6) y M5-(BF4) son sólidos 

blancos, los rendimientos son buenos para M3-(NO3) y M4-(PF6) y regulares para M5-(BF4) 

como se muestra en el esquema 2.7. Esto se puede explicar por el efecto del contraión, al 

tener un contraión como flúor pueden estabilizar mejor a la estructura a partir de interacciones 

F···H y O···H. En el caso de M3-(NO3) este es un líquido viscoso a temperatura ambiente y que 

probablemente debido a las interacciones no covalentes descritas más adelante permitió 

cristalizar al compuesto a baja temperatura. 

 

Esquema 2.7. Síntesis {MBzMeIm}NO3 (M3), {MBzMeIm}PF6 (M4) y {MBzMeIm}BF4 (M5)  
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2.3. Caracterización estructural de las sales de imidazolio M1 a M5 

2.3.1. Espectroscopía de IR de las sales de imidazolio (Serie M1 a M5) 

Los espectros de IR de los compuestos M2-(Br) y M3-(NO3) se obtuvieron en pastilla de KBr 

mientras que los espectros de M4-(PF6) y M5-(BF4) en película sobre CsI. En la tabla 2.1 se 

muestra información de las bandas de vibración de los compuestos. Al ser compuestos 

similares con aniones diferentes es posible observar que los espectros comparten similitudes 

en cuanto a la frecuencia de las bandas de vibración. La banda que diferencia a estas especies 

está asociada al tipo de contraión, ya que se puede observar la banda asociada a los grupos 

N-O para NO3, la banda asociada a los enlaces P-F para PF6 y la asociada a los enlaces B-F 

para BF4. 

Tabla 2.1. Bandas de vibración  (cm-1) de las sales de imidazolio M2 a M5. 

Compuesto   (cm-1) 

M1-(Cl)[8] 3080-3030 (m, st, C-Har), 2945 (m, st, C-H), 1560 (m, st, C=N), 1446 (m, 

st, C=C y C=N), 1149 (f, st, N-C=N+), 756 (f, , C=C y C=N). 

M2-(Br)* 3080 (m, st, C-Har), 3013 (m, st, C-H), 1564 (m, st, C=N), 1447 (m, st, 

C=C y C=N), 1163 (f, st, N-C=N+), 762 (f, , C=C y C=N). 

M3-(NO3)* 3091 (m, st, C-Har), 2946 (m, st, C-H), 1570 (m, st, C=N), 1364 (m, st, 

C=C y C=N), 1163 (f, st, N-C=N+), 756 (f, , C=C-N), 1300-1350 (vs, St, 
N-O). 

M4-(PF6)‡ 3102 (m, st, C-Har), 2941 (m, st, C-H), 1565 (m, st, C=N), 1436 (m, st, 

C=C-N), 1163 (f, st, N-C=N+), 840 (f, , C=C-N), 746 ( m, St, P-F). 

M5-(BF4)‡ 3158 (m, st, C-Har), 3113 (m, st, C-H), 1563 (m, st, C=N), 1453 (m, st, 

C=C-N), 1163 (f, st, N-C=N+), 762 (f, , C=C-N), 1024 (mf, st, B-F). 
*En KBr, ‡ en película usando portamuestra de CsI. 

 

En todos los espectros (figura 2.1) se puede observar una banda de vibración en el rango de 

3080-3160 cm−1 característica para los enlaces C–H de los anillos aromáticos, entre 2941-

3113 cm-1 la banda de estiramiento correspondiente a los enlaces C–H de grupos unidos a 

nitrógeno. En 1560 cm−1 se observan las bandas de estiramiento característica para las 

vibraciones del enlace C=N (banda de vibración del Imidazol). Se encontró que entre 1163 

cm−1 todos los espectros muestran la banda para el fragmento N-C=N+ del anillo de imidazolio; 

entre 1440-1430 cm−1 se observa la banda de deformación de C=C-N y en 750 a 840 cm−1 la 

banda de flexión para los enlaces C=C.  
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En los espectros también es posible observar las bandas de vibración para los contraiones, 

para el compuesto M3-(NO3) se observa una banda en 1300-1350 cm−1 correspondiente al 

grupo NO3, en 746 cm−1 correspondiente al grupo PF5 del compuesto M4-(PF6) y en 1024 cm−1 

para el grupo BF4 del compuesto M5-(BF4), en el caso de las sales M1-(Cl) y M2-(Br) al no 

cuenta con una banda específica para sus contraiones no permite tener diferencias 

significativas entre ellos. 

 

 

Figura 2.1. Espectros de IR de las sales de imidazolio M2-M5. 
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2.3.2. Caracterización por RMN de 1H y 13C{1H} de sal de imidazolio M1-M5 

Los compuestos mencionados se caracterizaron mediante RMN de 1H. Los espectros de RMN 

se realizaron a temperatura ambiente en DMSO deuterado. En los espectros de los cinco 

compuestos se puede observar la señal correspondiente al protón ácido H2 de la sal de 

imidazolio. Es importante observar que las señales correspondientes para el H2 se encuentran 

a diferentes desplazamientos debido al efecto del contraión, en el apartado 2.4.4 se discuten 

las estructuras de rayos X de algunos de los compuestos donde se puede observar que las 

interacciones alrededor del anión influirían en el desplazamiento de H2, lo cual estabiliza la 

carga del protón, lo que hace que este se desplace a frecuencias más bajas: 9.65 (Cl−) > 9.42 

(Br−) > 9.28 (NO3
−) > 9.15 (PF6

−) 9.14 (BF4
−) ppm. Este orden indica que el H2 del compuesto 

M1-(Cl) presenta una mayor acidez. Los datos de todos los desplazamientos químicos se 

presentan en la tabla 2.2. 

En los espectros (figura 2.2) se observan además las señales para los hidrógenos H8 y H9 

como sistemas AB los cuales integran para 4 protones y presentan desplazamientos de entre 

7.37 y 7.2 ppm para M2-(Br), 7.33 y 7.22 ppm, para M3-(NO3), 7.75 ppm y 7.69 ppm, para M4-

(PF6) y 7.31 ppm, y 7.23 ppm para M5-(BF4). De igual manera entre 7.69 y 7.90 ppm se 

observan dos señales, las cuales se asignaron a los hidrógenos H4 y H5 respectivamente para 

cada compuesto. 

En la tabla 2.3 se muestran todos los desplazamientos químicos de RMN de 13C{1H} de los 

compuestos M2-(Br) a M5-(BF4), en donde se puede observar que no hay cambios 

significativos en los desplazamientos de las señales, los carbonos C5 y C6 son los que más 

cambian con respecto a los demás, lo que indica que estos valores no se ven tan afectados 

como los de 1H por el cambio de contraión. 

De igual forma en los espectros de 13C{1H} de las sales de imidazolio (figura 2.3) es posible 

observar la señal de C2 que corresponde al carbono carbénico, las señales se asignaron de la 

siguiente forma: 136.4 ppm para M2-(Br), 136.6 ppm, para M3-(NO3), 138.2 ppm y 138.5 ppm, 

para M4-(PF6) y 7.3 ppm, y 7.2 ppm para M5-(BF4). La asignación inequívoca se realizó de 

acuerdo con los espectros de dos dimensiones HSQC y HMBC que se muestran en los anexos. 

 

 

Tabla 2.2. Desplazamientos de RMN de 1H de las sales de imidazol M2 a M5. 
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  1H ( ppm) DMSO 

 {MBzMeIm}Cl 
(M1) 

{MBzMeIm}Br 
(M2) 

{MBzMeIm}NO3 

(M3) 
{MBzMeIm}PF6 

(M4) 
{MBzMeIm}BF4 

(M5) 

H2 
9.65 9.42 9.28 9.15 9.14 

H4 7.90 7.84 7.71 7.75 7.73 

H5
 7.79 7.76 7.78 7.69 7.76 

H8 
7.39 7.37 7.33 7.31 7.32 

H9 
7.18 7.20 7.22 7.23 7.23 

H6 5.45 5.43 5.37 5.35 5.35 

H12 
3.87 3.86 3.85 3.84 3.84 

H11 
2.26 2.29 2.29 2.30 2.30 

 

 

Figura 2.2. Espectros de RMN de 1H de las sales de imidazol M1-M5 en DMSO deuterado a t.a. 

 

 

Tabla 2.3. Desplazamientos de RMN de 13C{1H} de las sales de imidazol M1 a M5. 
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  13C{1H} (ppm) DMSO 

 {MBzMeIm}Cl 
(M1) 

{MBzMeIm}Br 
(M2) 

{MBzMeIm}NO3 

(M3) 

{MBzMeIm}PF6 
(M4) 

{MBzMeIm}BF4 
(M5) 

C10 138.0 138.1 138.1 138.2 138.2 

C2
 136.6 136.4 136.6 135.5 136.5 

C7 132.1 131.9 131.8 131.8 131.7 

C9 129.4 129.4 129.4 128.3 129.5 

C8 128.5 128.4 128.3 129.5 128.3 

C4 123.8 123.8 123.9 122.2 123.9 

C5 122.1 122.1 122.2 123.9 122.2 

C6 51.4 51.4 51.6 51.7 51.7 

C12 35.8 35.8 35.8 35.8 35.8 

C11 20.7 20.6 20.6 20.7 20.6 

 

 

Figura 2.3. Espectros de RMN de 13C{1H} de las sales de imidazol M1-M5 en DMSO deuterado a t.a. 
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2.3.3. Caracterización por espectrometría de masas 

Las sales de imidazolio se caracterizaron por ESI-HRMS en modo positivo, los espectros se 

obtuvieron en DCM, encontrando el fragmento positivo correspondiente al {MBzMeIm}+ en 

todos los compuestos analizados, confirmando la composición elemental C12H15N2, en donde 

se observa el pico experimental en m/z 187.123078, para M1-(Cl), ppm: −0.5 valor 

correspondiente al error de la técnica (figura 2.4) y m/z 187.123139 para M2-(Br) con ppm: 

−0.9, m/z que son los compuestos procedentes de la reacción entre metilimidazol y 

metilbencilo, lo que prueba la formación de los compuestos. De igual forma se obtuvieron los 

espectros de las sales producto de las reacciones por cambio de contraión, el pico 

experimental se observa en m/z 187.123026 para M3-(NO3), ppm: −0.3, m/z y en m/z 

187.122629 para M4-(PF6) con ppm: +1.8 y en m/z 187.123415 para M5-(BF4),187.122975, 

ppm: −1.8, todos con un pico teórico de 187.122975 m/z. 

 

Figura 2.4. Espectro de masas de alta resolución de M1-(Cl). 

 

2.3.4. Caracterización por difracción de rayos X de M3-(NO3), M4-(PF6) y M5-(BF4)  

Fue posible obtener cristales adecuados para llevar a cabo el estudio de difracción de rayos X 

(DRX) de monocristal de las sales M3-(NO3), M4-(PF6) y M5-(BF4).  

Cristales del compuesto M3-(NO3) se obtuvieron en una mezcla 2:1 de tolueno/diclorometano 

y cristalizaron en un sistema ortorrómbico con grupo espacial P212121. La unidad asimétrica 

contine únicamente un catión de imidazolio y un anión nitrato NO3
− y la estructura molecular 

del compuesto se muestra en la figura 2.5. 

Cristales del compuesto M4-(PF6) se obtuvieron de una mezcla 2:1 de tolueno/acetona y 

cristalizaron en un sistema monoclínico con grupo espacial P21/c. La unidad asimétrica solo 

contine un catión de imidazolio y un anión PF6
− y la estructura molecular del compuesto se 

muestra en la figura 2.6. 
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Cristales del compuesto M5-(BF4) se obtuvieron en una mezcla 2:1 de THF/acetona y 

cristalizaron en un sistema monoclínico con grupo espacial P21/c. La unidad asimétrica solo 

contiene un catión de imidazolio y un anión BF6
− y la estructura molecular del compuesto se 

muestra en la figura 2.7. 

En la tabla 2.4, se muestran algunas de las distancias de enlace más relevantes de las 

estructuras de estos compuestos. 

Las estructuras de los compuesto M4-(PF6) y M5-(BF4) presenta desorden de posición en el 

anión PF6
− y BF4

− con una relación de dominios 0.542:0.458 y 0.637:0.363 respectivamente. 

Las distancias de enlace N(1)-C(2) y N(3)-C(2) para los tres compuestos no muestran 

diferencias significativas en sus valores, son de 1.307(4) y 1.326(4) Å, para M3-(NO3), 1.314(3) 

y 1.313(4) Å para M4-(PF6) y 1.324(3) Å y 1.317(4) Å para M5-(BF4) respectivamente, por lo 

que se puede decir que la carga positiva está deslocalizada entre los átomos N(1)–C(2)–N(3) 

y ésta es más simétricamente distribuida en M4 y M5. 

 

Figura 2.5. Estructura ORTEP para M3-(NO3) 
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Figura 2.6. Estructura ORTEP para M4-(PF6) 

 

 

Figura 2.7. Estructura ORTEP para M5-(BF4)  

 

En las estructuras de los tres compuestos (figura 2.8) se observa que el anillo aromático del 

sustituyente bencilo se encuentra orientado casi perpendicularmente al anillo de imidazolio, 

con ángulos interplanares de 108.88° para M3-(NO3), de 95.58° para M4-(PF6) y de 98.68° 

para M5-(BF4) y con ángulos de enlace N(1)-C(6)-C(7) de 111.3(2)° para M3-(NO3), de 

111.5(3)° para M4-(PF6) y de 111.4(2)° para M5-(BF4) y de torsión C(2)-N(1)-C(6)-C(7) de 

11.3(3)° para M3-(NO3), de 124.6(3)° para M4-(PF6) y de 115.0(3)° para M5-(BF4).  
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Figura 2.8. Ángulos interplanares en las estructuras M3-(NO3), M4-(PF6) y M5-(BF4). 

 

Asimismo, en el empaquetamiento cristalino de las estructuras de los compuestos M4-(PF6) y 

M5-(BF4) se puede observar que los anillos de imidazolio se encuentran paralelos con una 

distancia interplanar de 3.564 y 3.439 Å respectivamente (Figura 2.9), situación que no se 

observa para el derivado M3-(NO3). 

 

Figura 2.9. Planos de las estructuras M4-(PF6) y M5-(BF4). 

 

Por otro lado, en el empaquetamiento cristalino de M3-(NO3) se pueden observar interacciones 

intermoleculares O···H (figura 2.10), con los tres átomos de oxígeno del NO3 en O(2)···H(2) 

(2.65 Å), O2···H5 (2.37 Å) O(2)···H(6a) (2.70 Å), O(1)···H(2) (2.48 Å), O(1)···H(4) (2.25 Å) 

O(2)···H(6a) (2.51 Å), y O(3)···H(12c) (2.57 Å) las cuales son mayores a la suma de los radios 

covalentes (1.12 Å) y menores a la suma de los radios de van der Waals (2.81 Å). 
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Figura 2.10. Interacciones intramoleculares de M3-(NO3). 

 

Además, en el empaquetamiento cristalino de M4-(PF6) se pueden observar interacciones 

intermoleculares F···H, entre F(5)···H(8) (2.56 Å), F(5)···H(6a) (2.49 Å) F(2)···H(2) (2.35 Å) las 

cuales son mayores a la suma de los radios covalentes (1.14 Å), pero menores a la suma de 

los radios de van der Waals (2.73 Å), figura 2.11. De igual forma para el compuesto M5-(BF4) 

se pueden observar interacciones intermoleculares en F(5)···H(6a) (2.62 Å), F(3)···H(5a) (2.66 

Å) F(3)···H(2) (2.31 Å) F(5)···H(6b) (2.54 Å) F(5)···H(2) (2.39 Å) los cuales son mayores a la 

suma de los radios covalentes y menores a la suma de los radios de van der Waals. 

De acuerdo con las interacciones no covalentes entre los átomos de O y F de los contraiones 

y el H2 del anillo de imidazolio, se puede proponer que este tipo de interacciones disminuyen 

la basicidad del H2 al recibir densidad electrónica más significativa por parte de estos 

heteroátomos que en el caso de las sales en donde se tienen Cl y Br como contraiones, lo que 

se puede relacionar con los desplazamientos químicos observados en los espectros de RMN 

de 1H. 
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Figura 2.11. Interacciones intramoleculares de M4-(PF6) y M5-(BF4). 

 

Tabla 2.4. Distancias y ángulos de enlace y torsión de las estructuras M3-(NO3), M4-(PF6) y M5-(BF4). 

Distancia (Å) {MBzMeIm}NO3 (M3) {MBzMeIm}PF6 (M4) {MBzMeIm}BF4 (M5). 

N(1)-C(2) 1.307(3) 1.314(3) 1.324(3) 

N(3)-C(2) 1.326(4) 1.313(4) 1.317(4) 

N(1)-C(5) 1.369(4) 1.362(4) 1.374(3) 

N(3)-C(4) 1.367(4) 1.375(4) 1.371(3) 

C(4)-C(5) 1.330(4) 1.331(4) 1.329(5) 

Ángulo (°)    

N(1)-C(6)-C(7) 111.3(2) 111.5(3) 111.4(2) 

Angulo de torsión (°)    

C(2)-N(1)-C(6)-C(7) 111.3(3) 124.6(3) 115.0(3) 
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2.4. Conclusiones  

• El compuesto M2-(Br) se obtuvo mediante una reacción de N-alquilación a partir del 1-

metilimidazol en rendimientos buenos. 

• Los compuestos M3-(NO3), M4-(PF6) y M5-(BF4) se obtuvieron por reacciones de 

intercambio de contraión a partir de M1-(Cl), en rendimientos de buenos a moderados 

mediante una metodología simple con condiciones suaves de reacción. 

• La estructura de los tres compuestos (M3-(NO3), M4-(PF6) y M5-(BF4)) obtenida por 

DRX de monocristal permite proponer que existe una deslocalización entre los átomos 

N(1)-C(2)-N(3) por lo que se concluye que la carga se encuentra deslocalizada en el 

anillo de imidazol.  

• Todas las sales se caracterizaron por medio de RMN de 1H y 13C{1H} en una y dos 

dimensiones, lo que permitió analizar los diferentes efectos que tienen los contraiones 

en el desplazamiento de protón (H2) o de carbono-13 (C2) y se concluye que:  

1) El desplazamiento químico del protón H2 perteneciente al átomo carbénico se ve 

afectado por las interacciones entre el protón y el contraión, lo que produce un 

cambio en la frecuencia en la que aparece su desplazamiento químico. lo que 

implica que no hay un efecto directo del contraión sobre el carbono carbénico, en 

el siguiente orden: 

{MBzMeIm}Cl (M1) > {MBzMeIm}Br (M2) >{MBzMeIm}NO3 (M3) > {MBzMeIm}PF6 (M4)  {MBzMeIm}BF4 (M5) 

2) Los desplazamientos de RMN de 13C del carbono carbénico no se ven afectados 

por lo que no hay efecto directo por el cambio de contraión. 
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3. CAPÍTULO III: 

SÍNTESIS DE 

CARBENOS NHC-M 

(M=Ag y Au) 

  



36 

3.1. Antecedentes 

Los procesos catalizados por metales de transición se han convertido en algunas de las 

herramientas más importantes para la síntesis de nuevos productos químicos finos, incluyendo 

productos farmacéuticos y naturales [1]. Los carbenos N-heterocíclicos (NHC) han emergido 

como propuestas prometedoras para el diseño de una amplia variedad de complejos altamente 

activos debido a su versatilidad química y topológica [2]. 

Diferentes rutas de síntesis para la obtención de carbenos metálicos de plata se han descrito, 

entre ellas se encuentran las propuestas por Munillapan [3] y Haziz [4]. Estas metodologías 

constan de la reacción de ligantes NHC y oxido de plata (Ag2O) a temperatura ambiente en 

ausencia de luz, seguido de un intercambio de contra aniones con hexafluorofosfato de potasio 

(KPF6) con rendimientos que van del 81 al 78% (esquema 3.1). 

 

Esquema 3.1. Síntesis de Carbenos de plata NHC a partir de un cambio de contraión. 

Li y colaboradores [5] describieron la síntesis de carbenos NHC de Ag(I) partiendo de una sal 

de imidazolio en solución con 0.5 equivalentes de Ag2O con exclusión de luz a temperatura 

ambiente, obteniendo rendimientos del 75% (esquema 3.2). Este tipo de síntesis suele ser 

característica para la formación de carbenos NHC de metales como plata, los cuales son 

excelentes para las reacciones de transmetalación con otros centros metálicos. 

   

Esquema 3.2. Síntesis de Carbenos NHC de plata. 
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En los últimos años, los complejos de oro, que tienen un ligante NHC han adquirido gran 

importancia en la síntesis química y han permitido el diseño de numerosos complejos de oro(I), 

que son precursores de especies activas en diferentes reacciones catalizadas. Entre otras, los 

complejos de NHC-Au(I) catalizan diversas reacciones como la cicloisomerización, la 

transposición de acetatos alílicos, acoplamientos, la transferencia de carbenos, la 

polimerización, la hidroaminación, la transposición oxidativa, la hidroalcoxilación y las 

reacciones de hidroarilación [6]. Además, recientemente se ha descrito que grupos 

voluminosos sobre los nitrógenos de complejos [AuCl(NHC)] permiten la formación de 

complejos tricoordinados de oro(I). Estos derivados poseen extraordinarias propiedades de 

fotoluminiscencia, lo que los convierte en excelentes candidatos como futuros OLED [7]. 

Para la síntesis de complejos NHC-Au(I) existen dos rutas de preparación convencionales: el 

NHC libre y la vía de transferencia de Ag mediante reacciones de transmetalación (Esquema 

3.3). Sin embargo, es importante mencionar que ambas rutas presentas inconvenientes. La 

ruta 1, que implica la generación del NHC libre implica el uso de disolventes secos en 

atmósfera de argón, y es esencial utilizar una caja de guantes para su aislamiento, seguido de 

la unión a un centro metálico en una reacción de sustitución del ligante, alcanzando 

rendimientos del 75-81 %. Este método funciona bien para los derivados tipo IPr y SIPr (IPr = 

1,3-bis(diisopropilfenil)imidazol-2-ilidene), pero al intentar obtener derivados de mesitilo, se 

observa una descomposición a oro metálico [8]. La ruta de transferencia de metal de complejos 

carbénicos de Ag(I) representa más del 70 % de los trabajos publicados [9], aunque no siempre 

se realiza de forma limpia y es necesaria la adición de carbón activado para eliminar algunas 

impurezas. Con este método, la preparación de un compuesto de Ag₂O puro es importante y 

las reacciones deben llevarse a cabo protegidas de la luz durante varias horas, en donde se 

han descrito rendimientos moderados del 51-63 % [8]. También se ha descrito un nuevo 

método que utiliza sintones de cobre como agentes de transferencia de NHC para preparar 

complejos de oro y paladio con buenos rendimientos, pero el método requiere la preparación 

de derivados de [CuCl(NHC)] [6]. 

 

Esquema 3.3. Rutas de preparación convencionales para complejos NHC de oro(I). 
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Es así como los compuestos N-heterocíclicos (NHC) se han destacado en la química 

organometálica en las últimas décadas [10], debido a que son excelentes ligantes donadores 

σ y también muestran una moderada capacidad aceptora π, lo que genera una capacidad 

excepcional para unirse a centros metálicos, lo que ha permitido la obtención de complejos 

NHC con la mayoría de los metales de transición de la tabla periódica, algunos ejemplos se 

muestran en el esquema 3.4. 

 

Esquema 3.4. Síntesis de complejos NHC de Cr, Mo, W, Fe y Ni. 

La preparación de complejos NHC-M se ha facilitado mediante metodologías que no requieren 

bases fuertes, atmósfera inerte o disolventes secos. De esta manera, se han descritos dos 

principales metodologías para la preparación de complejos NHC-M a través de protocolos 

relativamente sencillos [11].  

1) Reacciones de transmetalación: Esta metodología (esquema 3.5) utiliza complejos 

NHC-Ag, sintetizados previamente a partir de sales de imidazolio y Ag2O, [12] y 

mediante una reacción transmetalación con otras sales metálicas transfieren el ligante 

NHC hacia un centro metálico diferente. 

2) Síntesis directa y empleo de una base: En esta metodología (esquema 3.6), las sales 

de imidazolio se desprotonan con bases débiles como K2CO3 [13]. Se ha propuesto 

que esta reacción ocurre a través de un proceso concertado asistido por una base débil 

[14]. Este puede incluso usarse en la síntesis mecanoquímica de complejos NHC con 

metales de transición tardía [15]. 
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Esquema 3.5. Síntesis de NHC-Ag(I) y reacción de transmetalación con sales metálicas. 

 

Esquema 3.6. Síntesis de complejos [Au(NHC)Cl] en presencia de K₂CO₃ o NBu₄(acac). 

Existen otras variantes a estas dos metodologías, una de ellas es la metodología usada para 

la síntesis de complejos NHC de Pd(II), Pt(II) y Au(I), (esquema 3.7) a partir de la reacción de 

estos metales con aminas que contienen un β-cloro o fracciones acetal o cetal ancladas cuya 

salida permite el cierre del heterociclo [16, 17, 18]. 

 

Esquema 3.7. Uso de [Pd(acac)2]como precursores de compuestos de Pd(II)-NHC. 

Una segunda variante es el empleo de zwitteriones de imidazolio-2-carboxilato N,N'-

disustituidos, conocidos como carbenos enmascarados, los cuales transfieren los ligantes 

NHC a sales metálicas a través de la liberación de CO2 [19]. 
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3.2. Resultados y discusión   

3.2.1. Síntesis de [Ag(MBzMeImil)2][AgCl2] (M1a), [Ag(MBzMeImil)2]2[AgBr2]2 (M2a) y 

[Ag(MBzMeImil)2][NO3] (M3a) 

La síntesis del compuesto metálico [Ag(MBzMeImil)2][AgCl2] (M1a), se llevó a cabo in-situ, 

mediante la desprotonación de la sal de metilimidazolio M1-(Cl) con Ag2O. Para tratar de 

mejorar el rendimiento de M1a-(Cl) (18%) se llevó a cabo la reacción modificando condiciones 

como temperatura y tiempos de reacción, en donde se observó que los experimentos a 

temperatura ambiente por 5 y 24 horas, el óxido de plata descompone formando Ag0 alrededor 

del matraz, por lo que se concluyó que la reacción necesita calor para proceder. A una 

temperatura de 40°C por 5 horas se obtuvo con un 18% de rendimiento, que es igual al que 

se obtiene si se realiza por 24 horas. Mientras que, a temperatura de reflujo, 60 °C por 24 h, 

se obtuvo un rendimiento del 70%, concluyendo que la mayor temperatura mejora la síntesis 

del complejo (esquema 3.9), es importante mencionar que todas las reacciones se realizaron 

en ausencia de luz y que esto se realizó con el propósito de encontrar las mejores condiciones 

que maximicen los rendimientos. 

El compuesto M2a-(Br) se sintetizó haciendo reaccionar la sal de imidazolio M2-(Br) en una 

estequiometria 2:1 de ligante: Ag2O en CH2Cl2 a 40 °C. La reacción se estudió a dos distintos 

tiempos: A 5 horas, se obtuvo al compuesto con un rendimiento del 18%, mientras que la 

reacción a 24 horas mostró una mejora al obtener al compuesto en 40% de rendimiento. 

Concluyendo que la mejor ruta de reacción es a 40°C por 24 horas de reacción (esquema 3.8). 

El carbeno de plata M3a-(NO3) se sintetizó a partir de M3-(NO3) con Ag2O (2:1 eq.) en CH2Cl2 

a 40 °C durante 5 horas en 92% de rendimiento. Bajo las mismas condiciones de reacción, 

pero con un tiempo de 24 horas, se formó al compuesto en un 96% de rendimiento (esquema 

3.9). La reacción de M3-(NO3) con Ag2O a t.a., sin importar el tiempo de reacción no procede, 

y termina por formar un espejo de plata, indicativo de la reducción de la plata.  
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Esquema 3.8. Síntesis de los NHC-Ag(I) M1a-(Cl), M2a-(Br) y M3-(NO3). 

3.2.2. Síntesis de [Ag(MBzMeImil)2][PF6] (M4a) y [Ag(MBzMeImil)2][BF4] (M5a) 

La síntesis del complejo [Ag(MBzMeImil)2][PF6] (M4a) se realizó bajo las condiciones de 

reacción descritas en el esquema 3.9, a partir de la sal de imidazolio M4-(PF6) en una 

estequiometria 2:1 con respecto al Ag2O en CH2Cl2 a 40 °C durante 24h, lo que permitió 

obtener al compuesto como un sólido incoloro en un rendimiento moderado 34%. El compuesto 

[Ag(MBzMeImil)2][BF4] (M5a) no se pudo sintetizar bajo las mismas condiciones, esto es a 

partir de la sal de imidazol M5-(BF4) y Ag2O en una estequiometría 2:1 en CH2Cl2 a 40 °C 

(tabla 3.1 Exp1). Para mejorar los rendimientos de reacción de M4a y obtener a M5a se 

probaron las condiciones de reacción como se muestra en la tabla 3.1 (Exp2 a 5) sin resultados 

favorables. Por lo que, se utilizó una nueva metodología [14] para la obtención del carbeno de 

plata M5a-(BF4). Se llevó a cabo la reacción de M1a-(Cl) con NaBF4, en una estequiometría 

1:1, en CH2Cl2/Acetona a t. a. durante 10 min (esquema 3.10) lo que permitió obtener al 

compuesto M5a-(BF4) en un 94% de rendimiento (Tabla 3.1, Exp6). Con la intención de 
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mejorar el rendimiento de M4a-(PF6), se siguió esta misma metodología, pero usando KPF6 

(Tabla 3.1, Exp7), mostrando una mejora al obtener al compuesto con un 80% de rendimiento 

(esquema 3.11). 

 

Esquema 3.9. Síntesis del carbeno NHC-Ag(I) M4a y M5a por ruta de Ag2O. 

 

Esquema 3.10. Síntesis de los NHC-Ag(I) M4a y M5a. 

 

Tabla 3.1. Rendimientos de los carbenos de plata M4a y M5a a partir de diferentes metodologías. 

Experimento Materia prima  Condiciones M4a-(PF6) M5a-(BF4) 

(%R) (%R) 

1 

M4-(PF6)  
o  

M5-(BF4) 

CH2Cl2, 40°C, 24h 34 NR 
2 CH2Cl2, 40°C, 5h NR NR 
3 CH2Cl2, t. a., 5h NR NR 

4 CH2Cl2, t. a., 24 h NR NR 

5 Acetonitrilo, t. a, 24 h NR NR 

6 M1a-(Cl)  KPF6, CH2Cl2/Acetona, t. a.,10 min  80 - 

7 M1a-(Cl)  NaBF4, CH2Cl2/Acetona, t. a.,10 min  - 94 
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3.2.3. Síntesis de [Au(MBzMeImil)2][AgCl2] (M1b), [Au(MBzMeImil)2]2[AgBr2]2 (M2b), 

[Au(MBzMeImil)2][NO3] (M3b), [Au(MBzMeImil)2][PF6] (M4b) y 

[Au(MBzMeImil)2][BF4] (M5b) 

La síntesis de los compuestos metálicos de oro M1b-(Cl), M2b-(Br), M3b-(NO3), M4b-(PF6) y 

M5b-(BF4) se llevó a cabo a partir del compuesto [AuCl{S(CH3)2}] a 0 °C en CH2Cl2 durante 5 

horas, pero cambiando la estequiometria de la reacción dependiendo de la materia prima de 

plata de partida. Para los compuestos M1b-(Cl), M3b-(NO3), M4b-(PF6) y M5b-(BF4) se empleó 

una estequiometría 1:1 de (NHC)2-Ag(I):Au(I); mientras que para el compuesto M2a-(Br) la 

relación empleada fue de 1:2, como se muestra en el esquema 3.11. 

 

Esquema 3.11. Síntesis de los carbenos NHC-Au(I) M1b-(Cl) a M5b-(BF4) a partir de [AuCl{S(CH3)2}]. 
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3.3. Caracterización estructural de los complejos NHC de Ag(I) y NHC de Au(I) 

3.3.1. Caracterización por espectroscopia de IR de los carbenos NHC de Ag(I) y NHC 

de Au(I)  

Los espectros de IR de los compuestos M2a-(Br), M3a-(NO3), M4a-(PF6) y M5a-(BF4) se 

obtuvieron puros en estado sólido. En la tabla 3.2 se muestra la frecuencia de las bandas de 

vibración características de los compuestos. Al ser especies similares a las sales es posible 

observar que los espectros comparten similitudes en cuanto a sus frecuencias, lo que nos 

permite identificar la formación de los compuestos carbénicos NHC, es la desaparición de la 

banda N-C=N+ y la banda asociada a cada contracción NO3, PF6 y BF4. La banda 

correspondiente a NO3 y PF6 no sufrieron cambios significativos en sus frecuencias de 

vibración comparándolas con las de las sales, sin embargo, en BF4 ahora la banda se 

encuentra cerca de 850 cm-1 mientras que en la sal se encuentra arriba de 1100 cm-1 (como 

se muestra en la tabla 3.2). 

Tabla 3.2. Bandas de vibración  (cm-1) de los Carbenos NHC de Ag(I). 

Compuesto   (cm-1) 

M1-(Cl)[20] 3080-3030 (m, st, C-Har), 2945 (m, st, C-H), 1560 (m, st, C=N), 1446 (m, 

st, C=C y C=N), 1149 (f, st, N-C=N+), 756 (f, , C=C y C=N). 

M2a-(Br) 
3097 (m, st, C-Har), 1564 (m, st, C=N), 1460 (m, st, C=C y C=N), 753 (f, 

, C=C y C=N). 

M3a-(NO3) 
3106 (m, st, C-Har), 1566 (m, st, C=N), 1459 (m, st, C=C=N), 738 (f, , 
C=C-N), 1335 (vs, St, N-O). 

M4a-(PF6) 
3148 (m, st, C-Har), 1564| (m, st, C=N), 1464 (m, st, C=C=N), 844 (f, , 
C=C-N), 750 (m, St, P-F). 

M5a-(BF4). 
3158 (m, st, C-Har), 1575 (m, st, C=N), 1467 (m, st, C=C=N), 844 (f, , 
C=C-N), 856 (m, St, B-F).  

Obtenidos en estado sólido 

 

En todos los espectros (figura 3.1) se puede observar una banda de vibración en el rango de 

3080-3160 cm−1 característica para los enlaces C–H de los anillos aromáticos, entre 1560-

1580 cm−1 se observan las bandas de estiramiento característica para las interacciones C=N. 

Se encontró que entre 1163 cm−1 todos los espectros muestran la banda para el grupo C=N+ 

del anillo de imidazolio; entre 1440-1430 cm−1 se observa la banda de deformación de C=C-N 

y en 750 a 760 cm−1 la banda de flexión para los enlaces C=C. en los espectros también es 

posible observar las bandas de vibración para los contraiones, para el compuesto M3-(NO3) 
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se observa una banda en 1335 cm−1 correspondiente a -N-O2, en 750 cm−1 para P-F del 

compuesto M4-(PF6) y en 856 cm−1 para la banda B-F del compuesto M5-(BF4). 

 

Figura 3.1. Espectros de IR con las bandas de vibración  (cm-1) de los NHC-Ag(I). 

Los espectros de los compuestos de oro(I) M2b-(Br), M3b-(NO3), M4b-(PF6) y M5b-(BF4) se 

obtuvieron puros en estado sólido. En la siguiente tabla se muestra la frecuencia de las bandas 

de vibración características de los compuestos. Los espectros son similares al ser especies 

estructuralmente similares a sus predecesores NHC-Ag(I), la banda de vibración de cada 

contraión NO3, PF6 y BF4. la banda correspondiente al grupo NO3 no sufrió cambios en sus 

desplazamientos comparado con el de las sales; sin embargo, la banda de P-F, está arriba de 

los 800 cm-1, mientras que B-F ahora se asemeja más a la sal, ya que se encuentra cerca en 

1011 cm-1 mientras que en la sal se encuentra entre de 1100-1000 cm-1 (como se muestra en 

la tabla 3.3). 

En todos los espectros (figura 3.2) se puede observar una banda de vibración en el rango de 

3080-3150 cm−1 característica para los enlaces C–H de los anillos aromáticos, entre 1570-

1550 cm−1 se observan las bandas de estiramiento característica para las interacciones C=N. 

Se encontró que entre 1460 y 1480 cm−1 todos los espectros muestran la banda de 

deformación de C=C-N y en 730 a 760 cm−1 la banda de flexión para los enlaces C=C. en los 

espectros también es posible observar las bandas de vibración para los contraiones, para el 

compuesto M3b-(NO3) se observa una banda en 1346 cm−1 correspondiente a -N-O2, en 829 
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cm−1 para P-F del compuesto M4b-(PF6) y en 1054 cm−1 para la banda B-F del compuesto 

M5b-(BF4). 

Tabla 3.3. Bandas de vibración  (cm-1) de los carbenos NHC de Au(I). 

Compuesto    (cm-1) 

M1b-(Cl) 3100-3030 (m, st, C-Har), 1557 (m, st, C=N), 1469 (m, st, C=C=N), 733 (f, 

, C=C-N). 

M2b-(Br) 3111 (m, st, C-Har), 1568 (m, st, C=N), 1474 (m, st, C=C=N), 756 (f, , 
C=C-N). 

M3b-(NO3) 3119 (m, st, C-Har), 1574 (m, st, C=N), 1475 (m, st, C=C=N), 750 (f, , 
C=C-N), 1346 (vs, St, N-O). 

M4b-(PF6) 3164 (m, st, C-Har), 1574 (m, st, C=N), 1463 (m, st, C=C=N), 738 (f, , 
C=C-N), 829 (m, St, P-F). 

M5b-(BF4). 3140 (m, st, C-Har), 1568 (m, st, C=N), 1469 (m, st, C=C=N), 756(f, , 
C=C-N), 1011 (m, St, B-F).  

Obtenidos en estado sólido 

 

 

Figura 3.2. Espectros de IR con las bandas de vibración v (cm-1) de los NHC-Au(I). 
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3.3.2. Caracterización por RMN de 1H y 13C{1H} de los carbenos NHC de Ag(I) y NHC de 

Au(I)  

Los compuestos NHC de Ag(I) M1a a M5a se caracterizaron mediante RMN de 1H y 13C{1H}. 

Los espectros de RMN se realizaron a temperatura ambiente en DMSO deuterado. En los 

espectros de 1H, figura 3.4 se puede observar la ausencia de la señal correspondiente al protón 

H2 para todos los compuestos, lo que permite proponer la pérdida del hidrógeno ácido de las 

sales para la formación del enlace CNHC-Ag(I) en el carbeno NHC de Ag(I). 

La tabla 3.4 presenta los desplazamientos químicos, en donde se puede observar que para 

todos los compuestos los protones H12 y H11 no presentan cambios significativos en el 

desplazamiento de todas las especies, manteniendo un intervalo de entre 3.84 a 3.95 ppm y 

de 2.27 a 2.44 ppm respectivamente.  

 

Figura 3.4. Espectro comparativo de RMN de 1H en CDCl3 a t.a. 

 

Para el compuesto M2a-(Br) H9 y H8 se muestran como una señal simple que integra para dos 

protones en 7.37 ppm por lo que presentan un ambiente químico y magnético idéntico, M3a-

(NO3) H9 y H8 se muestran como un sistema AB con desplazamientos que van de 7.04 en H9 

y 7.09 para H8. Algo similar sucede para M4a-(PF6) y M5a-(BF4) ambos presentan señales de 

tipo AB en sus protones H9 y H8, H9 se encuentra a 7.07 ppm y H8 en 7.1 para M4a-(PF6) 7.10 

ppm H9 y H8 7.06 ppm. En el caso de H5 y H4 se muestran como un sistema AB en 7.07 ppm 
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y 7.02 ppm respectivamente para el compuesto M2a-(Br) esto mismo sucede para los demás 

compuestos, para M3a-(NO3) el H4 se desplaza a 7.07 ppm y H5 muestra un desplazamiento 

en 7.11 ppm, M4a-(PF6), se puede observar a H5 y H4 en 7.00 ppm y 6.93 ppm y M5a-(BF4) 

presenta una señal de H5 a 7.01 ppm mientras que H4 está en 7.08. 

 

Tabla 3.4. Desplazamientos de RMN de 1H de los carbenos NHC de Ag(I) M1a a M5a. 

1H (ppm) CDCl3 

 [Ag(MBzMeImil)2] 
[AgCl2] (M1a) 

[Ag(MBzMeImil)2]2 
[AgBr2]2

  
(M2a) 

[Ag(MBzMeImil)2] 
[NO3] (M3a) 

[Ag(MBzMeImil)2] 
[PF6] (M4a) 

[Ag(MBzMeImil)2] 
[BF4] (M5a) 

H2 --- --- --- --- --- 

H9 6.90 7.37 7.04 7.07 7.10 

H8
 6.95 7.37 7.09 7.10 7.06 

H5 7.13 7.07 7.11 7.00 7.01 

H4 7.15 7.02 7.07 6.93 7.08 

H6 5.20 5.33 5.16 5.29 5.14 

H12 3.82 3.95 3.82 3.87 3.82 

H11 2.33 2.44 2.27 2.27 2.28 

 

Por otro lado, en la figura 3.5 se muestran los espectros de RMN de 13C{1H} y en la tabla 3.5 

se muestran todos los desplazamientos químicos de 13C{1H} de los compuestos M2a-(Br) a 

M5a-(BF4), en donde se destaca el desplazamiento de 13C para la señal de C2 que corresponde 

al carbono carbénico. El desplazamiento químico observado confirma la formación de la 

especie carbénica, cuyo desplazamiento se encuentra entre 182.0 a 180.3 ppm, valor que 

corresponde a especies biscarbenicas, cabe mencionar que especies monocarbénicas 

presentan desplazamientos de alrededor de 173 ppm [21]. Por lo anterior, se ha manejado 

hasta el momento las propuestas de estructuras biscarbénicas mostradas para los compuestos 

aquí sintetizados. A pesar de que todos los complejos metálicos se proponen como especies 

biscarbenicas, presentan desplazamientos químicos ligeramente distintos entre ellos del C2, 

de la siguiente forma, 180.3 (Cl−) < 181.1 (BF4
−) < 181.2 (NO3

−) < 182 (Br−) < 183.5 (PF6
−) ppm 
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por lo que a pesar de que el contraión no esté actuando de manera directa con el carbono 

carbénico, este cambia ligeramente su desplazamiento con un  de 3.2 ppm entre el 

desplazamiento más alto y el más bajo, algo similar sucede para el  del carbono metilénico 

C6, C10, C7, C5 y C4 por mencionar algunos los cuales, sus  no varían significativamente en la 

serie con diferencias que van de 0.1 ppm (C9) hasta 1.2 (C7 y C5) ppm.  

 

Figura 3.5. Espectro comparativo de RMN de 13C{1H} CDCl3 a t.a. 

Tabla 3.5. Desplazamientos de RMN de 13C{1H} carbenos NHC de Ag(I) M1a a M5a. 

13C{1H} (ppm) CDCl3  

 [Ag(MBzMeImil)2] 
[AgCl2] (M1a) 

[Ag(MBzMeImil)2]2 
[AgBr2]2

  
(M2a) 

[Ag(MBzMeImil)2] 
[NO3] (M3a) 

[Ag(MBzMeImil)2] 
[PF6] (M4a) 

[Ag(MBzMeImil)2] 
[BF4] (M5a) 

C2 180.3 182.0 181.2 183.5 181.1 

C10
 138.5 138.7 138. 4 138.1 138.5 

C7 132.1 132.6 133.2 133.5 133.2 

C9 129.9 129.9 129.8 129.6 129.8 

C8 128.0 128.0 127.7 127.8 127.7 

C4 122.6 122.6 123.0 121.3 123.0 

C5 121.2 121.1 122.0 122.5 122.0 

C6 55.6 55.6 55.2 55.1 55.2 

C12 38.9 39.0 38.9 39.1 39.0 

C11 21.2 21.3 21.2 21.1 21.2 
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En algunas ocasiones debido a la naturaleza del carbono carbénico, su señal no se puede 

observar en los espectros de 13C{1H} por lo que su asignación se realiza a través del uso de 

experimentos en 2D como el espectro gHMBC, en donde se pueden observar las correlaciones 

a dos y tres enlaces protón-carbono lo que permite llevar a cabo una asignación inequívoca y 

confirmar el desplazamiento químico y la existencia del carbono carbénico, este tipo de 

experimentos adicionalmente ayuda a corroborar las asignaciones realizadas. Como ejemplo, 

en la figura 3.6 se muestra el espectro gHMBC del compuesto M3a-(NO3) en el cual se observa 

las correlaciones entre el H12 con el C2 y C4, mientras que el C4 se correlaciona con H12, H6, H4 

y H5. 

 

Figura 3.6. gHMBC de M3a-(NO3) en CDCl3 a t.a. 

De igual forma los compuestos NHC de Au(I) M1b a M5b se caracterizaron mediante RMN de 

1H y 13C{1H}. Los espectros de RMN se realizaron a temperatura ambiente en cloroformo 

deuterado y se muestran en la figura 3.7 y los  se presentan en la tabla 3.6. 

En el caso de los carbenos NHC de oro(I), en comparación de su contraparte de Ag(I), sí 

muestran diferencias en el desplazamiento de los H12 y H6, mientras que H11 sigue teniendo un 
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desplazamiento similar para todos los compuestos, encontrándose entre 2.28 y 2.30 ppm. 

Todos los compuestos presentaron sistemas AB para los hidrógenos del anillo de imidazol H5 

y H4, para M1b-(Cl) aparecen en 7.17 ppm y 7.04 ppm respectivamente, para M2a-(Br) H5 y 

H4 aparecen en 7.15 ppm y 7.01 ppm respectivamente, para M3b-(NO3) el H4 se desplaza a 

7.01 ppm y H5 muestra un desplazamiento en 7.15 ppm, para M4b-(PF6) H5 y H4 se encuentran 

en 7.14 ppm y 7.04 ppm y M5-(BF4) presenta el sistema AB para H5 en 7.06 ppm mientras que 

H4 en 6.99 ppm. En los espectros de la figura 3.7 se puede observar que las señales 

correspondientes al anillo aromático del p-metilbencilo son sistemas AB o señales simples, los 

compuestos M1b-(Cl), M2a-(Br) y M5-(BF4) se muestra como un sistema AB: M1b-(Cl), H9 y 

H8 en 7.13 y 7.11 ppm, M2a-(Br) y M5-(BF4) H9 y H8 en 7.12 ppm y 7.10 ppm respectivamente, 

mientras que para M3b-(NO3) y M4b-(PF6) H9 y H8 se observan como una señal simple que 

integra para dos protones en 7.11 ppm y 7.10 ppm respectivamente.  

 

Figura 3.7. Espectro comparativo de RMN de 1H de los carbenos NHC de Au(I) en CDCl3 a t.a. 
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Tabla 3.6. Desplazamientos de RMN de 1H de los carbenos NHC de Au(I) (M1b-(Cl) a M5a-(BF4) 

 1H (ppm) CDCl3 

 [Au(MBzMeImil)2] 
[AgCl2] (M1b) 

[Au(MBzMeImil)2]2 
[AgBr2]2

  
(M2b) 

[Au(MBzMeImil)2] 
[NO3] (M3b) 

[Au(MBzMeImil)2] 
[PF6] (M4b) 

[Au(MBzMeImil)2] 
[BF4] (M5b) 

H2 --- --- --- --- --- 

H9 7.13 7.10 7.11 7.10 7.12 

H8
 7.11 7.10 7.11 7.10 7.10 

H5 7.17 7.22 7.15 7.14 7.06 

H4 7.04 7.15 7.01 7.04 6.99 

H6 5.33 5.28 5.22 5.29 5.23 

H12 3.94 3.91 3.90 3.85 3.87 

H11 2.29 2.28 2.30 2.29 2.30 

 

Por otro lado, en la figura 3.8 se muestran los espectros de RMN de 13C{1H} de los carbenos 

NHC de Au(I) y en la tabla 3.7 se muestran todos los  de 13C{1H} de los compuestos M1b-(Cl) 

a M5b-(BF4). En donde se puede observar que no hay cambios significativos en los 

desplazamientos de las señales del carbono carbénico C2 lo que indica que estos valores no 

se ven tan afectados por el cambio de contraión o por la estructura del compuesto. Los C2 se 

tienen desplazamientos químicos iguales ( de 0.2 ppm): 184.1 (Cl) = 184.1 (Br) = 184.1 

(NO3) ≈ 184.2 (PF6) ≈ 184.3 (BF4). El casi nulo cambio en los desplazamientos químicos de 

todos los carbonos sucede para toda la molécula, teniendo cambios de 0.1 ppm a 0.8 ppm. De 

igual forma es importante notar el cambio en el desplazamiento que existe entre los carbenos 

de Ag(I) y Au(I) teniendo diferencias de 0.1 ppm (M1a-(Cl) y M1b-(Cl)) a 0.8 ppm (M4a-(PF6) 

y M5b-( BF4)). La asignación se realizó con el apoyo de los espectros de dos dimensiones que 

se muestran en las figuras 1 a la 13 en los anexos.  
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Figura 3.8. Espectro comparativo de RMN de 13C{1H} en CDCl3 a t.a. 

 

Tabla 3.7. Desplazamientos de RMN de 13C{1H} carbenos NHC de Au(I) (M1b-(Cl) a M5a-(BF4) 

 13C{1H} (ppm) CDCl3 

 [Au(MBzMeImil)2] 
[AgCl2] (M1b) 

[Au(MBzMeImil)2]2 
[AgBr2]2

  
(M2b) 

[Au(MBzMeImil)2] 
[NO3] (M3b) 

[Au(MBzMeImil)2] 
[PF6] (M4b) 

[Au(MBzMeImil)2] 
[BF4] (M5b) 

C2 184.1 184.1 184.1 184.2 184.3 

C10
 138.5 138. 6 138. 5 138.5 138.7 

C7 132.8 132.7 132.6 132.7 132.0 

C9 129.8 129.8 129.7 129.8 129.8 

C8 127.7 127.6 127.5 127.6 127.6 

C4 123.3 123.5 123.3 121.4 123.2 

C5 121.8 122.0 121.7 121.9 121.8 

C6 54.7 54.6 54.4 54.5 54.6 

C12 38.6 38.6 38.2 38.2 38.2 

C11 21.3 21.3 21.1 21.2 21.2 

 

 



54 

3.3.3. Caracterización por Difracción de Rayos X de M2a-(Br), M4a-(PF6) y M4b-(PF6) 

Fue posible obtener cristales adecuados para los complejos de plata con contraión de Br - y 

PF6
− y de oro con contraión de PF6

−, para llevar a cabo un estudio por difracción de rayos X 

(DRX) de monocristal. 

Los cristales del compuesto M2a-(Br) se obtuvieron en acetona, cristalizaron en un sistema 

triclínico con grupo espacial P-1 y en la unidad asimétrica se tiene una estructura biscarbénica, 

con una geometría tipo T alrededor del centro metálico, que muestra dos grupos 

[Ag(MBzMeImil)2] unidos entre sí por un anión [Ag2Br2]2− (figura3.9). La interacción Ag(1)-Ag(2) 

tiene una distancia de 3.02(4) Å y la distancia de los enlaces Ag(1)-C(2) y Ag(1)-C(15) es de 

2.079(3) y 2.08(3) Å, además de tener una interacción argentofílica Ag(2)-Ag(2´) con un valor 

de 3.216 Å, el cual es mayor que la suma de los radios covalentes (3.06 Å) pero menor a la 

suma de los radios de van der Waals (3.46 Å). El ángulo de enlace entre C(2)-Ag(1)-C(15) es 

de 172.53°(12). En cuanto ciclo de cuatro miembros que se forma, el enlace Ag(2)-Br(1) es de 

2.62(5) Å similar a Ag(2)-Br(2) que tiene una distancia de 2.63(5) Å, de igual forma existe una 

interacción entre Ag(2´)-Ag(2) que es de 3.21(6) Å. 

 

Figura 3.9. Estructura ORTEP para M2a-(Br) 

 

Cristales del compuesto M4a-(PF6) se obtuvieron de una mezcla 2:1 de tolueno/acetona 

cristalizaron en un sistema triclínico con grupo espacial P-1 y la unidad asimétrica presenta 

una estructura tipo biscarbénica de plata con un anión BF4
− (figura 3.10). La geometría 
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alrededor del centro metálico es lineal con un ángulo C(1)-Ag(1)-C(15) de 178.09°. La distancia 

de los enlaces Ag(1)-C(2) es de 2.07(5) Å y Ag(1)-C(2´) es de 2.08(5) Å lo cual, concuerda con 

los datos reportados con anterioridad en el carbeno M2a-(Br) que indican distancias Ag-C de 

2.1 Å.  

La estructura del compuesto M4a-(PF6) presenta desorden de posición en el anión PF6
− con 

una relación de dominios 0.542:0.458. En la tabla 2.4, se muestran algunas de las distancias 

de enlace más relevantes de las estructuras de estos compuestos. 

 

Figura 3.10. Estructura ORTEP para M4a-(PF6) 

 

Además, en el empaquetamiento cristalino de M4a-(PF6) se pueden observar interacciones 

intermoleculares entre el compuesto NHC y su contraion de PF6 entre F···H, más 

específicamente F(3)···H(15) (2.63 Å), F(2)···H(24c) (2.4o Å) al igual que interacciones entre 

el disolvente de cristalización y el contraión F(1)···H(29ª) (2.61 Å) las cuales son mayores a la 

suma de los radios covalentes (1.14 Å) y menos a la suma de los radios de van der Waals 

(2.73 Å), figura 3.11. Mientras que el compuesto M2a-(Br) no presenta interacciones de este 

tipo dentro del empaquetamiento cristalino. 
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Figura 3.11. Interacciones intramoleculares de M4a-(PF6). 

 

Tabla 2.4. Distancias y ángulos de enlace y torsión de las estructuras M2a-(Br) y M4a-(PF6). 

Distancia (Å) [Ag(MBzMeImil)2]2 
[AgBr2]2

  
(M2a) 

[Ag(MBzMeImil)2] [PF6] 
(M4a) 

Ag(1)-C(2) 2.078(3) 2.076(5) 

Ag(1)-C(15) 2.080(3) 2.088(5) 

Ag(1)-Ag(2) 3.020(4) --- 

Ag(2)-Br(1) 2.624(5) --- 

Ag(2)-C(2) 2.535(5) --- 

Ángulo (°)   

C(2)-Ag(1)-C(15) 172.52(12) 178.09(18) 

Br(1)-Ag(2)-Br(2) 130.52(18) --- 

Angulo de torsión (°)   

C(2)-N(1)-C(6)-C(7) 67.6(4) -79.8(6) 

 

Para el compuesto M4b-(PF6) se obtuvieron cristales en acetona, los cuales fueron analizados 

por difracción de rayos X de monocristal; sin embargo, el modelo estructural obtenido no pudo 

ser refinado anisotrópicamente y solo permitió obtener un modelo de conectividad, que sin 

embargo si permite confirmar la estructura propuesta del compuesto en estado sólido y en 

solución (figura 3.12). 
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Figura 3.12. Modelo de conectividad de M4b-(PF6) 

3.4. Conclusiones 

Los compuestos de la serie de Ag(I): M1a-(Cl) a M5a-(BF4), y Mb: M1b-(Cl) a M5b-(BF4), se 

purificaron y se caracterizaron por medio de técnicas espectroscópicas como RMN de 1H y 

13C{1H} en una y dos dimensiones, permitiendo identificar a los diferentes compuestos, así 

como analizar los diferentes efectos que tienen los contraiones en las estructuras 

biscarbenicas. 

Un estudio comparativo de las metodologías de síntesis, variando tiempos, temperatura y 

materias primas de partida permitió establecer las mejores condiciones para lograr los mejores 

rendimientos de reacción, se pude concluir que lo mejores rendimientos se obtienen a 24 h de 

reacción y a una temperatura de 40°C, mientras que la aplicación de t. a. o el uso de acetonitrilo 

como disolvente, casi siempre (con la excepción de M2a-(Br)) conducen la descomposición 

de la plata o no procede la reacción.  

Los compuestos M4a-(PF6) y M5a-(BF4) se obtuvieron con una nueva metodología con buenos 

rendimientos, mientras que M2a-(Br) y M3a-(NO3) se obtuvieron con rendimientos moderados, 

asimismo se encontró a partir de búsqueda bibliográfica una propuesta de síntesis para el 

carbeno de plata (M5a),la sal de imidazol M4 y los carbenos de Ag(I) M2a-(Br) y M5a-(BF4), 

cristalizaron de manera adecuada, por lo que se llevó a cabo su análisis por DRX al igual que 

el carbeno de Au(I) M2b-(Br), lo que confirmó la estructura de los compuestos  M2a-(Br), M4a-

(PF6) y M2a-(Br) como especies de tipo biscarbénico, lo cual coincide con los desplazamientos 

de 1H en solución para especies de este tipo 
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4.1. Antecedentes  

4.2. Evaluación biológica de los complejos NHC-metal 

En los últimos años, el aumento de patógenos humanos resistentes a los agentes 

antibacterianos ha generado gran preocupación a nivel mundial. Este aumento de la 

resistencia antibacteriana y el uso indebido de antibióticos han llevado a la necesidad de 

desarrollar compuestos novedosos que tengan la capacidad de actuar como agentes 

antibacterianos con la posibilidad de nuevos mecanismos de acción [1]. En este sentido, los 

compuestos NHC de metales de transición han tenido un impacto significativo en la química 

organometálica debido a su facilidad de preparación, funcionalización y estabilidad [2]. Los 

sustituyentes en los átomos de nitrógeno de los NHC pueden modificarse fácilmente para 

sintetizar compuestos con las propiedades deseadas, es así que debido a estas propiedades 

tan especiales es que se han preparado complejos NHC metálicos como candidatos a 

fármacos basados en metales [3]. 

Por otro lado, se conoce que la plata (Ag+) tiene propiedades antibacterianas y ha sido utilizada 

en ungüentos preparados para heridas desde la antigüedad [5], debido a que al unirse al ADN 

bacteriano inhibe muchos procesos de transporte importantes, como la captación de fosfato y 

succinato, y afecta negativamente la respiración celular [6, 7]. Se sabe que la tasa de 

eliminación bacteriana de la plata es directamente proporcional a su concentración [8, 9]. 

4.2.1. Mecanismo de acción de plata sobre las bacterias  

Stephen y colaboradores recopilaron información de estudios in vitro de la actividad 

antibacteriana de una serie de complejos NHC de Ag(I) (Fig. 2) frente a las cepas bacterianas 

Gram-negativas E. coli y P. aeruginosa y Gram-positiva S. aureus [10]. Esta revisión recopila 

todos los informes que demuestran la potente actividad antibacteriana y antifúngica de los 

complejos de plata-NHC (acetato y haluros). Sin embargo, a pesar de la larga historia del uso 

antibacteriano de la plata, el mecanismo preciso de sus efectos bactericidas sigue siendo un 

misterio. Cabe mencionar que a pesar de existen varias publicaciones e invenciones de 

patentes que muestran bioactividades prometedoras de los complejos metálicos de NHC, los 

fármacos candidatos basados en estos complejos metálicos aún no se han comercializado. Es 

por eso que durante la última década la investigación prometedora sobre bioactividades contra 

diversos microorganismos sigue siendo tema de gran importancia [11]. 
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A pesar de estos desafíos, y para intentar desarrollar agentes antimicrobianos superiores, 

muchos investigadores han optado por realizar manipulaciones estructurales en el núcleo 

NHC. Los anillos heterocíclicos (NHC) que contienen nitrógeno, como el imidazol y otros anillos 

similares, se están empleando debido a sus propiedades, que incluyen alta polaridad, 

capacidad de coordinación y puente de hidrógeno, lo que los hace adecuados para diversas 

aplicaciones biológicas, ya que pueden interactuar con una amplia gama de biomoléculas.[12] 

En consecuencia, se está investigando significativamente sobre los complejos de carbenos 

NHC que contienen Au(I), Ag(I) y Cu(I), ya que pueden funcionar como agentes antibacterianos 

o anticancerígenos con menor toxicidad [13]. Debido a las propiedades fisicoquímicas del oro, 

que incluyen altos potenciales redox [14], estabilidad química y solubilidad adecuada en 

condiciones fisiológicas, los complejos de oro(I) han atraído especial atención. A diferencia de 

otros fármacos como los basados en platino, como el cisplatino y sus derivados, se sabe que 

estos fármacos tienen efectos secundarios indeseables, como nefrotoxicidad, neurotoxicidad, 

toxicidad gastrointestinal y hematológica, entre otros, e incluso pueden generar resistencia a 

los fármacos [11]. 

Todo lo anterior ha llevado al establecimiento de compuestos tipo NHC-AgOAc como 

candidatos a fármacos, seguido de derivados del benzimidazol de los cuales se puede concluir 

que tanto los complejos NHC-Ag de imidazol como los de benzimidazol muestran una 

bioactividad similar [15]. Sin embargo, la adición de grupos funcionales a estas cadenas 

principales ha mostrado diferencias sustanciales en su bioactividad [16]. Hasta el momento, 

los grupos bencilo y los grupos voluminosos son los más efectivos. Además, otros grupos 

como cetonas [17], cumarinas, naftalimidas, triazol, acridina, morfolina, amidas quelantes, 

olefinas y otros grupos han mostrado un efecto moderado [10]. 

A partir del 2015 los carbenos NHC-Ag se han estudiado con fines biológicos y no por sus 

propiedades catalíticas, lo que ha proporcionado un amplio repositorio de más de 160 

complejos NHC-plata reportados hasta 2020. Por ejemplo, Haque y colaboradores [18] 

describieron la síntesis de NHC-plata a partir de sales de N-bencilbencimidazolio sustituidas 

asimétricamente con grupos alquilo a partir de Ag2O [19] y entre sus principales estudios se 

encuentra el análisis del efecto de los sustituyentes N-alquilo sobre la actividad antibacteriana. 

Esta se evaluó contra Staphylococcus aureus y Escherichia coli, y se encontró que los 

complejos NHC-plata con una cadena de alquílica grande (heptilo) eran más bioactivos, al 

promover la degradación del ADN en ausencia de un algún oxidante [19].  
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Asimismo, en estudios de MIC se ha descrito que en compuestos con átomos de flúor en su 

estructura se tiene una mayor inhibición [18], y que los complejos NHC-Ag han demostrado 

mayor actividad contra bacterias Gram-negativas [19]. Lo anterior demuestra que en general 

los compuestos de NHC-Ag muestran actividad antibacteriana que oscilan entre 8.0 y 128 

g/mL en pruebas de MIC [20]. 

4.2.2. Antecedentes del método de difusión en disco: Kirby-Bauer 

En 2025 Carpio y colaboradores [21] sintetizaron una serie de complejos, un dímero de plata 

(A), un monocarbeno de oro (B) y un biscarbeno de plata con un anión dicloroargentato (C) 

(figura 4.1, siendo evaluada la actividad antibacteriana de los compuestos in vitro mediante la 

técnica de Kirbi-Bauer frente a S. aureus, B. subtilis, E. faecalis, P. aeruginosa E. coli y S. typhi 

con estreptomicina como estándar. Los resultados mostraron que todos los complejos 

presentan una actividad antibacteriana intermedia contra todas las cepas y, en general, 

mostraron la mayor actividad contra E. feacalis, S. typhi. y P. aeruginosa (tabla 4.1).  

 

Figura 4.1. Carbenos de plata y oro con buena actividad antibacteriana. 

Tabla 4.1. Actividad antibacteriana de los NHC A, B y C. 

 Halos de inhibición, diámetro en mm 

Compuesto 
Volumen de 
prueba (mL) 

Bacterias Gram positivas Bacterias Gram negativas 

S. aureus B. subtilis E. feacalis P. aeruginosa E. coli S. typhi 

1 12 14 ± 0 12 ± 0 14 ± 1 12 ± 0 10 ± 0 14 ± 1 

2 12 21 ± 0 10 ± 0 16 ± 0 8 ± 1 6 ± 0 14 ± 0 

3 12 13 ± 1 12 ± 0 14 ± 0 14 ± 0 10 ± 1 14 ± 0 
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4.2.3. Antecedentes del método de concentración mínima inhibitoria (MIC) 

Shahini y colaboradores [22] sintetizaron una serie de complejos mono y biscarbénicos NHC-

Ag(I) sustituidos asimétricamente con p–nitrobencilo (figura 4.2) y estudiaron su actividad 

antibacteriana, empleando el método MIC contra las cepas S. aureus, B. subtilis, E. coli, S. 

sonnei y S. typhi con ampicilina como estándar. En este estudio se estableció que, en general, 

las sales de hexafluorofosfato no muestran actividad antibacteriana. Por otro lado, los 

complejos monos y bis NHC-plata(I) demuestran una prometedora actividad antibacteriana. 

 

Figura 4.2. Sales y carbenos NHC de Ag(I) con actividad antibacteriana. 

El complejo biscarbenico NHC-plata(I) (6c) presentó una excelente actividad antibacteriana 

contra E. coli a una concentración de 8 μg/mL. De igual manera, el complejo mono-NHC-

plata(I) (5d) mostró una alta actividad contra S. aureus y E. coli a 8 μg/mL. En general, los 

complejos monos y bis NHC-plata(I) (5a-d y 6a-d) mostraron una alta actividad antibacteriana 

contra S. aureus, actividad buena a moderada contra E. coli y S. sonnei, y actividad moderada 

a baja contra B. subtilis y S. typhi (figura 4.3). 

 

Figura 4.3. Gráfica de actividad antibacteriana medida utilizando el método MIC, dada en μg/mL 
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4.3. Metodología  

Para las pruebas biológicas se usaron cepas bacterianas certificadas, Escherichia coli CDBB-

B1010, Pseudomonas aeruginosa ATCC-10145, Staphyloccoccus aureus ATCC-25923 y 

Bacillus subtilis CDBB-1009. Las suspensiones bacterianas se ajustaron al estándar de 0.5 

McFarland, equivalente a una concentración de 108 UFC/mL a 460 nm utilizando un 

espectrofotómetro UV-Vis Genesys 10. 

4.3.1. Método de difusión en disco (Kirby-Bauer) 

La actividad antibacteriana de los compuestos M1a-(Cl), M2a-(Br), M2a-(NO3), M4a-(PF6), 

M5a-(BF4), M1b-(Cl), M2b-(Br), M3a-(NO3), M4b-(PF6) y M5b-(BF4) se estudió empleando el 

método de difusión en disco: Kirby-Bauer, bajo la siguiente metodología.  

100 μL de cultivo bacteriológico se sembró en agar soya tripticaseina, en donde se colocaron 

6 discos de papel y un disco con el antibiótico estreptomicina (S10), distribuidos en la caja 

Petri, sobre cada disco se inyectaron 3, 6, 9, y 12 μL de una solución madre de800 μg/mL que 

contiene el correspondiente compuesto de interés, al igual que las muestras de estándar 

(DMSO) y la referencia del metal, el cual puede ser AgNO3 o [AuCl{S(CH3)2}] preparadas en 

soluciones de 800 μg/mL (y se inyectan 6 μL), cada experimento se realizó por triplicado y se 

realizó en 4 bacterias, dos Gram-positivas: Staphylococcus aureus (S.a.), Bacillus subtilis 

(B.s.), y dos Gram-negativas: Pseudomonas aeruginosa (P.a.) y Escherichia coli (E.c.). Las 

cajas se incubaron por 48 h a 37 °C, obteniendo halos de inhibición que son medidos en 

milímetros, con el fin de reportar como resultado el promedio de los valores de los diámetros. 

4.3.2. Método de concentración mínima inhibitoria (MIC) 

Para la evaluación antibacteriana por el método de la concentración mínima inhibitoria (MIC), 

se llevó a cabo en caldo nutritivo soya tripticaseina, y se empleó 100 μL de cada cultivo 

bacteriológico, el cual se añadió al caldo soya tripticaseina dispuesto en tubos de ensayo y 

adicionalmente 100 μL de cada compuesto de la serie de Au(I). adicionalmente se prepararon 

muestras de referencia estándar, soluciones de 800 μg/mL AgNO3 y [AuCl{S(CH3)2}] utilizadas 

para comparar la inhibición de los metales, cada experimento se hizo por triplicado y se 

preparó en 4 bacterias, dos Gram-positivas. Staphylococcus aureus (S.a.), Bacillus subtilis 

(B.s.), y dos Gram-negativas. Pseudomonas aeruginosa (P.a.) y Escherichia coli (E.c.). los 

tubos se incubaron por 24 h a 37 °C. Las pruebas se llevaron a cabo en 4.8 mL de caldo, 

seguido de los 100 μL de la bacteria ajustada a un McFarlane de 0.5, equivalente a 108 
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UFC/mL. La evaluación de los resultados consiste en analizar la turbidez o transparencia de 

las soluciones, por lo que una solución transparente indica que el compuesto presenta 

inhibición a esa concentración, mientras que, si se observa turbia, indica crecimiento 

bacteriano, y que la concentración es insuficiente para inhibir, por lo que aún no se alcanza la 

MIC. 

 

4.4. Resultados y discusión 

4.4.1. Estudios de estabilidad 

Es importante mencionar que la estabilidad de los complejos metálicos es crucial para la 

liberación lenta de iones M+, que se requiere en la prueba antibacteriana, por lo cual se llevaron 

a cabo estudios de estabilidad en DMSO, que es el medio utilizado para las pruebas biológicas 

y en donde todos los compuestos son solubles.  

Para ello se hizo un seguimiento mediante espectroscopia de RMN de 1H utilizando DMSO-d6 

como disolvente, durante 14 días. Los compuestos M2a-(Br) de Ag(I) al M5b-(BF4) de oro(I) 

no mostraron cambios notables durante el seguimiento. Según lo observado en los espectros, 

los compuestos permanecieron estables en este disolvente durante el período de prueba a 

temperatura ambiente y al aire, lo que indica que no se descompuso en estas condiciones. Sin 

embargo, el compuesto M1a-(Cl), figura 4.5 presento descomposición durante el estudio, 

formando la sal correspondiente M1-(Cl), esto se confirma al observar que entre 8 y 8.5 ppm 

se aprecia la creciente señal del protón H2 en el espectro, por lo que se hizo un análisis 

detallado de las condiciones y se encontró que la descomposición es debido a la presencia de 

luz, ya que, si se encuentran en la oscuridad, incluso a temperatura de 37 °C, este no se 

descompone figura 4.6. La prueba realizada al compuesto M4a-(PF6), se muestra en la figura 

4.4 como comparativa.  
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Figura 4.4. Prueba de estabilidad del complejo M4a-( PF6) mediante RMN de 1H en DMSO-d6. 

 

Figura 4.5. Prueba de estabilidad del complejo M1a-(Cl) mediante RMN de 1H en DMSO-d6 con luz. 
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Figura 4.6. Prueba de estabilidad del complejo M1a-(Cl) mediante RMN de 1H eN DMSO-d6 con 

ausencia de luz y a 37° C. 

4.4.2. Análisis del estudio por Kirby-Bauer de los compuestos NHC de Ag(I) y NHC de 

Au(I) 

Para los carbenos M1a-(Cl) y M1b-(Cl) los resultados de la prueba de Kirby-Bauer se muestran 

en la tabla 4.2, la actividad antibacteriana se midió en base al diámetro del halo de inhibición 

(mm), también se muestra el halo de inhibición del antibiótico (S10) y los controles de Au(I) y 

Ag(I). Se puede observar que ambos compuestos presentan mejor actividad frente a bacterias 

Gram-positivas. 

El complejo de plata M1a-(Cl) presenta una actividad moderada en el caso de B. subtilis, a 

partir de 12 μL, ligeramente mayor con un halo de inhibición 19±1 mm que la del antibiótico de 

referencia de 18±0 mm. Para el caso del complejo de oro M1b-(Cl) se puede observar que 

para S. aureus presenta halos de inhibición muy buenos de 21±1, 22±1 y 25±1 mm a partir de 

6, 9 y 12 μL, mayores que el mostrado para el antibiótico 20±0 mm. De igual forma presentó 

una excelente actividad frente a B. subtilis con halos de 22±1 y 26±1 mm a partir de 9 y 12 μL, 

mucho mayor que el del antibiótico. 
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Tabla 4.2. Actividad antibacteriana de los NHC M1a-(Cl) y M1b-(Cl). 

   Halos de inhibición, diámetro en mm 

Compuesto 
Volumen 

de prueba 

(μL) 

Metal (M) 
Bacterias Gram 

positivas 
Bacterias Gram negativas 

(μg) S. aureus B. subtilis P. aeruginosa E. coli 

M1a-(Cl) 

3 1.57 10 ± 1 13 ± 1 8 ± 0 10 ± 1 

6 3.14 12 ± 0 13 ± 1 11 ± 1 13 ± 1 

9 4.71 14 ± 1 18 ± 1 13 ± 0 13 ± 0 

12 6.28 14 ± 1 19 ± 1 13 ± 0 16 ± 0 

AgNO3 6 12.2 10 ± 0 10 ± 0 10 ± 0 10 ± 0 

M1b-(Cl) 

3 2.26 18 ± 1 14 ± 1 10 ± 1 10 ± 1 

6 4.52 21 ± 1 16 ± 1 13 ± 0 13 ± 1 

9 6.77 22 ± 1 22 ± 1 14 ± 1 14 ± 1 

12 9.03 25 ± 1 26 ± 1 17 ± 0 17 ± 1 

[AuCl{S(CH3)2}] 6 3.21 9 ± 0 9 ± 0 9 ± 1 9 ± 1 

Estreptomicina (S10) 0 10 20 ± 0 18 ± 0 26 ± 0 18 ± 0 

DMSO 6 - - - - - 

 

La actividad antibacteriana de M2a-(Br) y M2b-(Br) se midió en base al halo de inhibición que 

se obtuvo para las concentraciones 3, 6, 9, y 12 μL, en la tabla 4.3 se muestran los diámetros 

(mm) para ambos compuestos, también se muestra el halo de inhibición del antibiótico (S10) 

y los controles de Au(I) y Ag(I). Nuevamente los resultados obtenidos de ambos biscarbenos 

muestran una actividad de moderada a alta en ambas bacterias Gram-positivas.  

Se puede observar que ambos compuestos presentan mejor actividad frente a bacterias Gram-

positivas. El complejo de plata M2a-(Br) presenta una actividad moderada en el caso de B. 

subtilis, a partir de 12 μL, ligeramente menor (19±1 mm) al halo de inhibición que la del 

antibiótico de referencia de 20±0 mm. Para el caso del complejo de oro M1b-(Br) se puede 

observar que para S. aureus presenta halos de inhibición buenos de 20±1 y 21±1 mm a partir 



71 

de 9 y 12 μL, ligeramente mayores que el mostrado para el antibiótico 20±0 mm. Sin embargo, 

no presentó una buena actividad frente a B. subtilis. 

 

Esquema x. Síntesis de los NHC M2a-(Br) y M2b-(Br). 

Tabla 4.3. Actividad antibacteriana de los NHC M2a-(Br) y M2b-(Br). 

   Halos de inhibición, diámetro en mm 

Compuesto 
Volumen 

de prueba 

(μL) 

Metal (M) 
Bacterias Gram 

positivas 
Bacterias Gram negativas 

(μg) S. aureus B. subtilis P. aeruginosa E. coli 

M2a-(Br) 

3 0.17 10 ± 1 9 ± 0 8 ± 0 10 ± 1 

6 0.35 12 ± 1 13 ± 1 8 ± 0 11 ± 1 

9 0.52 15 ± 1 15 ± 1 9 ± 1 12 ± 1 

12 0.69 15 ± 1 17 ± 0 11 ± 1 13 ± 1 

AgNO3 6 12.2 10 ± 0 10 ± 0 10 ± 0 10 ± 0 

M2b-(Br) 

3 0.26 11 ± 1 10 ± 1 8 ± 1 7 ± 0 

6 0.51 16 ± 0 12 ± 0 10 ± 0 9 ± 0 

9 0.77 20 ± 1 15 ± 1 12 ± 1 10 ± 1 

12 1.02 21 ± 1 16 ± 0 15 ± 0 11 ± 1 

[AuCl{S(CH3)2}] 6 3.21 9 ± 0 9 ± 0 9 ± 1 9 ± 1 

Estreptomicina (S10) 0 10 20 ± 0 18 ± 0 26 ± 0 18 ± 0 

DMSO 6 - - - - - 

 

En la tabla 4.4, se muestran los halos de inhibición en (mm) para los compuestos M3a-(NO3) 

y M3b-(NO3), donde la actividad antibacteriana se midió en base al diámetro del halo de 

inhibición (mm), también se muestra el halo de inhibición del antibiótico (S10) y los controles 

de Au(I) y Ag(I). de igual forma se puede observar que ambos compuestos presentan mejor 

actividad frente a bacterias Gram-positivas.  

El complejo de plata M3a-(NO3) presenta una actividad moderada en B. subtilis a partir de 12 

μL, ligeramente menor, con un halo de inhibición 15±0 mm que la del antibiótico de referencia 

de 18±0 mm. Para el caso del complejo de oro M3b-(NO3) se puede observar que para S. 

aureus presenta halos de inhibición muy buenos de 22±0, 24±1 y 26±0 mm a partir de 6, 9 y 
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12 μL, mayores que el mostrado para el antibiótico 20±0 mm. Aun así, presentó una actividad 

moderada frente a B. subtilis con halos de 15±1 y 16±0 mm a partir de 9 y 12 μL, menores que 

el del antibiótico. 

 

Tabla 4.4. Actividad antibacteriana de los NHC M3a-(NO3) y M3b-(NO3). 

   Halos de inhibición, diámetro en mm 

Compuesto 
Volumen 

de prueba 

(μL) 

Metal (M) 
Bacterias Gram 

positivas 
Bacterias Gram negativas 

(μg) S. aureus B. subtilis P. aeruginosa E. coli 

M3a-(NO3) 

3 0.48 8 ± 0 9 ± 0 6 ± 1 6 ± 1 

6 0.95 9 ± 0 10 ± 0 8 ± 0 7 ± 0 

9 1.43 10 ± 0 13 ± 0 9 ± 1 9 ± 0 

12 1.91 11 ± 0 15 ± 0 10 ± 0 10 ± 0 

AgNO3 6 12.2 10 ± 0 10 ± 0 10 ± 0 10 ± 0 

M3b-(NO3) 

3 0.75 18 ± 0 8 ± 0 9 ± 1 8 ± 0 

6 1.50 22 ± 0 11 ± 0 10 ± 1 9 ± 0 

9 2.25 24 ± 1 15 ± 1 12 ± 0 11 ± 0 

12 2.99 26 ± 0 16 ± 0 14 ± 1 13 ± 0 

[AuCl{S(CH3)2}] 6 3.21 9 ± 0 9 ± 0 9 ± 1 9 ± 1 

Estreptomicina (S10) 0 10 20 ± 0 18 ± 0 26 ± 0 18 ± 0 

DMSO 6 - - - - - 

 

En la tabla 4.5, se observan los resultados obtenidos para los compuestos de PF6. El complejo 

de plata M4a-(PF6) presenta una buena actividad en el caso de B. subtilis, a partir de 9 μL, con 

un halo de inhibición de 21±0 mm ligeramente mayor que la del antibiótico de referencia de 

18±0 mm.  

Para el caso del complejo de oro M4b-(PF6) se puede observar que para S. aureus presenta 

halos de inhibición muy buenos de 21±1, 23±1, 26±0 y 27±1 mm a partir de 3, 6, 9 y 12 μL, 

mayores que el mostrado para el antibiótico 20±0 mm. De igual forma presentó una excelente 

actividad frente a B. subtilis con halos de 22±1, 23±1 y 29±1 mm a partir de 6. 9 y 12 μL, mucho 
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mayor que el del antibiótico. Algo importante a destacar, es que este compuesto M4a-(PF6) ha 

presentado uno de los halos más grandes de toda la serie de Ag(I) en una bacteria gran 

negativa (E. coli) con un halo de 16±0 mm, valor cercano al del antibiótico (18±0 mm).  

 

Tabla 4.5. Actividad antibacteriana de los NHC M4a-(PF6) y M4b-(PF6). 

   Halos de inhibición, diámetro en mm 

Compuesto 
Volumen 

de prueba 

(μL) 

Metal (M) 
Bacterias Gram 

positivas 
Bacterias Gram negativas 

(μg) S. aureus B. subtilis P. aeruginosa E. coli 

M4a-(PF6) 

3 0.41 7 ± 1 14 ± 0 9 ± 1 11 ± 1 

6 0.83 10 ± 1 16 ± 1 11 ± 1 12 ± 1 

9 1.24 11 ± 0 18 ± 0 12 ± 1 15 ± 1 

12 1.66 13 ± 1 21 ± 0 12 ± 1 16 ± 0 

AgNO3 6 12.2 10 ± 0 10 ± 0 10 ± 0 10 ± 0 

M4b-(PF6) 

3 0.66 21 ± 1 17 ± 1 8 ± 1 7 ± 1 

6 1.32 23 ± 1 22 ± 1 10 ± 1 9 ± 0 

9 1.99 26 ± 0 23 ± 1 11 ± 0 10 ± 1 

12 2.65 27 ± 1 29 ± 1 12 ± 0 11 ± 1 

[AuCl{S(CH3)2}] 6 3.21 9 ± 0 9 ± 0 9 ± 1 9 ± 1 

Estreptomicina (S10) 0 10 20 ± 0 18 ± 0 26 ± 0 18 ± 0 

DMSO 6 - - - - - 

 

La actividad antibacteria de los compuestos M5a-(BF4) y M5b-(BF4) se muestran en la tabla 

4.6. El complejo de plata M5a-(BF4) presenta una buena actividad en el caso de B. subtilis, a 

partir de 12 μL, con un halo de inhibición de 18±1 mm similar a la del antibiótico de referencia 

de 18±0 mm. Para el caso del complejo de oro M5b-(BF4) presenta una excelente actividad 

antibacteriana en ambas bacterias Gram-negativas, se puede observar que para S. aureus 

presenta halos de inhibición muy buenos de 22±0, 24±0, 26±0 y 29±1 mm a partir de 3, 6, 9 y 

12 μL, siendo este el valor de mayor diámetro de la serie, valor mayor que el mostrado para el 

antibiótico que es de 20±0 mm. De igual forma presentó una excelente actividad frente a B. 
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subtilis con halos de 21±1, 22±1, 24±0 y 26±0 mm a partir de 3, 6, 9 y 12 μL, mucho mayor 

que la del antibiótico.  

 

Tabla 4.6. Actividad antibacteriana de los NHC M5a-(BF4) y M5b-(BF4). 

   Halos de inhibición, diámetro en mm 

Compuesto 
Volumen 

de prueba 

(μL) 

Metal (M) 
Bacterias Gram 

positivas 
Bacterias Gram negativas 

(μg) S. aureus B. subtilis P. aeruginosa E. coli 

M5a-(BF4) 

3 0.46 7 ± 0 6 ± 1 8 ± 1 7 ± 1 

6 0.91 9 ± 0 15 ± 1 9 ± 0 8 ± 0 

9 1.37 10 ± 1 16 ± 1 11 ± 1 8 ± 1 

12 1.83 11 ± 0 18 ± 1 13 ± 0 11 ± 1 

AgNO3 6 12.2 10 ± 0 10 ± 0 10 ± 0 10 ± 0 

M5b-(BF4) 

3 0.46 22 ± 1 21 ± 1 10 ± 0 8 ± 0 

6 0.91 24 ± 0 22 ± 1 12 ± 0 9 ± 0 

9 1.37 26 ± 0 24 ± 0 17 ± 1 10 ± 0 

12 1.83 29 ± 0 26 ± 0 18 ± 0 11 ± 0 

[AuCl{S(CH3)2}] 6 3.21 9 ± 0 9 ± 0 9 ± 1 9 ± 1 

Estreptomicina (S10) 0 10 20 ± 0 18 ± 0 26 ± 0 18 ± 0 

DMSO 6 - - - - - 

 

4.4.3. Análisis del estudio por MIC de los compuestos NHC de Ag(I) y NHC de Au(I) 

Para cada uno de los compuestos se realizaron dos experimentos, en el primero se utilizaron 

concentraciones de 200, 400, 600 y 800 μg/mL, una vez terminado el primer experimento, se 

observa el rango de inhibición para realizar una segunda serie de concentraciones, por 

ejemplo, el compuesto M3b-(NO3) presentó inhibición entre 400 y 600 μg/mL, por lo que el 

segundo experimento para dicho compuesto utilizó concentraciones de 450, 500 y 550 μg/mL. 

En la tabla 7 se observan los resultados obtenidos, en donde se puede observar que la mejor 

actividad inhibitoria a menor concentración en su mayoría es para los NHC de Ag(I) teniendo 
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un rango de 150 μg/mL para M3a-(NO3) a 100 μg/mL para M1b-(Cl), M4a-(PF6) y M5a-(BF4), 

mientras que para las especies de Au(I) M4a-(PF6) y M5a-(BF4) presentan inhibición a una 

concentración de 50 μg/mL y el mayor valor de 600 μg/mL para M3b-(NO3), todos estos datos 

pertenecen a la cepa de B. subtilis, para las bacterias Gram-negativas la concentración mínima 

es de 450 μg/mL en P. aeruginosa, para M1a-(Cl). 

Tabla 7. Concentración Mínima Inhibitoria de los compuestos de la serie M#a de Ag(I) y M#b de Au(I). 

Compuesto 
Bacterias Gram-positivo Bacterias Gram-negativo 

S. aureus B. subtilis P. aeruginosa E. coli 

M1a-(Cl) 450 0-50 450 900 
M2a-(Br) 400 100 850 1000 
M3a-(NO3) 600 150 600 1000< 
M4a-(PF6) 1000 0-50 1000 1000 
M5a-(BF4) 900 0-50 850 850 
M1b-(Cl) 100 400 650 1000 
M2b-(Br) 150 150 1000< 1000< 
M3b-(NO3) 450 600 750 950 
M4b-(PF6) 850 0-50 600 1000< 
M5b-(BF4) 850 0-50 500 1000< 

 

4.5. Conclusiones  

Los compuestos, M1a-(Cl), M2a-(Br), M3a-(NO3), M4a-(PF6), M5a-(BF4), M1b-(Cl), M2b-(Br) 

M3b-(NO3), M4b-(PF6) y M5b-(BF4), fueron analizados por los métodos MIC y Kirby-Bauer 

frente a 4 diferentes cepas bacteriológicas, observando que los carbenos NHC de Au(I) 

presentan una mejor inhibición, entre los cuales destacan M4b-(PF6) y M5b-(BF4) en B. subtilis 

y S. aureus, mientras que en los carbenos NHC de plata, la mejor inhibición la presento M4b-

(PF6) en B. subtilis.  

El método MIC muestra resultados similares a los reportados en Kirby-Bauer, los complejos 

NHC con contraiones Cl, PF6 y BF4 presentan las concentraciones más bajas necesarias para 

inhibir, teniendo valores por debajo de los 50 μg/mL, por lo que los compuestos con estos 

contraiones mostraron mayor efectividad antibacteriana, específicamente en Gram-negativas. 

El compuesto M1b-(Cl) de acuerdo con los seguimientos de estabilidad presenta 

descomposición en solución, sin embargo, solo sucede en presencia de luz, ya que si este es 

cubierto puede permanecer estable en solución por más tiempo, incluso a temperaturas de 37 

°C que es a la cual se llevan a cabo la incubación en las pruebas antibacterianas. 
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5. CAPÍTULO V: 

PARTE 

EXPERIMENTAL 
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5.1. Materiales y reactivos  

Las reacciones se llevaron a cabo bajo atmósfera inerte empleando técnicas de Schlenk. El 

material utilizado se secó previamente a una temperatura de 110°C aproximadamente durante 

12 h para favorecer condiciones anhidras.  

Los disolventes utilizados fueron: CH2Cl2, hexano, THF y acetona, se secaron y purificaron a 

partir de la metodología establecida [1]. Tanto el CH2Cl2 como el THF se secaron con hojuelas 

de sodio metálico, y la acetona se secó con carbonato de potasio. Algunos disolventes como 

tolueno, benceno y acetato de etilo anhidrido son grado reactivo marca Aldrich.   

5.2. Equipos  

Todos los productos de reacción se caracterizaron a partir de técnicas de espectroscopía como 

infrarrojo (IR), resonancia magnética nuclear (RMN) y difracción de rayos X de monocristal 

(DRX). 

El equipo utilizado para los espectros de infrarrojo de los compuestos M1-(Cl), M2-(Br) M3-

(NO3), M4-(PF6), M5-(BF4), M1a-(Cl), M2a-(Br) M3a-(NO3), M4a-(PF6), M5a-(BF4), 

M1b-(Cl), M2b-(Br), M3b-(NO3), M4b-(PF6) y M5b-(BF4). se obtuvieron en un 

espectrómetro GX Perkin Elmer FT-IR system. Los estudios de resonancia magnética nuclear 

se realizaron en un equipo Bruker 400 MHz, para los núcleos 1H (400 MHz) y 13C (100 MHz) y 

se utilizó CDCl3 y DMSO-d6. 

Los datos de difracción de rayos X de monocristal para el compuesto M1a-(Cl) fueron 

colectados en un difractómetro Bruker D8 Venture utilizando una radicación MoKa (=0.71073 

Å). Los datos se analizaron mediante el software Bruker APEX3 [2]. Se aplicó un método de 

corrección de absorción semiempírico (SADABS) [3]. La estructura se resolvió mediante 

métodos directos, y se refinó mediante procedimientos de mínimos cuadrados en 

procedimientos F2 utilizando el paquete SHELX-2014-7 [4]. Los programas cristalográficos se 

utilizaron bajo el paquete WINGX [6]. Para M3-(NO3), M4-(PF6), M5-(BF4), M2a-(Br), M4a-

(PF6), M2b(Br) y M4b-(PF6) los datos fueron recolectados en un difractómetro Oxford 

Diffraction CCD Gemini con radiación de Mo-K monocromatica con grafito, los datos se 

integraron, escalaron, ordenaron y promediaron mediante el paquete de software CrysAlis. La 

estructura de resolución con el programa de soluciones de estructura SHELXT [5] utilizando 

métodos directos y se refinó con el paquete de refinamiento SHELXL [7] mediante la 

minimización de mínimos cuadrados con Olex [8]. 
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5.3. Metodología  

5.3.1. Síntesis de las sales {MBzMeIm}Cl (M1) y {MBzMeIm}Br (M2). 

La síntesis de M1, se realizó partiendo de los descrito en la literatura [9]. Mediante la siguiente 

metodología se prepararon a las sales M1 y M2, en un matraz Schlenk de 50 mL provisto de 

un agitador magnético se hizo reaccionar al 1-metilimidazol con el correspondiente halogenuro 

de alquilo en relación 1:1, a reflujo en 4 mL de THF con agitación durante 24 h. Al término del 

tiempo de reacción se evaporó a vacío.  

5.3.2. Síntesis de {MBzMeIm}Cl (M1). 

 

1 g (1.2 mmol) de 1-metilimidazol y 2.38 mL (1.8 mmol) de 1-(clorometil)-4-metilbenceno se 

hicieron reaccionar con una estequiometría 1:1.5. Se obtuvo un líquido viscoso 

correspondiente al cloruro de 3-(4-metilbencil)-1-metil-1H-imidazol-3-io {MBzMeIm}Cl (M1) 

con un rendimiento del 97%.  

Peso molecular: 222.632 g/mol 

Datos espectroscópicos 

RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 9.65 (1H, H2, s), 7.40 (1H, H4, s), 7.79 (1H, H5, s), 7.39 

(2H, HA
8, AB, 3J=7.95), 7.18 (2H, HB

9, AB, 3J=7.95), 5.45 (2H, H6, s), 3.87 (1H, H12, s), 2.26 

(1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 138.1(C10), 136.6 (C2), 132.1 (C7), 129.4 (C9), 

128.5 (C8), 123.8 (C4), 122.1 (C5), 51.4 (C6), 35.8 (C12), 20.7 (C11). 

IR (KBr)  (cm-1): 3080-3030 (m, st, C-Har), 2963 (m, st, C-H), 1558 (m, st, C=N), 1449 (m, st, 

C=C y C=N), 1147 (f, st, C-N), 759 (f, , C=C y C=N). 
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5.3.3. Síntesis de {MBzMeIm}Br (M2). 

 

0.02 g (0.024 mmol) de 1-metilimidazol y 0.44 mL (0.024 mmol) de 1-(bromometil)-4-

metilbenceno se hicieron reaccionar. Se obtuvo un líquido viscoso color amarillo el cual se lavó 

con THF (3 x 3 mL) y se evaporó para obtener al bromuro de 3-(4-metilbencil)-1-metil-1H-

imidazol-3-io {MBzMeIm}Br (M2) con un rendimiento del 79%.  

Peso molecular: 267.090 g/mol 

Datos espectroscópicos 

RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 9.42 (1H, H2, s), 7.84 (1H, H4, s), 7.76 (1H, H4, s), 7.37 

(2H, HA
8, AB, 3J= 7.89), 7.20 (2H, HB

9, AB, 3J=7.89), 5.43 (2H, H6, s), 3.86 (1H, H12, s), 2.29 

(1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 138.1(C10), 136.4 (C2), 131.9 (C7), 129.4 (C9), 

128.4 (C8), 123.8 (C4), 122.1 (C5), 51.4 (C6), 35.8 (C12), 20.6 (C11). 

IR (KBr)  (cm-1): 3080 (m, st, C-Har), 3013 (m, st, C-H), 1564 (m, st, C=N), 1447 (m, st, C=C 

y C=N), 1163 (f, st, C=N+), 762 (f, , C=C y C=N). 

 

5.4. Síntesis general de las sales {MBzMeIm}NO3 (M3), {MBzMeIm}PF6 (M4) y 

{MBzMeIm}BF4 (M5). 

 

La síntesis de M3 a M5, se realizó en un matraz balón de 100 mL provisto de un agitador 

magnético se hizo reaccionar a {MBzMeIm}Cl (M1) con la correspondiente sal inorgánica, a 

temperatura ambiente con agitación. Al término del tiempo de reacción, el producto resultante 

se percoló con celita y se evaporó a vacío. 
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5.4.1. Síntesis de {MBzMeIm}NO3 (M3). 

 

0.5 g (0.089 mmol) de {MBzMeIm}Cl (M1) y 0.20 gr (0.089 mmol) de nitrato de plata. Se hicieron 

reaccionar en 3mL de agua, obteniendo un líquido viscoso incoloro el cual se lavó con THF (3 

x 3 mL) y se evaporó con calor, para obtener {MBzMeIm}NO3 (M3) con un rendimiento del 87 

%. 

Peso molecular: 249.190 g/mol 

Datos espectroscópicos 

RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 9.28 (1H, H2, s), 7.78 (2H, H5, s) 7.71 (1H, H4, s), 7.78 

(2H, HA
B, AB, 3J=7.82), 7.33 (2H, HB

9, AB, 3J=7.82), 5.37 (2H, H6, s), 3.85 (1H, H12, s), 2.29 

(1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 138.1 (C10), 136.6 (C2), 131.8 (C7), 129.4 (C9), 

128.3 (C8), 123.9 (C4), 122.2 (C5), 51.6 (C6), 35.8 (C12), 20.6 (C11). 

IR (KBr)  (cm-1): 3091 (m, st, C-Har), 2946 (m, st, C-H), 1570 (m, st, C=N), 1364 (m, st, C=C 

y C=N), 1163 (f, st, C=N+), 756 (f, , C=C y C=N), 1300-1350 (vs, St, N-O). 

5.4.2. Síntesis de {MBzMeIm}PF6 (M4). 

 

  

0.1 g (0.0.04 mmol) de {MBzMeIm}Cl (M1) y 0.09 gr (0.04 mmol) de hexafluorofosfato de 

potasio se hicieron reaccionar en una estequiometría 1:1 en agua, obteniendo un sólido de 

color blanco el cual se lavó con tolueno (3 x 3 mL) y se evaporó, para obtener {MBzMeIm}PF6 

(M4) con un rendimiento del 74%. 

Peso molecular: 332.148 g/mol 

Punto de fusión: 206-207 °C 

Datos espectroscópicos 
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RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 9.15 (1H, H2, s), 7.75 (1H, H4, s), 7.69 (1H, H5, s), 7.31 

(2H, HA
B, AB, 3J=8.03), 7.23 (2H, HB

9, AB, 3J=8.03), 5.35 (2H, H6, s), 3.84 (1H, H12, s), 2.30 

(1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 138.2 (C10), 135.5 (C2), 131.8 (C7), 128.3 (C9), 

129.5 (C8), 122.2 (C4), 123.9 (C5), 51.7 (C6), 35.8 (C12), 20.7 (C11). 

IR (CsI)  (cm-1): 3102 (m, st, C-Har), 2941 (m, st, C-H), 1565 (m, st, C=N), 1436 (m, st, C=C-

N), 1163 (f, st, C=N+), 840 (f, , C=C-N), 746 ( m, St, P-F). 

5.4.3. Síntesis de {MBzMeIm}BF4 (M5). 

 

0.1 g (0.0.04 mmol) de {MBzMeIm}Cl (M1) y 0.09 gr (0.04 mmol) de hexafluorofosfato de 

potasio se hicieron reaccionar en una estequiometría 1:1.2 en MeOH, obteniendo un sólido de 

color blanco el cual se lavó con tolueno (6 x 2 mL) y se evaporó, para obtener {MBzMeIm}BF4 

(M5) con un rendimiento del 48%. 

Peso molecular: 273.988 g/mol 

Punto de fusión: 186-187 °C 

Datos espectroscópicos 

RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 9.14 (1H, H2, s), 7.76 (1H, H4, s), 7.73 (1H, H5, s), 7.32 

(2H, HA
B, AB, 3J=7.95), 7.23 (2H, HB

9, AB, 3J=7.95), 5.35 (2H, H6, s), 3.84 (1H, H12, s), 2.30 

(1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 138.2 (C10), 136.5 (C2), 131.7 (C7), 129.5 (C9), 

128.3 (C8), 123.9 (C4), 122.2 (C5), 51.7 (C6), 35.8 (C12), 20.6 (C11). 

IR (CsI)  (cm-1): 3158 (m, st, C-Har), 3113 (m, st, C-H), 1563 (m, st, C=N), 1453 (m, st, C=C-

N), 1163 (f, st, C=N+), 762 (f, , C=C-N), 1024 (mf, st, B-F). 
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5.5. Síntesis general de los carbenos [Ag(MBzMeImil)2][AgCl2] (M1a), 

[Ag(MBzMeImil)2]2 [AgBr2]2 (M2a) y [Ag(MBzMeImil)2][NO3] (M3a). 

Mediante la siguiente metodología se prepararon los carbenos NHC de Ag(I) M1a-(Cl), M2a-

(Br) y M3a-(NO3), en un matraz balón de 100 mL provisto de un agitador magnético se hizo 

reaccionar al óxido de plata con la correspondiente sal de imidazolio en una estequiometria 

1:2, a reflujo en 5 mL de CH2Cl2 con agitación durante 24 h. Al término del tiempo de reacción, 

la solución se percoló con celita y se evaporó a vacío.  

5.5.1. Síntesis de [Ag(MBzMeImil)2][AgCl2] (M1a). 

 

0.05 g (0.011 mmol) de M1-(Cl) y 0.096 g (0.024 mmol) de Ag2O se hicieron reaccionar en una 

estequiometría 2:1, a 60 °C. Una vez finalizado el tiempo de reacción, la solución se percoló 

con celita y se evaporó a vacío obteniendo un sólido incoloro cristalino con un rendimiento del 

70% correspondiente al dicloroargentato de bis{3-(4-metilbencil)-1-metilimidazolil}plata(I) 

(M1a). 

Peso molecular: 661.012 g/mol 

Punto de fusión: 140-141 °C 

Datos espectroscópicos 

RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 7.15 (1H, HB
4, AB, 3J=8.28), 7.13 (1H, HA

5, AB, 

3J=8.28), 6.95 (2H, HA
8, AB, 3J=1.77), 6.90 (2H, HB

9, AB, 3J=1.77), 5.20 (2H, H6, s), 3.82 (1H, 

H12, s), 2.33 (1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 180.3 (C2), 138.5 (C10), 132.1 (C7), 129.9 (C9), 

128.0 (C8), 122.6 (C4), 121.2 (C5), 55.6 (C6), 38.9 (C12), 21.2 (C11). 

IR (KBr)  (cm-1): 3080-3030 (m, st, C-Har), 1561 (m, st, C=N), 1456 (m, st, C=C-N), 1227 (f, 

st, C-N), 750 (f, , C=C y C=N). 
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5.5.2. Síntesis de [Ag(MBzMeImil)2]2 [AgBr2]2 (M2a). 

 

0.05 g (0.018 mmol) de M2-(Br) y 0.021 g (0.009 mmol) de Ag2O se hicieron reaccionar en una 

estequiometría 2:1, a reflujo. Una vez finalizado el tiempo de reacción, la solución se percoló 

con celita y se evaporó a vacío obteniendo un sólido incoloro cristalino con un rendimiento del 

40% correspondiente al bromodiargentato de di{bis{3-(4-metilbencil)-1-metilimidazolil}plata(I}) 

(M2a). 

Peso molecular: 1499.84 g/mol 

Punto de fusión: 168-169 °C 

Datos espectroscópicos 

RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 7.37 (2H, H8-9, s), 7.07 (1H, HA
5, AB, 3J=1.71), 7.02 

(1H, HB
4, AB, 3J=1.71), 5.33 (2H, H6, s), 3.95 (1H, H12, s), 2.44 (1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 182.0 (C2), 138.7 (C10), 132.6 (C7), 129.9 (C9), 

128.0 (C8), 122.6 (C4), 121.1 (C5), 55.6 (C6), 39.0 (C12), 21.3 (C11). 

IR (KBr)  (cm-1): 3097 (m, st, C-Har), 1564 (m, st, C=N), 1460 (m, st, C=C y C=N), 753 (f, , 

C=C y C=N). 

5.5.3. Síntesis de [Ag(MBzMeImil)2][NO3] (M3a). 
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0.05 g (0.011 mmol) de M3-(NO3) y 0.096 g (0.024 mmol) de Ag2O se hicieron reaccionar en 

una estequiometría 2:1, a reflujo. Una vez finalizado el tiempo de reacción, la solución se 

percoló con celita y se evaporó a vacío obteniendo un sólido incoloro cristalino con un 

rendimiento del 96% correspondiente al nitrato de bis{3-(4-metilbencil)-1-

metilimidazolil}plata(I) (M3a). 

Peso molecular: 542.384 g/mol 

Punto de fusión: 139-140 °C 

Datos espectroscópicos 

RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 7.11 (1H, H5, AB), 7.09 (2H, HA
8, AB, 3J=8.28), 7.07 

(1H, H4, AB, 3J=8.28), 7.04 (2H, HB
9, AB), 5.16 (2H, H6, s), 3.82 (1H, H12, s), 2.27 (1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 181.2 (C2), 138.4 (C10), 133.2 (C7), 129.8 (C9), 

121.7 (C8), 123.0 (C4), 122.0 (C5), 55.2 (C6), 38.9 (C12), 21.2 (C11). 

IR (KBr)  (cm-1): 3106 (m, st, C-Har), 1566 (m, st, C=N), 1459 (m, st, C=C=N), 738 (f, , C=C-

N), 1335 (vs, St, N-O). 

5.6. Síntesis general de los carbenos [Ag(MBzMeImil)2][PF6] (M4a) y 

[Ag(MBzMeIm)2][BF4] (M5a). 

Mediante la siguiente metodología se prepararon los carbenos NHC de Ag(I) M4a-(PF6), y 

M5a-(BF4), en un matraz balón de 100 mL provisto de un agitador magnético se hizo reaccionar 

al compuesto M1a-(Cl) con la correspondiente sal inorgánica en una estequiometria 1:1, a 

reflujo en 5 mL de CH2Cl2 con agitación durante 24 h. Al término del tiempo de reacción, la 

solución se percoló con celita y se evaporó a vacío.  

5.6.1. Síntesis de [Ag(MBzMeIm)2][PF6] (M4a). 

 

0.1 g (0.011 mmol) de M1-(Cl) y 0.096 g (0.044 mmol) de hexafluorofosfato de potasio se 

hicieron reaccionar a temperatura ambiente. Una vez finalizado el tiempo de reacción, la 
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solución se percoló con celita y se evaporó a vacío obteniendo un sólido blanco con un 

rendimiento del 84% correspondiente al hexafluorofosfato de bis{3-(4-metilbencil)-1-

metilimidazolil}plata(I) (M4a). 

Peso molecular: 627.204 g/mol 

Punto de fusión: 175-176 °C 

Datos espectroscópicos 

RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 7.10 (2H, HA
8, 3J=8.19), 7.07 (2H, HB

9, AB, 3J=8.19), 

7.00 (1H, HA
5, AB, 3J=1.71), 6.93 (1H, HB

4, AB, 3J=1.71), 5.29 (2H, H6, s), 3.87 (1H, H12, s), 

2.27 (1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 183.5 (C2), 138.1 (C10), 133.5 (C7), 129.6 (C9), 

127.8 (C8), 121.3 (C4), 122.3 (C5), 55.1 (C6), 39.1 (C12), 21.1 (C11). 

IR (KBr)  (cm-1): 3148 (m, st, C-Har), 1564 (m, st, C=N), 1464 (m, st, C=C=N), 844 (f, , C=C-

N), 750 ( m, St, P-F). 

5.6.2. Síntesis de [Ag(MBzMeImil)2][BF4] (M5a) 

 

0.1 g (0.011 mmol) de M1-(Cl) y 0.049 g (0.049 mmol) de tetrafluoroborato de sodio se hicieron 

reaccionar a temperatura ambiente. Una vez finalizado el tiempo de reacción, la solución se 

percoló con celita y se evaporó a vacío obteniendo un sólido blanco con un rendimiento del 

94%. correspondiente al tetrafluoroborato de bis{3-(4-metilbencil)-1-metilimidazolil}plata(I) 

(M5a). 

Peso molecular: 569.044 g/mol 

Punto de fusión: 144-145 °C 

Datos espectroscópicos 
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RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 7.10 (2H, HA
9, AB 3J=8,07), 7.08 (1H, HA

4, AB, 

3J=1.72), 7.06 (2H, HB
8, AB, 3J=8.07), 7.01 (1H, HB

5, AB, 3J=1.72), 5.14 (2H, H6, s), 3.82 (1H, 

H12, s), 2.28 (1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 181.1 (C2), 138.5 (C10), 133.2 (C7), 129.8 (C9), 

127.7 (C8), 123.0 (C4), 122.0 (C5), 55.2 (C6), 39.0 (C12), 21.6 (C11). 

IR (KBr)  (cm-1): 3158 (m, st, C-Har), 1575 (m, st, C=N), 1467 (m, st, C=C=N), 844 (f, , C=C-

N), 756 (m, St, B-F).  

5.7. Síntesis general de los carbenos [Au(MBzMeImil)2][AgCl2] (M1b) a 

[Au(MBzMeImil)2][BF4] (M5b). 

Mediante la siguiente metodología se prepararon los carbenos NHC de Au(I) M1b-(Cl), M2b-

(Br), M3b-(NO3), M4b-(PF6), y M5b-(BF4), en un matraz balón de 100 mL provisto de un 

agitador magnético se hizo reaccionar al [AuCl{S(CH3)2}] con el correspondiente carbeno NHC-

Ag(I), a 0 °C en 5 mL de CH2Cl2 con agitación durante 5 h. Al término del tiempo de reacción, 

la solución se percoló con celita y se evaporó a vacío.  

5.7.1. Síntesis de [Au(MBzMeImil)2][AgCl2] (M1b). 

 

0.05 g (0.007 mmol) de M1a-(Cl) y 0.022 g (0.007 mmol) de [AuCl{S(CH3)2}] se hicieron 

reaccionar con una estequiometría 1:1. Una vez finalizado el tiempo de reacción, la solución 

se percoló con celita y se evaporó a vacío obteniendo un sólido blanco con un rendimiento del 

80% correspondiente al dicloroargentato de bis{3-(4-metilbencil)-1-metilimidazolil}oro(I) (M1b). 

Peso molecular: 748.280 g/mol 

Punto de fusión: 136-137 °C 

Datos espectroscópicos 
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RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 7.17 (1H, HA
5, AB, 3J=1.91), 7.13 (2H, HA

9, AB, 

3J=8.49), 7.11 (2H, HB
8, AB, 3J=8.49), 7.04 (1H, HB

4, AB, J=1.91), 5.33 (2H, H6, s), 3.94 (1H, 

H12, s), 2.29 (1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 184.1 (C2), 138.5 (C10), 132.8 (C7), 129.8 (C9), 

127.7 (C8), 123.3 (C4), 121.8 (C5), 54.7 (C6), 38.6 (C12), 21.3 (C11). 

IR (KBr)  (cm-1): 3100-3030 (m, st, C-Har), 1557 (m, st, C=N), 1469 (m, st, C=C=N), 733 (f, 

, C=C-N). 

5.7.2. Síntesis de [Au(MBzMeImil)2]2 [AgBr2]2 (M2b). 

 

00.05 g (0.003 mmol) de M2a-(Br) y 0.019 g (0.006 mmol) de [AuCl{S(CH3)2}] se hicieron 

reaccionar con una estequiometría 1:2. Una vez finalizado el tiempo de reacción, la solución 

se percoló con celita y se evaporó a vacío obteniendo un sólido blanco con un rendimiento del 

92% correspondiente al tetrabromodiargentato de di{bis{3-(4-metilbencil)-1-

metilimidazolil}oro(I)} (M2b). 

Peso molecular: 1678.04 g/mol 

Punto de fusión: 186-187 °C 

Datos espectroscópicos 

RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 7.22 (1H, HA
5, 3J=1.71), 7.15 (1H, HB

4, AB, 3J=1.71), 

6.10 (2H, H8-9, s), 5.28 (2H, H6, s), 3.91 (1H, H12, s), 2.28 (1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 184.1 (C2), 138.6 (C10), 132.7 (C7), 129.8 (C9), 

127.6 (C8), 123.5 (C4), 122.0 (C5), 54.6 (C6), 38.6 (C12), 21.3 (C11). 

IR (KBr)  (cm-1): 3111 (m, st, C-Har), 1568 (m, st, C=N), 1474 (m, st, C=C=N), 756 (f, , 

C=C-N). 
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5.7.3. Síntesis de [Ag(MBzMeImil)2][NO3] (M3b). 

 

0.04 g (0.006 mmol) de M3a-(NO3) y 0.018 g (0.006 mmol) de [AuCl{S(CH3)2}], se hicieron 

reaccionar con una estequiometría 1:1. Una vez finalizado el tiempo de reacción, la solución 

se percoló con celita y se evaporó a vacío obteniendo un sólido blanco con un rendimiento del 

89% correspondiente al nitrato de bis{3-(4-metilbencil)-1-metilimidazolil}oro(I) (M3b). 

Peso molecular: 652.116 g/mol  

Punto de fusión: 181-182 °C 

Datos espectroscópicos 

RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 7.15 (1H, HA
5, 3J=1.8) 7.11 (2H, H8-9, s), 7.01 (1H, HB

4, 

AB, 3J=1.8), 5.22 (2H, H6, s), 3.90 (1H, H12, s), 2.30 (1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 184.1 (C2), 138.5 (C10), 132.6 (C7), 129.7 (C9), 

127.5 (C8), 123.3 (C4), 121.7 (C5), 54.4 (C6), 38.2 (C12), 21.1 (C11). 

IR (KBr)  (cm-1): 3119 (m, st, C-Har), 1574 (m, st, C=N), 1475 (m, st, C=C=N), 750 (f, , C=C-

N), 1346 (vs, St, N-O). 

5.7.4. Síntesis de [Au(MBzMeImil)2][PF6] (M4b). 
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0.02 g (0.003 mmol) de M4a-(PF6) y 0.009 g (0.003 mmol) de [AuCl{S(CH3)2}] se hicieron 

reaccionar con una estequiometría 1:1. Una vez finalizado el tiempo de reacción, la solución 

se percoló con celita y se evaporó a vacío obteniendo un sólido blanco con un rendimiento del 

82% correspondiente al hexafluorofosfato de bis{3-(4-metilbencil)-1-metilimidazolil}oro(I) 

(M4b). 

Peso molecular: 716.304 g/mol 

Punto de fusión: 175-176 °C 

Datos espectroscópicos 

RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 7.14 (1H, HA
5, 3J=1.86) 7.10 (2H, H8-9, s), 7.04 (1H, 

HB
4, AB, 1.86), 5.29 (2H, H6, s), 3.85 (1H, H12, s), 2.29 (1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 184.2 (C2), 138.5 (C10), 132.7 (C7), 129.8 (C9), 

127.6 (C8), 123.4 (C4), 121.9 (C5), 54.4 (C6), 38.2 (C12), 21.2 (C11). 

IR (KBr)  (cm-1): 3164 (m, st, C-Har), 1574 (m, st, C=N), 1463 (m, st, C=C=N), 738 (f, , C=C-

N), 829 (m, St, P-F). 

5.7.1. Síntesis de [Au(MBzMeImil)2][BF4] (M5b). 

 

0.05 g (0.008 mmol) de M5a-(BF4) y 0.025 g (0.008 mmol) de [AuCl{S(CH3)2}] se hicieron 

reaccionar con una estequiometría 1:1. Una vez finalizado el tiempo de reacción, la solución 

se percoló con celita y se evaporó a vacío obteniendo un sólido blanco con un rendimiento del 

72 % correspondiente al tetrafluoroborato de bis{3-(4-metilbencil)-1-metilimidazolil}oro(I) 

(M5b). 

Peso molecular: 658.144 g/mol 

Punto de fusión: 184-185 °C 

Datos espectroscópicos 
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RMN 1H (DMSO-d6, 400 MHz)  (ppm): 7.12 (2H, HA
9, AB, 3J=8.37), 7.10 (2H, HB

8, AB, 

3J=8.37), 7.06 (1H, HA
5, AB, 3J=1.71), 6.99 (1H, HB

4, AB, 3J=1.71), 5.23 (2H, H6, s), 3.87 (1H, 

H12, s), 2.30 (1H, H11, s).  

RMN 13C{1H} (DMSO-d6, 100 MHz)  (ppm): 184.3 (C2), 138.7 (C10), 132.0 (C7), 129.8 (C9), 

127.6 (C8), 123.2 (C4), 121.8 (C5), 54.6 (C6), 38.2 (C12), 21.2 (C11). 

IR (KBr)  (cm-1): 3140 (m, st, C-Har), 1568 (m, st, C=N), 1469 (m, st, C=C=N), 756(f, , C=C-

N), 1054 (m, St, B-F).  
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6. CAPÍTULO VI: 

ANEXOS 
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Espectros 2D de RMN 

 

Figura 1. gHMBC de M2-(Br) en DMSO a t. a. 

 

Figura 2. gHMBC de M3-(NO3) en DMSO a t. a. 
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Figura 3. gHMBC de M4-(PF6) en DMSO a t. a.

 

Figura 4. gHMBC de M5-(BF4) en DMSO a t. a. 
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Figura 5. gHMBC de M2a-(Br) en CDCl3 a t. a.

 

Figura 6. gHMBC de M3a-(NO3) en CDCl3 a t. a. 
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Figura 7. gHMBC de M4a-(PF6) en CDCl3 a t. a.

 

Figura 8. RMN de gHMBC de M5a-(BF4) en CDCl3 a t. a. 
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Figura 9. gHMBC de M1b-(Cl) en CDCl3 a t. a. 

 

Figura 10. gHMBC de M2b-(Br) en CDCl3 a t. a. 
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Figura 11. RMN de gHMBC de M3b-(NO3) en CDCl3 a t. a. 

 

Figura 12. gHMBC de M4b-(PF6) en CDCl3 a t. a. 
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Figura 13. gHMBC de M5b-(BF4) en CDCl3 t. a. 

Pruebas de estabilidad  

 

Figura 14. Prueba de estabilidad del complejo M2a-(Br) mediante espectroscopia de RMN de 1H en 
DMSO-d6. 
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Figura 15. Prueba de estabilidad del complejo M3a-(NO3) mediante espectroscopia de RMN de 1H en 
DMSO-d6. 

 

Figura 16. Prueba de estabilidad del complejo M5a-(BF4) mediante espectroscopia de RMN de 1H en 
DMSO-d6. 
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Figura 17. Prueba de estabilidad del complejo M1b-(Cl) mediante espectroscopia de RMN de 1H en 
DMSO-d6. 

 

 

Figura 18. Prueba de estabilidad del complejo de M3b-(NO3) mediante espectroscopia de RMN de 1H 

en DMSO-d6. 
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Figura 19. Prueba de estabilidad del complejo M4b-(PF6) mediante espectroscopia de RMN de 1H en 
DMSO-d6. 

 

Fotos de bacterias 

 

  

S. a E. c S. a E. c 

 
 

P. a B. s P. a B. s 

Figura 20. Prueba Kirby-Bauer de M1a-(Cl) Figura 21. Prueba Kirby-Bauer de M2a-(Br) 
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S. a E. c S. a E. c 

  

P. a B. s P. a B. s 
Figura 22. Prueba Kirby-Bauer de de M3a-(NO3) Figura 23. Prueba Kirby-Bauer de M4a-(PF6) 

 

  
S. a E. c S. a E. c 

  
P. a B. s P. a B. s 

Figura 24. Prueba Kirby-Bauer de M5a-(BF4) Figura 25. Prueba Kirby-Bauer de M1b-(Cl) 
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S. a E. c S. a E. c 

  

P. a B. s P. a B. s 

Figura 26. Prueba Kirby-Bauer de M2b-(Br) Figura 27. Prueba Kirby-Bauer de de M3b-(NO3) 

 

  
S. a E. c S. a E. c 

  
P. a B. s P. a B. s 

Figura 28. Prueba Kirby-Bauer de M4b-(PF6) 
 

Figura 29. Prueba Kirby-Bauer de M5b-(BF4) 
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Figura 33. Prueba MIC de M4a-(PF6)               Figura 34. Prueba MIC de M5a-(BF4) 

  

Figura 38. Prueba MIC de M4b-(PF6)          Figura 39. Prueba MIC de M5b-(BF4) 

  

Figura 56. Prueba MIC de M1a-(Cl)              Figura 61. Prueba MIC de M1b-(Cl) 
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Tablas de rayos x 

Tabla 1. Datos cristalográficos de M3-(NO3). 

 

Formula empírica C12H15N3O3 

Peso molecular 249.27 

Temperatura/K 298 

Sistema cristalino Ortorrómbico  

Grupo espacial  P212121 

a/Å 8.7648(7) 

b/Å 11.6104(8) 

c/Å 12.4984(9) 

α/° 90 

β/° 90 

γ/° 90 

Volumen/Å3 1271.87(16) 

Z 4 

ρcalc Mg/m3 1.302 

μ/mm-1 0.096 

F (000) 528.0 

Radiación MoKα (λ = 0.71073) 

2Θ rango para los datos de recolección/° 6.52 a 52.744 

Intervalo de índices  -10 ≤ h ≤ 10, -14 ≤ k ≤ 14, -15 ≤ 1 ≤ 15 

Reflexiones colectadas 12160 

Reflexiones independientes 2588 [Rint = 0.0309, Rsigma = 0.0249] 

Datos/restricciones/parámetros  2588/144/203 

Goodness-of-fit on F2 1.028 

Índice R final [I>=2σ (I)] R1 = 0.0367, wR2 = 0.0916 

Índice R final [todos los datos] R1 = 0.0563, wR2 = 0.1006 

Pico diferencial más largo /e Å-3 0.10/-0.10 

Parámetro de Flack 0.6(6) 
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Tabla 2. Datos cristalográficos de M4-(PF6). 

 

Formula empírica C12H15F6N2P 

Peso molecular 332.23 

Temperatura/K 298 

Sistema cristalino Monoclínico   

Grupo espacial  P21/c 

a/Å 11.0851(10) 

b/Å 11.6826(10) 

c/Å 12.4809(9) 

α/° 90 

β/° 110.622(10) 

γ/° 90 

Volumen/Å3 1512.7(3) 

Z 4 

ρcalc Mg/m3 1.459 

μ/mm-1 0.239 

F (000) 680.0 

Radiación MoKα (λ = 0.71073) 

2Θ rango para los datos de recolección/° 6.692 a 52.734 

Intervalo de índices  -13 ≤ h ≤ 13, -14 ≤ k ≤ 14, -15 ≤ 1 ≤ 15 

Reflexiones colectadas 25097 

Reflexiones independientes 3093 [Rint = 0.0462, Rsigma = 0.0213] 

Datos/restricciones/parámetros  3093/4/229 

Goodness-of-fit on F2 1.042 

Índice R final [I>=2σ (I)] R1 = 0.0645, wR2 = 0.1819 

Índice R final [todos los datos] R1 = 0.0956, wR2 = 0.2100 

Pico diferencial más largo /e Å-3 0.30/-0.39 
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Tabla 3. Datos cristalográficos de M5-(BF4) 

 

Formula empírica C12H15F4N2B 

Peso molecular 265.59 

Temperatura/K 298 

Sistema cristalino Monoclínico   

Grupo espacial  P21/c 

a/Å 10.7497(4) 

b/Å 11.5188(3) 

c/Å 11.7347(3) 

α/° 90 

β/° 110.674(4) 

γ/° 90 

Volumen/Å3 1359.46(8) 

Z 4 

ρcalc Mg/m3 1.298 

μ/mm-1 0.964 

F (000) 552.0 

Radiación MoKα (λ = 1.54184) 

2Θ rango para los datos de recolección/° 8.792 a 155.094 

Intervalo de índices  -13 ≤ h ≤ 13, -14 ≤ k ≤ 11, -11 ≤ 1 ≤ 14 

Reflexiones colectadas 7140 

Reflexiones independientes 2855 [Rint = 0.0187, Rsigma = 0.0165] 

Datos/restricciones/parámetros  2855/10/220 

Goodness-of-fit on F2 1.052 

Índice R final [I>=2σ (I)] R1 = 0.0818, wR2 = 0.2541 

Índice R final [todos los datos] R1 = 0.0949, wR2 = 0.2806 

Pico diferencial más largo /e Å-3 0.52/-0.21 
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Tabla 4. Datos cristalográficos de M2b-(Br) 

 

 

Formula empírica C24H28Ag2Br2N4 

Peso molecular 748.06 

Temperatura/K 298 

Sistema cristalino Triclínico    

Grupo espacial  P-1 

a/Å 8.3819(4) 

b/Å 11.2887(4) 

c/Å 14.5935(6) 

α/° 105.629(3) 

β/° 92.343(4) 

γ/° 92.197(3) 

Volumen/Å3 1326.93(10) 

Z 2 

ρcalc Mg/m3 1.872 

μ/mm-1 4.505 

F (000) 728.0 

Radiación MoKα (λ = 0.71073) 

2Θ rango para los datos de recolección/° 5.994 a 59.054 

Intervalo de índices  -11 ≤ h ≤ 11, -15 ≤ k ≤ 15, -18 ≤ 1 ≤ 20 

Reflexiones colectadas 25576 

Reflexiones independientes 6667 [Rint = 0.0350, Rsigma = 0.0328] 

Datos/restricciones/parámetros  6667/0/293 

Goodness-of-fit on F2 1.039 

Índice R final [I>=2σ (I)] R1 = 0.0324, wR2 = 0.0638 

Índice R final [todos los datos] R1 = 0.0541, wR2 = 0.0801 

Pico diferencial más largo /e Å-3 0.71/-0.80 

 

 

 



112 

Tabla 5. Datos cristalográficos de M4a-(PF6). 

 

Formula empírica C27H35N4F6PAg 

Peso molecular 668043 

Temperatura/K 298 

Sistema cristalino Triclínico    

Grupo espacial  P-1 

a/Å 8.3647(6) 

b/Å 13.2039(5) 

c/Å 13.6338(7) 

α/° 101.649(4) 

β/° 103.970(5) 

γ/° 90.654(4) 

Volumen/Å3 1513.69(15) 

Z 2 

ρcalc Mg/m3 1.467 

μ/mm-1 0.778 

F (000) 682.0 

Radiación MoKα (λ = 0.71073) 

2Θ rango para los datos de recolección/° 6.104 a 52.744 

Intervalo de índices  -10 ≤ h ≤ 11, -16 ≤ k ≤ 16, -17 ≤ 1 ≤ 16 

Reflexiones colectadas 12585 

Reflexiones independientes 6165 [Rint = 0.0301, Rsigma = 0.0464] 

Datos/restricciones/parámetros  6165/1339/567 

Goodness-of-fit on F2 1.038 

Índice R final [I>=2σ (I)] R1 = 0.0567, wR2 = 0.1553 

Índice R final [todos los datos] R1 = 0.0788, wR2 = 0.1712 

Pico diferencial más largo /e Å-3 0.79/-0.96 

 

 

 

 

 




