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Resumen

En el presente trabajo se describe la sintesis de las sales de imidazolio, cloruro de
bis-1,3-(naftalen-1-ilmetil)imidazolio (1A) y cloruro de 1-metil-3-(naftalen)-1-
ilmetil)imidazolio (1B), sales que se encuentran funcionalizadas con el grupo naftilo
y son utilizadas para la formacion de los carbenos N-heterociclicos de plata(l) de
tipo monocarbénico [Ag({Naf}2Imil)CI] (2A) y [Ag(Me{Naf}imil)CI] (2B).

Todos los compuestos fueron caracterizados en solucion mediante técnicas
espectroscopicas como IR y RMN de 'H, ¥C{'H} y en estado sélido mediante
estudios de difraccion de rayos X de monocristal para todos los compuestos

estudiados.
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[.1 Introduccion

Las sales cuaternarias de imidazolio presentan cualidades de gran interés debido a
la capacidad que tienen para coordinarse a una gran variedad de metales de transicion,
para formar compuestos carbénicos N-heterociclicos (NHC) metalicos [1-3]. Los carbenos
NHC de tipo imidazélico cuentan con un carbono carbénico en el centro de una estructura
ciclica unido a uno o méas atomos de nitrégeno. La fortaleza de la unién entre los carbenos
NHC y el centro metalico se debe a la capacidad donadora o y aceptora 1 del fragmento
NHC [4]. Dentro de los derivados NHC metalicos los complejos de plata(l) han sido de los
compuestos organometéalicos mas estudiados por la facilidad con la que se obtienen y sus
potenciales aplicaciones en los campos de la metalofarmacéutica, sintesis de materiales,
catdlisis, entre otros, lo cual se debe en gran parte a la gran variedad de grupos alquilo y

arilo que pueden funcionalizar los &tomos de nitrdgeno del anillo imidazdlico [5] (figura 1.1).

X

M = metal de transicion

|
M
R N )\ _ R X = especie rica en electrones
N N

R = grupo alquilo, arilo, etc.

Figura I.1.Estructura general de un carbeno NHC metalico derivado de imidazol.

Por otra parte, la plata es un metal que ha beneficiado al ser humano en distintos ambitos
desde tiempos antiguos, principalmente en la salud, ya que sus propiedades
metalofarmacéuticas se han aprovechado para la purificacion de agua, para el tratamiento
y prevencion de infecciones cutdneas utilizdndose en unguentos, cremas o pomadas e
incluso en material quirtrgico, por lo que en la actualidad se ha buscado combinar las
propiedades de metales como la plata con compuestos como las sales de imidazolio,
llevando a cabo estudios en los que los carbenos NHC de Ag(l) han resultado ser efectivos
en la prevencién de infecciones debido a la liberacion lenta de iones de plata [4].Los
complejos NHC de Ag(l) derivados de imidazol-2-lilideno han sido de gran utilidad para
llevar a cabo reacciones de transmetalacion y la obtencién de nuevos complejos NHC-M de
otros centros metélicos como Au(l), Pd(ll), Ru(ll), entre otros, lo cual ha sido de gran

ventaja, ya que en la literatura se ha encontrado que diversos NHC metélicos solo pueden



ser obtenidos a través de reacciones de transmetalacion [6].

El naftaleno, por otra parte, es un compuesto aromatico biciclico utilizado como
pesticida, en la sintesis de materiales como resinas, plasticos, tintes, lubricantes y
combustibles (Figura 1.2). Se han descubierto compuestos derivados de naftaleno con
propiedades fluorescentes, aplicaciones biolégicas, quimicas, fisicas e industriales [7]. Por
lo tanto, podria funcionalizar al fragmento N-heterociclico de un carbeno metélico

modulando algunas de las caracteristicas ya mencionadas.

naftaleno 1-naftilo

Figura I.2. Estructura del naftaleno, del grupo 1-naftilo y sus aplicaciones



.2 Generalidades
[. 2.1 Carbenos NHC

Los carbenos son especies neutras que en su estructura central contienen un
carbono que presenta una hibridacién sp? y esta rodeado de seis electrones, de los cuales
dos pares son de enlace y un par no compartido. Estos compuestos han sido estudiados
desde el siglo XIX, desde entonces se ha intentado entender el comportamiento quimico
gue estos presentan, asi como sus propiedades y nuevas aplicaciones potenciales en

distintos campos [8].

Los carbenos se pueden clasificar de acuerdo con sus propiedades electronicas, ya
sea como carbenos tipo singulete (carbenos de Fischer) o triplete (carbenos de Schrock)
(figura 11.3). Los carbenos de Fischer cuentan con un par de electrones en un orbital hibrido
sp?, un orbital p vacio y tienen sustituyentes electrodonadores unidos al carbono carbénico,
como pueden ser los halégenos, o grupos funcionales del tipo OR, SR, NR2 0 PR». En el
caso de los carbenos de Schrock, estos cuentan con un par de electrones desapareados,
un electrén en el orbital hibrido sp? y el otro en un orbital p puro, generalmente tienen

sustituyentes nucledfilos, como arilos y alquilos unidos al carbono carbénico [8, 9].

Pz Pz

! !
Ov O

D c R = alquilo, arilo
G>C\ \R Y = dondador (NR5, halégeno, OR, etc.)
R0
singulete triplete

(Fischer) (Schrock)

Figura I.3. Representacion de carbenos de tipo singulete y triplete.

Los carbenos de Fischer tienen un comportamiento de ligantes donadores o vy
aceptores T, por los que son capaces de coordinarse a metales de transicién con bajos
estados de oxidacion. Por otro lado, los carbenos de Schorck tienen un comportamiento
como ligantes donadores o y donadores 1, por lo que son capaces de coordinarse a

metales de transicién con estados de oxidacién altos (figura 1.4) [10].

10



o0 R 0=0

M@C O |\/|©C
singulete triplete

Figura I.4.Coordinacion hacia centros metalicos de carbenos de tipo singulete y triplete.

Existen otro tipo de carbenos, dependiendo de los atomos que rodean al carbono
carbénico, si dicho carbono esté unido al menos a un atomo de nitrdgeno y forman parte de
un heterociclo, se obtienen los llamados carbenos N-heterociclicos (NHC), en donde las
familias de ciclos de cinco miembros son las mas estables y por lo tanto de las mas

estudiadas en la quimica organometalica. (figura 1.5) [11].

_>Q/©
R. . R '\éb
> MT&ESC
A Q)»O\Nj
0

carbeno

. Comportamiento electrénico
N-heterociclico P

hacia M

Figura I.5. Carbeno NHC derivado de imidazol y carbenos metalicos NHC

Los carbenos NHC se clasifican como carbenos de tipo Fischer por sus
caracteristicas electrénicas. La mayoria de los carbenosN-heterociclicos presentan un
anillo de cinco miembros en su estructura central, de los cuales sobresalen los
imidazolilidenos, tiazolidenos, pirrolidenos, benzimidazolilidenos, entre otros (figura 11.6) [5].
Este tipo de estructuras les puede conferir propiedades electrénicas y estéricas importantes
para actuar como buenos ligantes y formar complejos metéalicos o incluso aislar carbenos
libres [11].

.o .o R\N/\N/R .o
R. _R R. R. R
NN N s NQ<
\__/ \ / _ R
Imidazolilideno Tiazolililideno Benzimidazolilideno Pirrolidinilideno

Figura 1.6. Tipos de carbenos NHC de 5 miembros mas comunes.
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I. 2.2. Sintesis de sales cuaternarias de imidazolio

Una manera de obtener carbenos NHC a partir de sales de imidazolio es mediante
una reaccién de desprotonacion, ya que el carbono en la posicion dos del anillo tiene
propiedades muy &cidas. La desprotonacion del carbono permite formar el carbono
carbénico, el cual puede actuar como ligante al coordinarse hacia metales de transicion
para la obtencién de carbenos NHC metalicos. La formacion de sales de imidazolio se lleva
a cabo a partir de la reaccién de imidazol con un halogenuro de alquilo en un medio basico
como NaH, K,COg, etc. para desprotonar el hidrégeno unido al atomo de nitrégeno que lleva
a cabo la primera funcionalizacién sobre uno de los dos heteroatomos y su posterior
reaccion con el mismo u otro halogenuro de alquilo distinto, lo que permite formar a las
sales de imidazolio y tener una amplia variedad de grupos funcionales derivados de estos

compuestos (esquema 1.1)[12, 13].

©
X@
A B R v Ro R’
HN SN R=X \N&N R —X N/%N/
\—/ Base \—/ \—/

Esquema I.1. Sintesis general de sales de imidazolio.

|. 2.3 Sintesis de carbenos NHC metalicos

La obtencion de carbenos NHC metdlicos a partir de una sal de imidazolio puede
ser llevada a cabo de dos maneras diferentes. La primera consiste en la adicién de una
base para llevar a cabo la desprotonacién de la sal, produciendo asi el carbeno libre que
posteriormente es tratado con una fuente de plata(l) [14]. La segunda, es conocida como el
método de la “via de base de plata”, este método implica llevar a cabo una reaccion in-situ
entre la sal de imidazolio y una base que contenga plata (Ag.O, AgAcO o AgCOg3), en donde
se obtiene directamente al complejo de Ag(l) sin aislar el carbeno libre (esquema 1.2). Se
ha reportado que al utilizar Ag.O como base y fuente de plata, las reacciones transcurren

de manera mas rapida que con Ag>.COs [15].

12



R. .~ _R Ag(l)

N N ———————— NHC-A i i
\__/ g Via carbeno libre
X@
@ . Agy0, AgAcO, Ag,CO3
R ONTL Base de plata(l) ,
N "N >~ NHC-Ag Via base de plata
\—/ in-situ

Esquema |.2. Sintesis general de un carbeno NHC de plata(l) por la “via carbeno libre” y por la “via

base de plata”.

. 3 Antecedentes

En la literatura se ha descrito la sintesis del cloruro de 1-(antracen-9-ilmetil)-3-(3-
(trimetilsilil)prop-2-in-1-il)-1H-benzimidazolio [16]. Primero se lleva a cabo la formacién de
la especie monosustituida 1-(antracen-9-ilmetil)-benzimidazol, la cual es obtenida mediante
la reaccidon de 1H-imidazol con 9-clorometilantraceno en presencia de K.COs; con una
estequiometria 1:1.1:1.1 por 18 horas a 50 °C en DMF como disolvente, obteniendo asi al

compuesto monosustituido con un rendimiento del 82%, esquema 1.3.

N\N

11 KsCOy/DMF
+ 1.1
50 °C/18h

82%

Esquema 1.3. Sintesis de 1-(antracen-9-ilmetil)-benzimidazol.

Una vez obtenida la especie monosustituida, el 1-(antracen-9-ilmetil)-benzimidazol
se hace reaccionar con 3-bromo-1-trimetilsililpropino en una estequiometria 1:1.2 en DMF
a 40 °C por tres dias, para obtener a la sal cloruro de 1-(antracen-9-ilmetil)-3-(3-
(trimetilsilillprop-2-in-1-il)-1H-benzimidazoliocomo un liquido amarillo claro con un

rendimiento del 74%, esquema |.4.

13
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Esquema 1.4. Sintesis del cloruro de 1-(antracen-9-ilmetil)-3-(3-(trimetilsilil)prop-2-in-1-il)-1H-

benzimidazolio.

La sintesis del complejo [Ag{Cy(Naf)Imil}CI] se ha llevado a cabo a través de una
sintesis “via base de plata” [17], en la que se hace reaccionar al cloruro de 1-ciclohexil-3-
naftalen-2-ilmetil imidazolio con Ag.O con una estequiometria 1:1.5 en CH.Cl; a
temperatura de ambiente, ausencia de luz y bajo agitacion por 24h. El compuesto
[Ag{Cy(Naf)Imil}CI] fue obtenido como una especie monocarbénica con un rendimiento del

64%, esquema |.5.

o )
@
N&N 1.5 Ag,0/CH,Cl,
—_—
\—/ Ta./24h

Esquema I.5. Sintesis de [Ag{Cy(Naf)Imil}ClI].

29
o

64%

En nuestro grupo de investigacion se ha descrito previamente la sintesis del cloruro
de 1-(2-metilalil)-3-(4-vinilbencil)-1H-imidazolio [18], el cual se obtuvo mediante la reaccion
de 1-(clorometil)-4-vinilbenceno con 1-(2-metilalil)-1H-imidazol en wuna relacion
estequiométrica 1:1 bajo condiciones de reflujo en THF como disolvente por 16 horas. El
compuesto 1-(2-metilalil)-3-(4-vinilbencil)-1H-imidazolio se obtuvo como un liquido viscoso

con un rendimiento del 87%, esquema |.4.

14
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Esquema 1.4. Sintesis del cloruro de 1-(2-metilalil)-3-(4-vinilbencil)-1H-imidazolio.

Asimismo, en nuestro grupo de investigacion se ha realizado la sintesis de la sal
simétrica cloruro de 1,3-bis(naftalenilmetil)benzimidazolio {BzNf;}CI (1) a partir de 1H-
benzimidazol y el cloruro de 1-(clorometil)naftaleno mediante una sintesis en dos pasos, en
la reaccion de desprotonacion se empledé K.COs, seguido de la adicion del cloruro de 1-
(clorometil)naftaleno, en una estequiometria 1:1, obteniéndose un compuesto
monosustituido 1-(naftalenilmetil)benzimidazol, (BzNf) con un buen rendimiento. Una vez
aislado el compuesto BzNf, se llevd a cabo la reaccién de cuaternizacion del nitrégeno
mediante la reaccion estequiométrica con 1-(clorometil)naftaleno lo que permiti6 aislar a la
sal cloruro de 1,3-bis(naftalenilmetil)benzimidazolio {BzNf,}CI con un rendimiento del 45%,

Esquema |.5. [19]

Paso 1 Paso 2
K,COs4

_acetona 80 °C/48h
50°Clzdn @

BaNf {BzNf}Cl, 45%

"
e

Esquema 1.5. Sintesis del cloruro de 1,3-bis(naftalenilmetil)benzimidazolio.
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I. 4 Objetivos
I. 4.1 Objetivo general

Sintetizar sales cuaternarias de imidazolio simétricas y asimétricas derivadas de 1-naftilo
con el fin de estudiar su reactividad con 6xido de plata(l) para la obtencion de carbenos

metalicos de plata N-heterociclicos.

I. 4.2. Objetivos especificos

1. Sintetizar la sal simétrica cloruro de bis-1,3-(naftalen-1-ilmetil)imidazolio a partir de
1-(clorometil)naftaleno y 1H-imidazol (1A).

2. Sintetizar la sal asimétrica cloruro de 1-metil-3-(naftalen)-1-ilmetil)imidazolio a partir
de 1-(clorometil)naftaleno y 1-metilimidazol (1B).

3. Estudiar la reactividad de las sales simétrica y asimétrica con Ag.O para la
formacion de complejos carbénicos NHC-Ag(l)

4. Llevar a cabo la caracterizacién estructural de los compuestos obtenidos mediante
el uso de técnicas espectroscépicas en solucion como RMN de H, BC{*H} y en

estado sélido, como IR y difraccion de rayos X de monocristal.
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Il. Parte experimental
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[I.1 Materiales y reactivos

Todas las reacciones descritas se realizaron bajo atmdsfera de nitrégeno. El
material de vidrio y canulas se usaron en condiciones anhidras, por lo que fueron secados

en una estufa a 110 °C durante al menos 12 h.

Los disolventes utilizados en este proyecto como acetona, diclorometano (DCM),
tetrahidrofurano (THF) y metanol (MeOH), se secaron y purificaron previamente utilizando

las técnicas descritas en la literatura [20].

Todos los reactivos fueron grado reactivo (marca Aldrich) y se utilizaron sin

purificacion adicional.

Los productos obtenidos se caracterizaron mediante técnicas espectroscopicas,
como espectroscopia infrarroja (IR), resonancia magnética nuclear (RMN) y difraccién de
rayos X de monocristal. Los espectros de IR se obtuvieron en un espectrémetro GX Perkin
Elmer FT-IR system. Los experimentos de RMN de H (400 MHz) y *C{*H} (100 MHz) se
obtuvieron en un equipo Varian 400 MHz, Bruker 400 MHz, utilizando como disolvente

CDCl; a temperatura ambiente.

Los datos de rayos X de los compuestos 1A y 2B se colectaron en un difractometro
Oxford Diffraction CCD Gemini con radiacion de Mo-Ka monocromatica con grafito. Los
datos se integraron, escalaron, ordenaron y promediaron usando el paquete de software
CrysAlis. La estructura se resolvié con el programa de solucién de estructura SHELXT [21]
usando el método directo y se refiné con el paquete de refinamiento SHELXL [22] usando

la minimizaciéon de minimos cuadrados usando Olex2 [23].

Los compuestos 1B y 2A se difractaron en un difractometro marca Bruker D8
VENTURE Multi-scan utilizando radiacion Mo-Ka (A=0.71073 A). La recopilacién de datos,
la determinacién de la celda unitaria y la integraciébn de marcos para este compuesto se
llevaron a cabo utilizando el software Bruker APEX3 [24, 25]. Se aplic6 un método de
correccion de absorcion semiempirico (SADABS) [26]. La estructura se resolvié mediante
métodos directos, se completé mediante la sintesis subsecuente de diferencias de Fourier
y se refin6 mediante procedimientos de minimos cuadrados de 16 matriz completa en
procedimientos F2 utilizando el paquete SHELX-2014-7 [21]. Los programas

cristalograficos se utilizaron bajo la suite WINGX [27].
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[I.2. Sintesis de compuestos

I1.2.1. Cloruro de his-1,3-(naftalen-1-ilmetil)-1H-imidazolio,{(Naf)2Imo}Cl (1A)

© 14

En un matraz Schlenk se colocaron 0.41 g (0.59 mmol) de K,CO3y 0.2 g (2.94 mmol)
de 1H-imidazol en 8 mL de acetona previamente secada, y se colocé en agitacién por 30
minutos a temperatura ambiente. Posteriormente se adicionaron 0.43 g (0.59 mmol) de 1-
(clorometil)naftaleno y se llevé a reflujo de acetona (56 °C) en un bafio de aceite durante
24 horas bajo agitacion. Pasado el tiempo de reaccion a la mezcla se le adicionaron 0.20 g
(2.47 mmol) de K.CO3 y 0.43 g (0.59 mmol) de 1-(clorometil)naftaleno y se mantuvo bajo
las mismas condiciones que el paso anterior durante 24 horas mas. El precipitado blanco
obtenido se disolvi6 en EtOH seco y se filtr6 con canula para eliminar el K;COs.
Posteriormente, la solucion de EtOH obtenida se evapord en una linea de vacio para
obtener un liquido viscoso, al cual se le hicieron lavados con éter etilico (5 x 3 mL) para
retirar el exceso de 1-(clorometil)naftaleno,y con pentano (3 x 3 mL) para eliminar las trazas
de éter etilico. Finalmente se colocé en una linea de vacio para evaporar el pentano;
obteniendo asi, al compuesto {(Naf).Imo}]Cl (1A) como un soélido fino color blanco con buen
rendimiento (0.79 g, 70%).

Datos espectroscépicos de 1A

IH RMN, CDCls, 400 MHz, 25 °C, § (ppm): 11.52 (s, 1H, H2), 8.04 (d, 2H, 3J%-14 = 8.36 Hz,
H'2), 7.85 (d, 2H, 34 = 7.66 Hz, H°), 7.83 (d, 2H, 3J%-14 = 7.11 Hz, H%), 7.56 (d, 2H,
3341 = 7.19 Hz, H8), 7.54 (dd, 2H, 331 = 8.36, 8.28 Hz, H13), 7.50 (dd, 2H, 3J%-4 = 8.28,
7.11 Hz, H¥), 7.41 (dd, 2H, 3J%-4 = 7.19, 7.66 Hz, H°), 6.92 (s, 2H, H%), 6.00 (s, 4H, H°).

13C{IH} RMN, CDCls, 100 MHz, 25 °C, § (ppm): 138.3 (1C, C?), 134.0 (2C, C%), 131.0 (2C,
C16), 130.8 (2C, C19), 129.2 (2C, C*5), 129.2 (2C, C?), 128.2 (2C, C7), 128.0 (2C, C¥3), 126.7
(2C, C*4), 125.5 (2C, CY), 122.8 (2C, C1?), 121.4 (2C, C%), 51.5 (4C, C5).

IR, KBr v cm™: 3042 (bf, st, C-Ha), 2976-2854 (bf, st, C-H), 793-773 (bf, oop, C-H), 1564
(bf, st, C=N), 1157 (bf, st C-N=C*).
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11.2.2. Cloruro de 1-metil-3-(naftalen-1-ilmetil)-1H-imidazolio, {Me(Naf)imo}Cl (1B)

En un matraz Schlenk se colocaron 1 g (12.30 mmol) de 1-metilimidazol y 2.37 g
(12.30 mmol) de 1-(clorometil)naftaleno en 5 mL de THF a 65 °C y se mantuvieron en
agitacion constante durante 24 horas. Pasado el tiempo de reaccién se obtuvo un liquido

viscoso color amarillo/anaranjado en una fase distinta al THF.

El THF fue extraido para posteriormente recolectar el liquido viscoso con MeOH
seco, el cual fue extraido y evaporado en una linea de vacio. El liquido viscoso fue lavado
con acetato de etilo (5 x 3 mL) para eliminar el exceso de 1-(clorometil)naftaleno y con
pentano (3 x 3 mL) para eliminar trazas de reactivo y disolvente; finalmente, el disolvente
remanente se evapor6 en la linea de vacio para obtener un precipitado color blanco,
correspondiente al compuesto {[Me(Naf)imo}Cl (1B) con un rendimiento moderado. (1.72
g, 54%).

Datos espectroscopicos de 1B

IH RMN, CDCls, 400 MHz, 25 °C, § (ppm): 10.63 (s, 1H, H?), 8.06 (d, 2H, 3J%-14 = 8.40 Hz,
H12), 7.84 (d, 2H, 3J%-4 = 7.47 Hz, H), 7.82 (d, 2H, 331y = 7.00 Hz, H'), 7.59 (d, 2H,
33414 =7.00 Hz, H®), 7.52 (dd, 2H, 3J*-14 = 8.40, 7.88 Hz, H'®), 7.46 (dd, 2H, 3J%-14 = 7.88,
7.00 Hz, H'), 7.41 (dd, 2H, 33%- = 7.00, 7.47 Hz, H%), 7.36 (s, 1H, H), 7.10 (s, 1H, H%),6.00
(s, 2H, H°), 3.98 (s, 3H, H'7).

13C{*H} RMN, CDCls, 100 MHz, 25 °C, § (ppm): 138.1 (1C, C?), 133.9 (1C, C*%), 131.6 (1C,
C9), 130.4 (1C, C9), 129.2 (1C, C5), 129.2 (1C, C?), 128.4 (1C, C7), 127.9 (1C, C*3), 126.7
(1C, C4), 125.6 (1C, C9), 123.3 (1C, C9), 122.9 (1C, C?), 121.7 (1C, C%), 51.3 (1C, C?), 36.7
(3C, C7).

IR, KBr v cm™: 3076 (bd, st, C-Ha), 3050-2978 (bd, st, C-H), 803-780 (bf, oop, C-H),1571
(bm, st, C=N), 1159 (bf, st C-N=C").
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11.2.3. cloro(1,3-bis(naftalen-1-ilmetil)imidazol-2-iliden)plata(l) [Ag{(Naf)2lmil}CI] (2A)

En un matraz Schlenk se disolvieron 50 mg (0.13 mmol) de 1A en 0.2 mL de MeOH
y se le afiadieron 2 mL de CH.Cl; en seguida se adicionaron 15 mg (0.07 mmol) de Ag.0.
La reaccion se llevé a 40 °C y se mantuvo bajo agitacion durante 24 horas en ausencia de

luz.

El proceso de purificacién descrito a continuacion se llevé a cabo en ausencia de
luz. El disolvente se evapord directamente en el matraz Schlenk y se obtuvo un sélido
blanco, el cual fue extraido con CHCIs (3 x 2 mL), a continuacion, la mezcla se hizo pasar
a través de una columna empaquetada con celita. El disolvente del filtrado resultante se
evapord en una linea de vacio y se obtuvo un sélido blanco que se raspd y trituré hasta que
ya no se formaron burbujas de disolvente. El sélido finalmente se lavd con pentano (3 x 2
mL) y las trazas de disolvente se evaporaron en la linea de vacio. El complejo
[Ag{(Naf).lmil}CI] (2A) se recuperé como un solido blanco con un rendimiento excelente
(62.8 mg, 98%).

Datos espectroscopicos de 2A

IH RMN, CDCls, 400 MHz, 25 °C, § (ppm): 7.86 (d, 2H, 3J%-1 = 8.47 Hz, H'2), 7.75 (d, 2H,
3941y = 8.14 Hz, H®®), 7.69 (d, 2H, 3% = 8.22 Hz, H19), 7.39 (dd, 2H, 3J%-14 = 7.52, 8.14
Hz, H4), 7.30 (dd, 2H, 3J%-1 = 8.47, 7.52 Hz, H'), 7.24 (dd, 2H, 3J%-14 = 7.00, 8.22 Hz,
H®), 7.11 (d, 2H, 3341 = 7.00 Hz, H8), 6.76 (s, 2H, H?), 5.70 (s, 4H, HS).

13C{*H} RMN, CDCls, 100 MHz, 25 °C, § (ppm): 185.1 (1C, C?), 133.9 (2C, C*%), 131.8 (2C,
Cl%), 131.1 (2C, C7), 129.8 (2C, C9), 128.8 (2C, C%), 127.1 (2C, C?), 127.0 (2C, C*3), 126.2
(s, 2C, C¥), 125.6 (s, 2C, C°), 123.3 (s, 2C, C1?), 121.2 (s, 2C, C*), 53.7 (s, 2, C9).

IR, KBr v ¢cm™:3087 (bm, st, C-Ha’), 3006-2942 (bd, st, C-H), 787 (bf, oop, C-H).
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11.2.4. Cloro(1-metil-3-(naftalen-1-ilmetil)imidazol-2-iliden)plata(l) [Ag{Me(Naf)Imil}Cl]
(2B)

17 |

|
., L2

2
N

En un matraz Schlenk se disolvieron 50 mg (0.19 mmol) de 1B en 0.2 mL de MeOH
y se le afladieron 2 mL de CH.Cl, posteriormente se adicionaron 22.4 mg (0.09 mmol) de
Ag20, lareaccion se llevé a 40 °C y se mantuvo bajo agitacién durante 24 horas en ausencia
de luz. El proceso de purificacion del complejo 2B, se realiz6 de manera similar al descrito
anteriormente para 2A. ElI complejo [Ag{Me(Naf)Imil}CI] (2B) se recuperé como un sélido

blanco con un buen rendimiento. (31.9mg, 94.7%).

Datos espectroscopicos de 2B

IH RMN, CDCls, 400 MHz, 25 °C, & (ppm): 7.85 (m, 2H,H!2), 7.80 (m, 2H, H5), 7.76 (d, 2H,
3341, = 8.28 Hz, H19), 7.44 (m, 1H, H¥), 7.42 (m, 1H, H®), 7.35 (dd, 1H, 3J%-1 = 7.12, 8.28
Hz, H°), 7.21 (d, 1H, 33%-4 = 7.12 Hz, H®), 6.95 (d, 1H, 3J%-1 = 1.74 Hz, H%), 6.84 (d, 1H,
3943 = 1.74 Hz, HY), 5.65 (s, 2H, H®), 3.79 (s, 3H, HYY).

13C{IH} RMN, CDCls, 100 MHz, 25 °C, § (ppm): 182.5 (1C, C?), 133.8 (1C, C'), 131.2 (1C,
C7), 131.0 (1C, C9), 129.5 (1C, C%), 129.0 (1C, C1), 127.2 (1C, C8), 127.1 (1C, C¥), 126.3
(1C, C*), 125.4 (1C, C%), 123.0 (1C, C1?), 122.4 1C, C%), 121.4 (1C, C5), 53.4 (1C, C5), 39.1
(1C, C1).

IR, KBrv cm:3093-3057 (bd, st, C-Ha), 2923-2851 (bd, st, C-H), 786 (bf, oop, C-H).

22



lll. Resultados y discusion
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[1l.1. Resultados y discusion
lll.1.1Cloruro de bis-1,3-(naftalen-1-ilmetil)-1H-imidazolio {(Naf)2lmo}ClI (1A).

La sal simétrica {(Naf).Imo}ClI (1A) fue obtenida con buen rendimiento mediante la
reaccion de sustitucion nucleofilica del 1-clorometilnaftaleno con 1H-imidazol en presencia
de K>COs en una estequiometria 1:1 con 1.5 eq. de K>COs. Una vez transcurridas 24 horas,
en un segundo pasose llevé a cabo la adicion in-situ de 1 eq. mas de 1-clorometilnaftaleno
y 0.5 eq. de K,COs3;, como se muestra en el esquema lll. 1.Se pudo observar que el
intermediario monosustituido es una especie inestable, por lo que no fue posible su
aislamiento. Sin embargo, la sal de imidazolio simétrica 1A, fue obtenida exitosamente
como un solido fino de color blanco con buenos rendimientos como se muestra en el
esquema lll.1. La sal de imidazolio simétrica 1A fue caracterizada por distintas técnicas

espectroscdpicas, como se menciona mas abajo.

AR
HN \N
1.5 eq. cho3 O N/%N 0.5 eq. ch03
Acetona ‘ \—/ Acetona
56°C/24h 56°C/24h

1A (70%

Esquema lll.1. Sintesis de cloruro de bis-1,3-(naftalen-1-ilmetil)-1H-imidazolio (1A).

I11.1.2 Cloruro de 1-metil-3-(naftalen-1-ilmetil)-1H-imidazolio, {(Naf)Melmo}CI(1B).

La sal asimétrica {(Naf)Melmo}Cl (1B) fue sintetizada con rendimientos moderados
mediante la reaccién de activacion térmica de 1-clorometilnaftaleno con 1-metilimidazol, en

un solo paso y en una estequiometria 1.1 como se muestra en el esquema lll.2.

Me. A ‘ THF Me\
N N + —_—
\—/ 65°C/24h \_/

(54%)

Esquema ll.2. Sintesis de cloruro de 1-metil-3-(naftalen)-1-ilmetil)imidazolio (1B).

Se obtuvo la sal de imidazolio asimétrica 1B, como un sélido fino color blanco. 1B
qgue fue caracterizada por distintas técnicas espectroscépicas como se muestran a

continuacion.
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I11.1.3 Caracterizacion por espectroscopia de IR de los compuestos 1Ay 1B

En el espectro de IR del compuesto 1A, (figura lll.1.), se puede observar la banda
de estiramiento C-H del sustituyente aromatico naftilo en 3042 cm™ y de estiramiento C-H
alifatico del fragmento CH; en 2976-2854 cm™. También, se presenta una banda de flexién
fuera del plano C-H en 793-773 cm™. De igual forma, es posible observar la banda de
estiramiento C=N en 1564 cm™ traslapada con C=C en 1564 cmy especialmente la banda
de estiramiento C-N=C* en 1157 cm™, lo que indica la formacién de una sal cuaternaria de
imidazolio.

En el espectro de IR del compuesto 1B, figura Ill.2, se puede observar la banda de
estiramiento C-H de sustituyente aromatico naftilo en 3076 cm™ y de estiramiento C-H
alifatico del fragmento CH en 3050-2978 cm™. También, se presenta una banda de flexién
fuera del plano C-H en 803-780 cm™. De igual forma, es posible observar la banda de
estiramiento C=N en 1571 cm™ y especialmente la banda de estiramiento C-N=C* en 1159

cm™, lo que indica la formacién de una sal de imidazolio.
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Figura lll.1. Espectro de IR del compuesto 1A en pastilla de KBr.
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Figura lll.2. Espectro de IR del compuesto 1B en pastilla de KBr.
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I11.1.4 Caracterizacion por espectroscopia de RMN de *Hy BC{*H} de 1Ay 1B

En la figura lll. 3 se muestra el espectro de RMN de *H del compuesto 1A, en donde
se puede identificar la sefial simple caracteristica de H? en 11.52 ppm. También se pueden
observar las sefales pertenecientes a los anillos arométicos de los sustituyentes nattilo,
una sefial doble correspondiente a H'2 en 8.04 ppm (3J%-!4 = 8.36 Hz), dos sefiales dobles
traslapadas que corresponden a los H° y H'S, en 7.85 ppm (3J%-4 = 7.66 Hz) y 7.83 ppm
(3J%%-14 = 7.11 Hz) respectivamente; lo mismo sucede para H® que es una sefial doble en
7.56 ppm (3J'-14 = 7.19 Hz) que se traslapa con la sefial doble de dobles de H® en 7.54
ppm (3J'n1s-h1214 = 8.36 y 8.20 Hz); se observa a H** como una sefial doble de dobles en
7.50 ppm (33*n1a-H1315 = 8.28 y 7.11 Hz), la sefial doble de dobles en 7.41 ppm corresponde
aH® ((Jho-tus 10 =7.19y 7.66 Hz). Entre 6 y 7 ppm se pueden observar dos sefiales simples,
la sefial simple correspondiente a H* del fragmento imidazdlico, en 6.92 ppm y la sefial

simple correspondiente a H® del fragmento CH>, en 6.00 ppm.

I

Il | 1
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14.00= =

12.0 11.5 11.0 10.5 10.0 9.5 9.0 8.5 8.0 7.5 7.0 6.5 5.5 5.0 4.5 4.0 3.5
ppm

Figura lll.3. Espectro de RMN de *H del compuesto 1A en CDClz a t.a.

o
o

Mediante un espectro de dos dimensiones homonuclear se llevé a cabo la
asignacion del espectro de 'H. En la figura Ill.4, se muestra el espectro gCOSY del
compuesto 1A, en donde se identifican las correlaciones de los protones del fragmento
aromatico correspondiente a los sustituyentes naftilo. También se pueden observar las

correlaciones de H'? con la sefial de H3.
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Figura lll.4. Espectro de gCOSY del compuesto 1A en CDClz a t.a.

En la figura 111.5 se muestra el espectro de RMN de *C{*H} del compuesto 1A, en
donde se puede identificar la sefial del C? en § 138.3 ppm. En 134.0, 131.0 y 130.8 ppm se
pueden observar las sefiales pertenecientes a los carbonos de los anillos aromaticos de los
sustituyentes naftilo, C*, C® y C1° respectivamente; en 129.2 ppm se muestra una sefial
intensa que corresponde a C'°y C8; C”aparece en 128.2 ppm, y en seguida se observa una
sefial en 128.0 ppm correspondiente a C*%; en 126.7, 125.5 y 122.8 ppm se encuentran las
sefiales correspondientes a los C'4, C° y C*?, respectivamente. También se puede observar
la sefial perteneciente al C* del fragmento imidazélico en 121.4 ppm y la sefial en
frecuencias mas bajas, la sefial en 51.5 ppm, pertenece a C°® del fragmento metilénico
(-CH2-).
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Figura lll.5. Espectro de RMN de **C{*H} del compuesto 1A en CDClz a t.a.

Se obtuvo el espectro en dos dimensiones, gHSQC, que confirmd la correcta
asignacion de las sefiales previamente descritas en donde se puede observar la correlacién
entre las sefales de los H's y los C’s a un enlace para el compuesto 1A, el cual se muestra
en la figura Il.6. Se observa la correlacién entre H2 en 11.52 ppm con C? en 138.3 ppm, la
correlacion entre H*? en 8.04 ppm con C*? en 122.8 ppm, la correlacién entre H'® en 7.85
ppm con C° en 130.8 ppm, la correlacion entre H'® en 7.83 ppm con C* en 129.2 ppm, la
correlacién entre H8 en 7.56 ppm con C& en 129.2 ppm, la correlacion entre H' en 7.54 ppm
con C® en 128.0 ppm, la correlacién entre H* en 7.50 ppm con C* en 126.7 ppm, la
correlacion entre H® en 7.41 ppm con C°® en 125.5 ppm, la correlacion entre H* en 6.92 ppm

con C*en 121.4 ppm y la correlaciéon entre H® en 6.00 ppm con C® en 51.5 ppm.

El espectro en dos dimensiones gHMBC, (Figura 111.7) fue obtenido para realizar la
correcta asignacion de las sefiales previamente descritas del compuesto 1A, y sobre todo
asignar a los carbonos cuaternarios presentes en el compuesto. Se puede observar una
correlacion a tres enlaces de H? en 11.52 ppm con C* en 121.4 ppm, H*2 en 8.04 ppm con

una correlacién a tres enlaces con C*y C'° en 126.7 y 130.8 ppm respectivamente, asi
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como una correlaciéon a dos enlaces con C* en 134.0 ppm, H* en 7.85 ppm con una
correlacion a tres enlaces con C® y C! en 129.2 y 134.0 ppm respectivamente, de igual
modo, una correlacion a dos enlaces con C° en 125.5 ppm, la correlacién a tres enlaces de
H en 7.83 ppm con C*¥y C” en 128.0 y 128.2 ppm respectivamente, H® en 7.56 ppm con
una correlacion a tres enlaces con C® C° y C! en 51.5, 130.8 y 131.0 ppm
respectivamente, H'2 en 7.54 ppm con una correlacién a tres enlaces con C’y C** en 128.2
y 128.0 ppm respectivamente, H® en 7.54 ppm con una correlacién a tres enlaces con C*°
en 129.2 ppm, H* en 7.50 ppm con una correlacién a tres enlaces con C*? en 122.8 ppm y
una correlacion a cuatro enlaces con C* en 134.0 ppm, H® en ppm con una correlacion a
tres enlaces con C’y C en 128.2 y 134.0 ppm respectivamente, H* en 6.92 ppm con una
correlacion a tres enlaces con C?y C® en 138.3 y 51.5 ppm respectivamente. También es
posible observar la correlacion de H® en 6.00 ppm a tres enlaces con C?, C% C8y C¥ en
138.3,121.4, 129.2 y 131.0 ppm respectivamente, de la misma manera, una correlacion a

dos enlaces con C’ en 128.2 ppm.
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En la figura 111.8 se muestra el espectro de RMN de *H del compuesto 1B, en donde
se puede ver una sefial simple correspondiente a H? en 10.63 ppm. También se pueden
observar las sefales pertenecientes a los anillos aromaticos del sustituyente naftilo, una
sefal doble correspondiente a H? en 8.06 ppm (3J*%s-4 = 8.40 Hz), dos sefales dobles
traslapadas que corresponden a los H® y H®, en 7.84 ppm (3J%-14 = 7.47 Hz) y 7.82 ppm
(33%-14 = 7.00 Hz) respectivamente; H® se muestra como una sefial doble en 7.59 ppm (3J%-
1, = 7.00 Hz); una sefial doble de dobles correspondiente a H'® es mostrada en 7.52 ppm
((Itiz-tizisa = 8.40 y 7.88 Hz). Asimismo, se muestra la sefial doble de dobles
correspondiente a H** en 7.46 ppm (3J'u14-th1z15 = 7.88 y 7.00 Hz), mientras que en 7.41
ppm, también es posible observar una sefial doble de dobles correspondiente a H® (3Juo-
Yig10 = 7.00 y 7.47. Adicionalmente, se pueden observar a las sefiales simples H® y H*,
correspondientes al fragmento imidazélico, en 7.36 ppm y 6.00 ppm respectivamente, a H®
como una sefial simple del fragmento CH; en 6.00 ppm y una sefial simple correspondiente

a HY del sustituyente metilo en 3.98 ppm.

En la figura I11.9 se muestra el espectro gCOSY del compuesto 1B, donde se pueden

observar las correlaciones entre H*? en 8.06 ppm con H3 en 7.52 ppm, las correlaciones
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entre H® en 7.84 ppm con H® en 7.41 ppm, las correlaciones entre H'® en 7.82 ppm con H*
en 7.46 ppm, las correlaciones entre H® en 7.59 ppm con H° en 7.41 ppm y las correlaciones

entre H® en 7.52 ppm con H* en 7.46 ppm, que confirman las asignaciones hechas en el
espectro de *H.
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En la figura 111.10 se muestra el espectro de RMN de **C{*H} del compuesto 1B, en
el cual se puede identificar la sefial del C? en  138.1 ppm. En 133.9, 131.6, 130.8 ppm se
pueden observar las sefiales pertenecientes a los carbonos de los anillos aromaticos del
sustituyente naftilo C!t, C1® y C° respectivamente; en 129.2 ppm se muestra una sefial
intensa correspondiente a las dos sefiales traslapadas de los C*® y C8; C” aparece en 128.4
ppm y una sefial correspondiente a C* se muestra en 127.9 ppm; C* muestra una sefial
en 126.7 ppm, C° en 125.6 ppm y C*? en 122.9 ppm. Igualmente, se pueden observar dos
sefiales pertenecientes a C° y C* del fragmento imidazdlico, en 122.9 ppm y 121.7 ppm
respectivamente; la sefial correspondiente a C® del fragmento CH, se muestra en 51.3 ppm

y la del sustituyente metilo C!” en 36.7 ppm.

015! CB
c1o C3 g1 co cscﬂ c#

c2 cn ce c’

Wu‘WnJvL_..JW\WVJWW

139 137 135 133 131 129 127 125 123 121

Al Cﬁ

[ T T T T T T T T T T T
190 180 170 160 150 140 130 120 110 100 90 80 70 60 50 40
ppm

Figura 111.10. Espectro de RMN *3C{*H} del compuesto 1B en CDCl; a t.a.

Se obtuvo el espectro en dos dimensiones, gHSQC, como apoyo para confirmar la
correcta asignacion de las sefiales previamente descritas de *C, en donde se puede
observar la correlaciéon entre las senales de H’s y C’s a un enlace para el compuesto 1B, el
espectro se muestra en la figura 111.11. Se observa la correlacion entre H? en 10.63 ppm con
C2en 138.1 ppm, la correlacion entre H? en 8.06 ppm con C*? en 122.9 ppm, la correlacién
entre H° en 7.84 ppm con C*° en 130.4 ppm, la correlaciéon entre H'® en 7.82 ppm con C*®
en 129.2 ppm, la correlacién entre H® en 7.59 ppm con C8 en 129.2 ppm, la correlacion
entre H'® en 7.52 ppm con C* en 127.9 ppm, la correlacién entre H** en 7.46 ppm con C**
en 126.7 ppm, la correlacién entre H® en 7.41 ppm con C® en 125.6 ppm, la correlacion

entre H® en 7.37 ppm con C® en 123.3 ppm, la correlacién entre H* en 7.10 ppm con C* en
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121.7 ppm, la correlacion entre H® en 6.00 ppm con C® en 51.3 ppm vy la correlacién entre

H" en 3.98 ppm con C'” en 36.7 ppm.
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Figura Ill.11. Espectro de gHSQC del compuesto 1B en CDClz a t.a.

En el espectro en dos dimensiones gHMBC, del compuesto 1B, figura Ill.12, se
observa una correlacion a tres enlaces entre H2 en 10.63 ppm con C4, C° C®y C'" en 121.7,
123.3, 51.3 y 36.7 ppm respectivamente, H'? en 8.06 ppm con una correlacién a tres
enlaces con C°y C'* en 130.4 y 126.7 ppm respectivamente, asi como también presenta
una correlacion a dos enlaces con C! en 133.9 ppm y a cuatro enlaces con C’ en 128.4
ppm, H® en 7.84 ppm con tiene una correlacion a tres enlaces con C8 C*y C* en 129.2,
122.9 y 131.6 ppm respectivamente, de igual manera, presenta una correlacion a dos
enlaces con C° y C! en 125.6 y 133.9 ppm respectivamente, H*® en 7.82 ppm tiene una
correlacion a tres enlaces con C* en 127.9 ppm, H8 en 7.59 ppm presenta correlaciones a
tres enlaces con C®y C% en 51.3 y 130.4 ppm respectivamente, igualmente, presenta una
correlacién a dos enlaces con C® en 125.6 ppm, H*® en 7.52 ppm con una correlacion a tres
enlaces con C*® en § 129.2 ppm y una correlaciéon a dos enlaces con C® en 131.6 ppm, H*
en 7.46 ppm con una correlacién a tres enlaces con C*? en 122.9 ppm, H® en 7.41 ppm con
una correlacion a tres enlaces con C’ y C° en 128.4 y 125.6 ppm respectivamente, H°

en 7.37 ppm con una correlacion a tres enlaces con C?, C3y C'” en 138.1, 123.3 y 36.7 ppm
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respectivamente, H* en 7.10 ppm con una correlacion de tres enlaces con C2y C®en 138.1
y 51.3 ppm respectivamente, de igual manera, presenta una correlacion a dos enlaces con
C® en 123.3 ppm, H® en 6.00 ppm con una correlacion a tres enlaces con C?, C* C8y C1¢
en 138.1, 121.7, 129.2 y 131.6 ppm respectivamente, mientras que con C’ en 128.4 ppm
presenta una correlacion a dos enlaces. También es posible observar que H!” en 3.98 ppm

presenta una correlacion a tres enlaces con C2y C® en 138.1 y 123.3 ppm respectivamente.
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Figura lll.12. Espectro de gHMBC del compuesto 1B en CDClz a t.a.

1.L1.5 Complejo clorobis{1,3-(naftalen-1-ilmetil)imidazolil}plata(l), [Ag{(Naf)lmil}Cl]
(2A).

El complejo [Ag{(Naf)imil}CI] (2A) fue obtenido con excelentes rendimientos
mediante la reaccion de 1A con Ag.O en una estequiometria 1:0.5 respectivamente y en

ausencia de luz, como se muestra en el esquema IIl.3.

CH20|2 MeOH
10 1
40°C/24h
2A (98%

Esquema 111.3. Sintesis del complejo clorobis{1,3-(naftalen-1-ilmetil)imidazolil}plata(l) (2A).
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El carbeno NHC de plata(l) (2A) se obtuvo como un sdlido fino de color blanco que
presenta una estabilidad relativamente moderada al ser expuesto a la luz y al encontrarse
en soluciéon. 2A presenta una estructura monocarbénica de acuerdo a la informacion
obtenido por difraccién de rayos X de monocristal, que se discutira mas adelante. La
caracterizacién de este compuesto fue llevada a cabo por medio de distintas técnicas

espectroscépicas, cuyos resultados se muestran mas abajo.

1.L1.6 Complejo cloro{l-metil-3-(naftalen-1-ilmetil)imidazolil}plata(l), [Ag{(Naf)
Melmil}Cl] (2B).

El complejo [Ag{(Naf)Melmil}Cl] (2B) fue obtenido con buenos rendimientos
mediante la reaccibn de 1B con Ag:O en una relacibn estequiométrica 1:0.5

respectivamente en ausencia de luz y mediante activacion térmica, como se muestra en el

©
0.5 eq. Ag,0
Me\N@N CH,ClyMeQH Me\
\ & BT I
40°C/24h

1B 2B 71%

esquema Il1.4.

Esquema lll.4. Sintesis de cloro{1-metil-3-(naftalen-1-ilmetil)imidazolil}plata(l) (2B).

El carbeno NHC de plata(l) (2B) se obtuvo exitosamente como un soélido fino de
color blanco que presenta una estabilidad relativamente baja al ser expuesto a la luz y al
encontrarse en solucion. 2B también presenta una estructura monocarbénica de acuerdo
con el estudio de difraccion de rayos X de monaocristal realizado, que se mencionara mas
adelante. La caracterizacion de este compuesto fue llevada a cabo por medio de distintas

técnicas espectroscopicas, cuyos resultados se muestran a continuacion.

[11.1.7 Caracterizacion por espectroscopia de IR de 2Ay 2B

En el espectro de IR del compuesto 2A, figura 111.13, se puede observar la banda de
estiramiento C-H de sustituyente aromatico naftilo en 3087 cm™ y de estiramiento C-H
alifatico del fragmento CH, en 3006-2942 cm™. También se presenta una banda de flexién

fuera del plano C-H en 787 cm™. De igual forma, es posible observar que las bandas de
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absorcion correspondiente a C-N=C*"y C=N han desaparecido, lo que permite proponer la

formacion del complejo NHC de plata(l).
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Figura 111.13. Espectro de IR del compuesto 2A en pastilla de KBr.

Se obtuvo el espectro de IR del compuesto 2B, figura 11.14, en el cual se puede

observar la banda de estiramiento C-H de sustituyente aromatico naftilo en 3093-3057 cm™

y de estiramiento C-H alifatico del fragmento CH, en 2923-2851 cm™. También, se presenta

una banda de flexién fuera del plano C-H en 786 cm™. De igual forma, es posible observar

gue la banda de estiramiento C=N y la banda de absorcién correspondiente a C-N=C* han

desaparecido, indicando la formacion del complejo NHC de plata(l).
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Figura lll. 14. Espectro de IR del compuesto 2B en pastilla de KBr.
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I11.1.8 Caracterizacion por espectroscopia RMN de 'H y ¥C{!H} de 2Ay 2B

En la figura 111.15 se muestra el espectro de RMN de *H del compuesto 2A, en el
cual ya no se observa la sefial correspondiente a H?, lo que permite sugerir la formacion del
carbeno NHC de Ag(l). Se pueden observar las sefiales dobles de H?, H*® y H® en 7.86
ppm (-4 = 8.47 Hz), 7.75 ppm ((J%w-1y = 8.14 Hz) y 7.69 ppm (3J%-14 = 8.22 Hz)
respectivamente, asi como un conjunto de sefiales de tipo doble de dobles, en 7.39 ppm
correspondiente a H* (3J%14-th1315 = 7.52 'y 8.14 Hz) y H® en 7.30 ppm ((J*h1s-thize = 8.47
y 7.52 Hz), por ultimo, la sefial correspondiente a H® en 7.24 ppm (®J*no-*ng10 = 7.00 y 8.22
Hz). En 7.11 ppm (3J'%s-'s = 7.00 Hz) se muestra a H® como una sefial doble. Igualmente,
se puede observar la sefial de H* en 6.76 ppm y a H®, del fragmento CH; en 5.70 ppm,
como sefales simples. De manera general se puede observar que la formacion y
coordinaciéon del carbeno NHC hacia Ag(l) generé un cambio en los desplazamientos

guimicos hacia frecuencias mas bajas.

Se obtuvo el espectro de dos dimensiones homonucleares para confirmar la
asignacion del espectro de 'H. En la figura 111.16 se muestra el espectro gCOSY del
compuesto 2A, donde se pueden observar las correlaciones entre H'2 en 7.86 ppm con H*3
en 7.30 ppm, las correlaciones entre H® en 7.69 ppm con H® en 7.24 ppm, las correlaciones
entre H® en 7.75 ppm con H** en 7.39 ppm, las correlaciones entre H® en 7.11 ppm con H°

en 7.24 ppm y las correlaciones entre H2 en 7.30 ppm con H'* en 7.39 ppm.
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Figura ll.15. Espectro de RMN de 'H del compuesto 2A en CDCls.
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Figura l11.16. Espectro de COSY del compuesto 2A en CDCls.

En la figura 111.17 se muestra el espectro de RMN de *C{*H} del compuesto 2A, en
el cual se puede identificar, a frecuencias altas, la sefial del C2 en 185.1 ppm, lo cual
confirma la coordinacion del a&tomo de carbono carbénico hacia la Ag. También se pueden
observar las sefales pertenecientes a los anillos aromaticos de los sustituyentes naftilo,
con sefiales de C'! a 133.9 ppm, C*® en 131.8 ppm, C’ en 131.1 ppm, C*°a 129.8 ppm, C¥®
en 128.8 ppm, C8 a 127.1 ppm, C*3 en 127.0 ppm, C** a 126.2 ppm, C° en 125.6 ppmy a
C'2 en 123.3 ppm. Igualmente, se muestra a C* del fragmento imidazdlico, en 121.2 ppmy
a C°® del fragmento CHy, en 53.7 ppm. De manera general, se puede observar que las
sefales correspondientes a los carbonos mas cercanos a C? sufrieron mayores cambios
hacia frecuencias mas altas en su desplazamiento quimico en comparacién con la sal de
partida, mientras que los mas alejados se mantuvieron casi sin cambios, con

desplazamientos quimicos muy similares a los que presentan en el compuesto 1A.
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Figura lll.17. Espectro de RMN de *C{*H} del compuesto 2A en CDCls.

Se obtuvo el espectro en dos dimensiones, HSQC, para confirmar la correcta
asignacion de las seiales de '°C, en donde se puede observar la correlacion entre las
sefales de H's y C’s para el compuesto 2A, el cual se muestra en la figura 111.18. Se observa
la correlacién entre H'? en 7.86 ppm con C* en 123.3 ppm, la correlacion entre H® en 7.75
ppm con C*® en 128.8 ppm, la correlacion entre H° en 7.69 ppm con C*° en 129.8 ppm, la
correlacion entre H* en 7.39 ppm con C* en 126.2 ppm, la correlacion entre H'3 en 7.30
ppm con C*2 en 127.0 ppm, la correlacién entre H® en 7.24 ppm con C° en 125.6 ppm, la
correlacion entre H® en 7.11 ppm con C® en 127.1 ppm, la correlacién entre H* en 6.76 ppm

con C*en 121.2 ppm y la correlacion entre H® en 5.70 ppm con C® en 53.7 ppm.
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Figura 111.18. Espectro de gHSQC del compuesto 2A en CDCls.
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El espectro en dos dimensiones gHMBC, figura 111.19, fue obtenido para realizar la
correcta asignacion, sobre todo, de las sefiales de los carbonos cuaternarios del compuesto
2A, en donde se muestra una correlacién a tres enlaces entre H'? en 7.86 ppm con C'* en
126.2 ppm y una correlacion a dos enlaces con C'* en 133.9 ppm, H® en 7.75 ppm con una
correlacion a tres enlaces con C’y C*¥ en 131.1y 127.0 ppm respectivamente, H® en 7.69
ppm con una correlacion a tres enlaces con C8y C®en 127.1y 131.8 ppm respectivamente,
H4 en 7.39 ppm con correlacion a tres enlaces con C* y C! en 123.3 y 131.8 ppm
respectivamente, H'3 en 7.30 ppm con una correlacién a tres enlaces con C*° en 128.8 ppm
y una correlacion a cuatro enlaces con C* en 131.8 ppm, H® en 7.24 ppm con un correlacion
atres enlaces con C”y C'* en 131.1 y 133.9 ppm respectivamente, H® en 7.11 con C8, C%©
y C! en 53.7, 129.8, 131.8 ppm respectivamente. También es posible observar la
correlacion a tres enlaces de H® en 5.70 ppm con C?, C% C8y C® en 185.1, 121.2,127.1y
131.8 ppm respectivamente, cabe mencionar que H* no presenta una correlacién con otros

atomos a multiples enlaces.
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Figura l1.19. Espectro de gHMBC del compuesto 2A en CDCla.

En la figura 111.20 se muestra el espectro de RMN de H de 2B, en donde ya no se
observa la sefial correspondiente a H?, lo que permite proponer la formacion del complejo
de plata(l). Se pueden observar las sefiales correspondientes a H*? y H'® como sefiales

multiples en 7.85 y 7.80 ppm respectivamente, mientras que H'° se observa como una sefial
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doble en 7.76 ppm (3J's-14 = 8.28 Hz). En el caso de H'4, que se encuentra en 7.44 ppm 'y
de H® en 7.42 ppm, presentan sefiales mdltiples. También es posible identificar la sefial
doble de dobles de H® en 7.35 ppm ((J%e-ths,10 = 7.12 y 8.28 Hz), mientras que H® presenta
una sefial doble en 7.21 ppm (3J'y-4 = 7.12 Hz). Como es de esperar, H* y H® aparecen
como sefiales dobles en 6.95 (3J'w-'y = 1.74 Hz) y 6.84 (3J%-'w = 1.74 Hz) ppm
respectivamente. Finalmente, H® y H' se observan como sefiales simples en 5.65y 3.79

ppm respectivamente.

Se obtuvo el espectro de dos dimensiones homonucleares para corroborar la
asignacion del espectro de 'H. En la figura 111.21 se muestra el espectro gCOSY del
compuesto 2B, donde se pueden observar las correlaciones entre H'2 en 7.85 ppm con H*3
en 7.42 ppm, las correlaciones entre H® en 7.74 ppm con H® en 7.35 ppm, las correlaciones
entre H® en 7.85 ppm con H* en 7.44 ppm, las correlaciones entre H® en 7.21 ppm con H®
en 7.35 ppm, las correlaciones entre H® en 7.42 ppm con H* en 7.44 ppm vy las

correlaciones entre H* en 6.95 ppm y H® en 6.84 ppm.
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Figura 111.20. Espectro de RMN de 'H del compuesto 2B en CDCls.
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Figura lll.21. Espectro de COSY del compuesto 2B en CDCls.

En la figura 111.22 se muestra el espectro de RMN de *C{*H} del compuesto 2B, en
el cual se puede identificar, a frecuencias altas el C? en § 182.5 ppm, indicativo de la
coordinacién del atomo de carbono carbénico hacia la Ag. También es posible observar las
sefiales correspondientes a los anillos aromaéticos del sustituyente naftilo de C!, C”y C®
con intensidad moderada en 133.8, 131.2 y 131.0 ppm respectivamente, mientras que C,
presenta una sefial intensa en 129.5 ppm; en el caso de C®y C*3, se pueden identificar dos
sefales muy juntas entre si en 127.2 y 127.1 ppm respectivamente, por ultimo, las sefales
de C® C¥, C8y C'? se encuentran en 127.5, 126.4, 125.4 y 122.8 ppm respectivamente,
todas con una intensidad similar. Las sefiales correspondientes a los carbonos del
fragmento imidazolico C* y C®, se encuentran respectivamente a 122.4y 121.2 ppm;y en

el caso de C, su sefial asociada puede ser observada en 39.1 ppm.
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Figura 111.22. Espectro de RMN de **C{*H} del compuesto 2B en CDCls.

El espectro en dos dimensiones, HSQC se obtuvo para confirmar la correcta
asignacion de las sefiales previamente descritas. En donde se pueden observar las
correlaciones entre las sefales de H's y C’s para el compuesto 2B, el cual se muestra en
la figura 111.23. En el fragmento naftilo se observan las correlaciones entre H? a 7.85 ppm
con C* en 123.0 ppm, H*® a 7.80 ppm con C*® en 129.5 ppm y H'® a 7.76 ppm con C° en
129.0 ppm; también se puede observar que H* en 7.44 ppm presenta una correlaciéon con
C en 126.3 ppm, mientras que H' en 7.42 ppm tiene una correlacién con C*® en 127.1
ppm; en el caso de H® a 7.35 ppm, se encuentra su correlaciéon con C°® en 125.4 ppm. En
cuanto a la regién imidazoélica, se puede observar una correlacién entre H* en 6.95 ppm vy
C*en 122.4 ppm, y una correlacion entre H® a 6.84 ppm y C® en 121.4 ppm. Por Ultimo, se
presenta una correlacion entre H® en 5.65 ppm y C® a 53.4 ppm en el fragmento CH, y una

correlacion entre H en 3.79 ppm y C!” a 39.1 ppm en el sustituyente metilo.
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Figura 111.23. Espectro de gHSQC de 2B en CDCls.

El espectro en dos dimensiones gHMBC mostrado en la figura 1.24, se obtuvo para
para asignar las sefiales de los carbonos cuaternarios y para confirmar la asignacion de las
sefiales previamente descritas del compuesto 2B, en donde se muestra una correlacion a
tres enlaces de H'? en 7.85 ppm con C* en 126.3 ppm y de H¥® en 7.80 ppm con C*2 en
129.5 ppm; H¥® en 7.76 ppm presenta una correlacion a tres enlaces con C¢ en 131.0 ppm,
mientras que H® en 7.35 ppm, presenta una correlacion a tres enlaces con C” en 131.2 ppm
y con C! en 133.8 ppm. También se puede observar la correlacién a tres enlaces entre H®
en 7.21 ppm con C® en 53.4 ppm y con C*® en 131.0 ppm, asi como la correlacién a dos
enlaces de H* en 6.95 ppm con C®° en 121.4 ppm y de H® en 6.84 ppm a dos enlaces con
C*en 122.4 ppm. En el caso de H® en 5.65 ppm, se observa su correlacion a tres enlaces
con C* C!¢ C®y C?en 122.4, 131.0, 127.2 y 182.5 ppm respectivamente. Por ultimo, HY’

presenta correlaciones a tres enlaces con C°® 121.4 y C? en 182.5 ppm respectivamente.
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Figura 111.24. Espectro de gHMBC de 2B en CDCls.

I11.1.9 Caracterizacién por difraccion de rayos X (DRX) de monocristal de 1A, 1B, 2Ay
2B.

Los cristales adecuados de los compuesto 1A y 1B fueron obtenidos por
evaporacion lenta de una mezcla de acetona/agua y de MeOH/MeCN respectivamente, o

que permitid llevar a cabo estudios por difraccién de rayos X de monocristal (DRX).

El compuesto 1A cristaliz6 en un sistema triclinico con grupo espacial P-1, la
estructura obtenida en estado soélido coincide con la propuesta estructural realizada
mediante los datos obtenidos de su caracterizacion en solucion, cabe mencionar que se
observé una molécula de agua de cristalizacién en la estructura. La unidad asimétrica
contiene solamente una molécula de la sal y en la celda unitaria se encuentran 2 cationes
de imidazolio, 2 del anion cloruro y 2 de agua. En la Figura I11.25 se muestra la estructura
molecular ORTEP del compuesto en donde es posible observar que los sustituyentes de
los atomos de nitrégeno correspondientes al grupo naftalenil se encuentran orientados en
sentidos opuestos hacia atras y hacia adelante del plano formado por el anillo de imidazolio.
Se observan angulos de enlace N1-C4-C5 de 112.33° y N2-C15-C16 de 113.54° y las
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distancias de enlace C1-N1 de 1.332 (A) y C1-N2 de 1.329 (A) no presentan una diferencia
significativa entre ellas, lo cual permite proponer que la carga de los atomos de nitrégeno
se encuentra deslocalizada entre los atomos N1-C1-N2 dentro del anillo de imidazolio, ver
tabla A. La estructura es similar a la de su compuesto analogo derivado de benzimidazolio
{BzNf2}CI [19].

@-
J .
(7

Figura I11.25. Estructura ORTEP del compuesto 1A con elipsoides mostradas a un nivel
de probabilidad del 30%.

El compuesto 1B cristalizé en un sistema cristalino monoclinico con un grupo
espacial P2i/c. La estructura del estado soélido coincide con la propuesta estructural
realizada en solucién, de igual forma se observé una molécula de agua de cristalizacion en
la estructura. La unidad asimétrica contiene solamente una molécula del compuesto y en la
celda unitaria se encuentran 4 unidades del cation de imidazolio, 4 del anion cloruro y 4 de
agua. En la Figura Ill.26.se muestra la estructura molecular ORTEP del compuesto en
donde es posible observar que el grupo nattil se encuentra orientado de forma perpendicular
al plano formado por el anillo de imidazolio, con un angulo entre planos de 88.29°, ver figura
I11.27b. Asimismo, se observa un angulo de enlace N1-C4-C5 de 111.10° y las distancias
de enlace C1-N1 de 1.319 (A) y C1-N2 de 1.321 (A) no presentan una diferencia significativa
entre ellas, lo cual permite proponer que la carga de los atomos de nitrégeno se encuentra

deslocalizada entre los atomos N1-C1-N2 dentro del anillo de imidazol, ver tabla Ill.1.
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Figura 111.26. Estructura ORTEP del compuesto 1B con elipsoides mostradas a un nivel
de probabilidad del 30%.

En el empaquetamiento de las estructuras cristalinas tanto de 1A como de 1B se
encontraron interacciones no covalentes H---Cl con las moléculas de H;O y el anillo de
imidazol que dan estabilidad a las estructuras cristalinas. Para el compuesto 1A las
distancias de no-enlace tuvieron valores de 2.611, 2.756, 2.285y 2.392 A entre el CI1 y los
H1 y H3 del anillo de imidazolio y ambos hidrégenos de la molécula de H)O
respectivamente. Mientras que para 1B las distancias de no-enlace tuvieron valores de
2.574, 2.720, 2.2852 y 2.221 A entre el CI1 y los H1 del anillo de imidazolio, H4 del grupo
metileno y ambos hidrégenos de la molécula de H2O respectivamente. En todos los casos
los valores son menores que la suma de los radios de van der Waals de los dos atomos,
[Zvaw (H, Cl) = 3.09 A], pero mayores que la suma de sus radios covalentes [Zco, (H, Cl) =
1.33 A]. Asimismo, se observa una interaccion débil intermolecular de apilamiento de tipo
n—n desplazada entre uno de los anillos de seis miembros de los sustituyentes natftil, cuya
distancia entre centroides es de 3.909 A, este valor es ligeramente mayor a los descritos

en la literatura con valores entre 3.5y 4.0 A [28] ver Figura 111.27b, c y d.
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Figura lll.27. Interacciones intermoleculares observadas en los compuestos (a) 1A y (b-d)
1B.

Cristales adecuados de 2A se obtuvieron por evaporacion lenta CH,Cl,/tolueno 5:1.
El compuesto 2A cristalizé en un sistema monoclinico con un grupo espacial P2i/c, la
estructura del sélido cristalino coincide con la propuesta estructural realizada mediante los
datos obtenidos de su andlisis en solucion, se encontraron cuatro moléculas en la unidad
asimétrica. En la figura 111.28 se muestra el diagrama ORTEP de 2A, en donde se observa
como una especie monocarbénica y la geometria alrededor del &tomo de plata es lineal
distorsionada de acuerdo con el angulo de enlace C1-Agl-Cl1 de 174.95(12) cercano a
180°. Por otro lado, la distancia de enlace Cnuc—Ag1l es de 2.075(4) A y las distancias C—
N1 son similares cuyos valores se encuentran entre 1.331(5) y 1.349(5) A, en la tabla I11.1

se enlistan las distancias de enlace mas importantes de la molécula.

Fue posible cristalizar al compuesto 2B por evaporacion lenta en CH.Cl,, los
cristales fueron analizados por DRX; sin embargo, la muestra no fue adecuada para obtener
datos estructurales de buena calidad, por lo que solo fue posible obtener el modelo de
conectividad que se muestra en la figura 111.29, y que también concuerda con la estructura

propuesta en solucién.
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Figura 111.28. Estructura ORTEP del compuesto 2A con elipsoides mostradas a un nivel

de probabilidad del 30%.

Figura 111.29. Estructura molecular de 2B.

Tabla l1.1. Distancias (A) y angulos de enlace (°) del compuesto 1A, 1B y 2A.

 Distancias de enlace (A) 1A 1B 2A
C1-N1 1.332 (5) 1.319 (2) 1.331(5)
C1-N2 1.329 (4) 1321 (2) 1.349(5)
Ag1-C1 - - 2.075(4)
Ag1-Cl1 : : 2.3217(12)

' Angulos de enlace (°)
N1-C4-N5 112.3(3) 111.10(14) 114.6(4)
N2-C15-C16 113.5(3) : 114.1(3)
C1-Ag1-Cl1 : : 174.95(12)

Los datos de las colecciones cristalograficas de todos los compuestos se muestran en el

Apéndice.
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I11.2 Conclusiones

Se llevé a cabo la sintesis las sales de imidazolio simétrica [(Naf)2Imo]Cl (1A) y asimétrica
[(Naf)Melmo]CI (1B) derivadas del grupo funcional naftenilmetilo con buenos rendimientos.
La metodologia sintética en dos pasos mostro ser la mas eficiente para la sintesis de 1A.
El menor rendimiento de 1B respecto de 1A podria ser atribuido a una menor basicidad del
par de electrones sobre el atomo de nitrdgeno de la especie 1-metilimidazol que de la

especie 1-(naftalen-1-ilmetil)imidazol.

Las sales presentaron una buena reactividad para la formacién de carbenos metalicos de
plata, bajo la metodologia empleada a partir de 6xido de plata en una mezcla de disolventes
diclometano-metanol se pudo sintetizar a los complejos NHC de plata(l) [Ag{(Naf)2lmil}ClI]
(2A) y [Ag{(Naf)Melmil}Cl] (2B) en buenos rendimientos.

Todos los compuestos fueron caracterizados en solucién por RMN de *H, *C{*H} en una 'y
dos dimensiones, y en estado solido por espectroscopia de IR, logrando corroborar las
sefales y bandas asociadas a la cuaternizacion de las sales de imidazolio y a la formacién
de los NHC de plata(l).

Mediante estudios de Difraccion de Rayos X de monocristal se pudo establecer la estructura
de los compuestos en estado soélido, las sales 1A y 1B, presentaron estructuras de
compuestos idnicos, mientras que los complejos metdlicos 2A y 2B presentaron estructuras
monocarbénicas con una geometria lineal distorsionada alrededor del centr6 metélico, en
el caso del compuesto 2B esto se aprecia de forma cualitativa. Los datos espectroscopicos

en solucién correlacionan bien con las estructuras obtenidas en estado soélido.
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Apéndice A

Tabla A. Datos cristalograficos de los compuestos 1A, 1B, 2A y 2B.

1A 1B 2A 2B

Formula empirica C25H23CIN20 Ci15H17CIN20 C25H20AgCIN2 C15H14AgCIN2
Peso molecular 402.9 276.75 491.75 365.60
Temperatura/K 293(2) 295.69 294.37 293(2)
Sistema cristalino triclinico monoclinico monoclinico monoclinico
Grupo espacial P-1 P24/c P21/n P24
al/A 8.5424(8) 7.8887(9) 14.6416(10) 20.221(5)
b/A 8.7677(10) 11.5981(12) 9.7439(7) 9.1155(16)
c/A 15.3834(19) 15.7524(18) 16.2395(16) 14.954(4)
a/° 92.355(10) 90 90 90
B/° 102.108(9) 93.124(4) 116.770(2) 91.91(2)
y/° 112.006(10) 90 90 90
Volumen/A3 1035.3(2) 1439.1(3) 2068.5(3) 2754.8(10)
Z 2 4 4 8
Pcalc Mg/m3 1.292 1.277 1.579 1.763
p/mm-t 0.203 0.259 1.117 1.643
F (000) 424 584.0 992 1456
Tamario del 0.1x0.08x0.05 | 0.36x0.15x0.1 | 0.31x0.12x0.08 | 0.39 x 0.15 x 0.1
cristal/mm3
Radiacion MoKa (A = Mo Ka (A = MoKa (A = MoKa (A =

0.71073) 0.71073) 0.71073) 0.71073)
20 rango para los
datos de 6.53 a 58.95 4.36 a 60.34 5.036 a 53.054 6.02 a 60.216

recoleccion/

Intervalo de 10=h<11, 95k | 11<h<11,-16< | -18<h=<18 -12< | 25<h<26,-12<
indices <11,-21<1<18 | k<16,-22<1<22 | k<12,-20<1<20 | k<12, -20<1<20
Reflexiones 8174 46702 65743 48979
colectadas
. 4871 [Rint = 4257 [Rint = 4296 [Rint = 13870 [Rint =

Ezfele)gggie;tes 0.0695, Rsigma = 0.0865, Rsigma = 0.0983, Rsigma = 0.2210, Rsigma =

P 0.1815] 0.0468] 0.0393] 0.1942]
/Dat",s’ restricciones 4871/0/265 4257/2/176 4296/0/262 13870/1/690
parametros
Bondad de ajuste
en F2 0.922 1.031 1.036 0.884

indice R final R:=0.0624, WR2= | R1 = 0.0510, WR2 = | R = 0.0421, wR2 = | R = 0.0752, wRz =
[1>=20 (I)] 0.0940 0.1256 0.0931 0.1520
indice R final R:=0.2073, wRz= | R1 = 0.1054, wRz2 = | R1 = 0.0828, wR2 = | Ry = 0.2457, wR; =
[todos los datos] 0.1407 0.1506 0.1130 0.2493

Pico diferencial 0.23/-0.27 0.22/-0.35 0.60/-0.71 1.87/-1.28

mas largo /e A3
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Introduccién

Los carbenos N-heterociclicos (NHC) son de gran interés debido a las propiedades que presentan al unirse a centros metalicos. Los complejos NHC-M (M = Cu, Ag y
Au) han presentado aplicaciones potenciales en los campos de la metalofarmacéutica, sintesis de materiales y como catalizadores en sintesis organica [1]. Los
complejos NHC-Ag con imidazol-2-ilideno, han sido estudiados en reacciones de transmetalacion para la obtencion de nuevos complejos NHC-M y se han reportado
una gran cantidad de funcionalizaciones en los grupos sustituyentes de los nitrégenos para diversos derivados imidazélicos [2].

Metodologia
Sintesis de compuestos
N7 NH ‘
="/ 1.5 eq. KzCO3 cl
Esquema 1. Sintesis de los + qu‘ N7 N 2 5:"" Ke€Os - i ;
i cetona _ cetona >} ( !
compuestos: cloruro de bis-1,3- eomah = e & 0560, A0 al .
(naftalen-1-ilmetil}imidazolic (1a); o el _MQZDH R |
cloruro de 1-metil-3-(naftalen-1- N*@'N %» “NTN o
iimetil)imidazolio (1b); [AgCI({Naf},Im)] NN THE =/ s5rCi24n —/ o ﬁiHE: """
(2a); y [AgCI(Me{Naf}im)] (2b). +C O s5ci2n 1a (70%) 2a(98%) PO
\,p i
1b (54%) 2b(71%)
Resultados y discusion
L P Tabla 1. Distancias ce enlace
Ny . - selectas del compuesto Ta.
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Figura 3. Estructura molecular por Difraccion de
Rayos X (DRX} del compuesto 1a-H;0.
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Figura 12, Esiruciura moiecular por DRX
el compussio 2b.
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Figura 10, RMN ¢ H de [AQOIMe{NaTim] (26) en CDGL, a 13, Flgura 11. Espectrs oe IR g8 [AZCI(Me{Nafim)] 2b.

« Se llevd a cabo la sintesis las sales de imidazolio simétrica [(Naf),Im][C]] (1a) y asimétrica [(Naf)Melm][CI] (1b) derivadas del grupo funcional naftenilmetilo en rendimientos
moderados. Las sales presentaron una buena reactividad para la formacion de los complejos NHC de plata (1) [AgCH(Naf),Im}] (2a) y [AgCK{Naf)Melm}] (Zb). Los cuales se
obtuvieron en buenos rendimientos.

+ Todos los compuestos fueron caracterizados en solucién por espectroscopia IR y por RMN de 'H y "*C{'H} asi como por Difraccién de Rayos X (DRX) de monocristal lo que
permitié la elucidacion estructural de los compuestos en estado sélido. El IR permitié corroborar las bandas asociadas a la cuaternizacion de las sales de imidazolio.

Conclusiones

[1]15limani, 1; Mansour, L.; Abutaha, N.; Al-Tamimi, J.; Garbz, N.; Ozdemir, 1.; Hami, N. Joumai of King Saud University— Science, 2020, 32, * A1 Unversgan suonats oo Estato de Hdago por s Istasciones sauos Wzaces,
544 - 1564

uL
. CAEHIDkD1CB-
o S Propen A PP 1588
Agradecimientos , &8 nead Tooges da San i el st rgnesdor o €01
Hredo hoina y 3l M. en Q) Mihon Villegas. par el apayo en fa pane experimental
O Pt o o S e . ot Sonct s

. 1

Referencias (21 Genzales-Abrego, 0.0 Zuna-Cruz, F.J.; Camia- Granillo, M.; Andrade-Lépez, N.; Cruz-Barbola, J.: Martinez- Macias, C.; Mendaza-
Espinosa, D.: Rosales Hoz, b J.; Leyva, M_A Torres-Lubidn, J. R ; Lépez-Jiménez, J. A ; Janick. \V.; & Sanchez-Cabrera, G. Polyhedron,
2017 137.97- 111

54



