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RESUMEN

Las diversas estructuras que presentan la mayoria de los colorantes sintéticos les confiere una gran
estabilidad. La presencia de grupos cromaforos es la consecuencia de la generacién de un determinado
color, asi como la existencia de grupos auxocromos que determinan la intensidad del color.(F. Klages,
1968) el presente trabajo tiene como objetivo el uso de compuestos organicos, tipo a-diiminas, con la
finalidad de provocar una alteracion estructural del colorante azul de metileno; proponiendo dicha
modificacion como clave para la pérdida o cambio de algunas propiedades fisicas o quimicas de este
colorante; ocasionando con esto una variacion en su estabilidad. La reaccion entre las a-diiminas
sintetizadas y el colorante azul de metileno fue evaluada por espectroscopia UV-visible, observando
disminuciones significativas en la absorbancia.
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ABSTRACT

The various structures which have the most synthetic dyes present them great stability. The presence
of chromophore groups is due to the generation of a certain color, and the existence of auxochrome
groups determining color intensity. This work aims to use a-diimine, organic compounds, such in order
to cause a structural alteration of methylene blue dye; proposing this amendment as the key to the loss
or change of some physical or chemical properties of this dye; with this causing a variation in its stability.
The reaction between the a-diimine synthesized and methylene blue dye was evaluated at different
times by UV- visible spectroscopy, observing significant decreases in absorbance.

Key words: alteration, methylene blue, a-diimine.
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INTRODUCCION

Los colorantes son estructuras complejas con alta solubilidad y estabilidad en agua, posterior a su uso,
son considerados como contaminantes de aguas residuales (Elias, (2012). Existen diferentes métodos
para el tratamiento de estas, sin embargo, los métodos convencionales de tratado de aguas residuales
no logran una completa remocion del compuesto. La presencia de colorantes en ecosistemas acuaticos
genera serias alteraciones ambientales (Glynn y Gary ,1999).

La estructura quimica béasica de la mayoria de los colorantes es el anillo de benceno. Los colorantes
estan compuestos en general, por dos o mas anillos de benceno unidos por enlaces quimicos bien
definidos (cromoforos) que se asocian con la produccion de color y grupos que intensifican el color
(auxocromos). Algunos de los grupos croméforos mas comunes que se encuentran en los colorantes
son: -CHjs, C=C, C=0, C=S, C=N, N=N, N=0 y NO.. Los grupos auxocromos tales como OH y NH, asi
como todos sus derivados (-O-, -OR, -OAr, -NHR, -NRy>), tienen la propiedad de intensificar o disminuir
considerablemente la accién colorante de los grupos croméforos (Bautista, 2011). Por lo que se
plantea, que una alteracién en dichos grupos puede provocar una disminucion en la estabilidad de
estos compuestos. Una propuesta para lograr dicha modificacion es el uso de compuestos organicos
Cuya estructura contenga grupos activos, bases de Schiff.

Los compuestos conocidos como iminas, azometinos, anilos o bases de Schiff, son los productos de la
condensaciéon de aminas primarias con compuestos carbonilicos. Poseen la féormula general
RR'C=NR”, donde R” representa un grupo alquilo, arilo, cicloalquilo o heterociclicos (nhunca
hidrogenos) que hacen que la base de Schiff sea una imina estable (Hernandez, 1995). La quimica del
doble enlace C=N ha jugado un papel vital en el progreso de la quimica, debido a la presencia de un
par de electrones desapareados en el a&tomo de N y del caracter general donador del doble enlace
(Revenga, 2009). Los compuestos con grupos azometino han sido utilizados como ligandos en quimica
de coordinacion y como reactivos en sintesis farmacéutica, en donde destaca su accion antitumoral
atribuida a la presencia del grupo C=N con diversos sustituyentes.

En el presente trabajo, se llevara a cabo la sintesis de bases de Schiff derivadas de la condensaciéon
de 1,2-etildiamina con aldehidos aromaticos; ya que estos reactivos generan a-diiminas; compuestos
gue contienen en su estructura dos grupos azometino.

Como parte inicial de este trabajo, se llevd a cabo la sintesis y caracterizacion por diferentes técnicas
espectroscopicas de a-diiminas a partir de 1,2-etiidiamina con los aldehidos p-
dimetilaminobenzaldehido y furfural (Pavia, Lampman, Kriz, 2009). En la segunda parte se llevé a cabo
la degradacion del colorante azul de metileno con las a-diiminas sintetizadas. Evaluando las variaciones
de absorbancia a diferentes tiempos de reaccion.

METODOLOGIA
Sintesis de a-diiminas
Las iminas fueron sintetizadas por condensacion (esquema 1) entre:

p-dimetilaminobenzaldehido con 1,2-etildiamina (2:1)

furfural con 1,2-etildiamina (2:1)

La reaccion se llevé a cabo en microondas durante 10minutos, posteriormente se llevé a cabo la
purificacion de cada producto mediante cromatografia en columna. La verificacién de los productos
obtenidos fue llevada a cabo por cromatografia en capa fina y posteriormente se caracterizaron ambos
compuestos mediante espectrometria de masas, espectrofotometria de IR, RMN *Hy RMN 3C.
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Esquema 1. Reaccion de a)1,2-etildiamina con p-dimetilaminobenzaldehido
y b) 1,2-etildiamina con furfural.

COMPUESTO 2A

Degradacion de azul de metileno

La reaccion se llevo a cabo con azul de metileno y a-diiminas 1A y 2A, en microondas con un tiempo
de 5 minutos agregando utilizando como solvente metanol:

Reaccion 1: 100uL de solucién (0.01M) de azul de metileno y 0.05g. De compuesto 1A.

Reaccion 2: 100uL de solucién (0.01M) de azul de metileno y 0.05g. De compuesto 2A.

Ademas se realizaron experimentos utilizando la Quimica Verde, agregando solo azul de metileno y las
dos diaminas en microondas, pero el tiempo de reaccion era mas largo y las temperaturas mas
elevadas.

Las reacciones se mantuvieron en agitacion y se tomaron alicuotas cada 5, 15, 30, 60, 90 y 120 minutos
a partir del tiempo cero de cada reaccion.

RESULTADOS Y DISCUSION

Se efectud la reaccion del compuesto p-dimetilaminobenzaldehido con 1,2-etildiamina (1A) y furfural
con 1,2-etildiamina (2A) para la formacion de iminas [Esquema 1].

Es importante mencionar el tiempo de reaccion es muy corto y el rendimiento de los productos es
optimo. En la siguiente tabla se resumen algunas de las propiedades de los compuestos sintetizados.
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Tabla 1. Propiedades fisicas de los compuestos sintetizados.

Compues Formula Masa Estado Punto de Rendimie
to molecular molecul fisico, fusion (°C) nto
ar color (%)
1A C20H26N4 3224 Cristalino, 138-140 92
naranja
2A Ci12H12N2 216 Amarillo, 80-82 90
02 sdlido

El producto del compuesto 1A (Figura 1) es un solido naranja. En el espectro de infrarrojo se observa
una banda de absorcién con frecuencia de 1624 cm™ asignada a la vibracién de alargamiento del enlace
v(C=N).

5 6
N N=~_ 8
7 =z
10 16
14 12 20 18
13 19
N /N\
1/ \2 4

En el espectro de *H-RMN (400 MHz, CDCIls) se observaron el nimero de sefiales esperadas para el
compuesto 1A. Dos sefiales simples para cada metilo a 2.98 y 3.01 ppm que corresponden a 6
hidrogenos de los cuatro grupos metilo C-1 a C4; a 3.86 ppm se observa una sefial que integra para 4
hidrégenos asignado a los hidrégenos de los dos grupos metileno C-5y C-6; en la regiéon de 6.65-7.58
ppm se observa una sefial multiple que integra para 8 hidrogenos asignados a los hidrogenos
aromaticos C-9, C-11, C-12, C-14, C-15, C-17, C-18, C-20; a 8.15 ppm se observa una sefial simple
gue integra para 2 hidrégeno asignada al hidrégeno del carbono iminico C-7 y C-8.

En el espectro de **C-RMN (100 MHz, CDCIs) se observaron el nimero de sefiales esperadas para el
compuesto 1A. Una sefial a 40.21 ppm asignada al C-1, C-2, C-3, C-4 del grupo metilo; una sefial a
62.03 ppm asignada al C-5 y C-6 del grupo metileno; en el intervalo entre 111.58-129.50 ppm se
observan sefiales asignadas a los carbonos aromaticos C-9 a C-20 y una sefial a 162.35 ppm asignada
al carbono iminico C-7 y C-8.

En el espectro de masas permite observar el pico ion molecular del compuesto 1A (m/z 322 M+)+ y
confirma el peso molecular propuesto para CxH2sN4. LOS picos con relacion m/z 161 y 175
corresponden, de acuerdo con el patron de fragmentacién que se propone en la Figura 2.
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El producto del compuesto 2A (Figura 3) es un sélido amarillo-claro. En el espectro de infrarrojo se
observa una banda de absorcién con frecuencia de 1645cm™ asignada a la vibracién de alargamiento
del enlace v(C=N).

4 5 8

Figura 3. Compuesto 2A.

En el espectro de *H-RMN (400 MHz, CDCIls) se observaron el nimero de sefiales esperadas para el
compuesto 2A. Una sefial a 2.62 ppm que integra para 4 hidrégenos que corresponden a los hidrégenos
asignadosa C-1y C-2; en la region de 6.69-7.40 ppm se observa una sefial multiple que integra para 6
hidrégenos asignados a los hidrégenos aromaticos C-3, C-4, C-5, C-7, C-8, C-9; a 7.82 ppm se observa
una sefial simple que integra para 2 hidrégenos asignada al hidrégeno del carbono iminico C-11y C-
12.

En el espectro de *C-RMN (100 MHz, CDCIls) se observaron el nimero de sefiales esperadas para el
compuesto 2A. Una sefial a 62.35 ppm asignada al C-1y C-2; en el intervalo entre 112.15-143.50 ppm
se observan sefiales asignadas a los carbonos aromaticos C-3 a C-10 y una sefal a 160.43 ppm
asignada al carbono iminico C-11y C-12.
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En el espectro de masas permite observar el pico ion molecular del compuesto 2A (m/z 216 M+)+ y
confirma el peso molecular propuesto para Ci2H12N2O,. Los picos con relacion m/z 108 y 95
corresponden, de acuerdo con el patrén de fragmentacion que se propone en la figura 4.
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Figura 4. Patrén de fragmentacién

Ademas, estos productos (1A y 2A) se emplearon como agentes degradantes del colorante azul de
metileno midiendo su actividad mediante un analisis espectrofotométrico. La figura 5 muestra el
espectro tipico del colorante azul de metileno en la region visible, registrando una absorbancia maxima
a 665nm en agua.
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Figura 5. Espectrotipico del colorante azul de metileno.

Una vez terminado el tiempo de reaccién en microondas del compuesto 1A y azul de metileno, se
continud con agitacion, se tomaron alicuotas en los diferentes tiempos y preparando soluciones a una
misma concentracion, se observo una disminucion de la absorbancia en Uv-Vis a medida que se
incremento el tiempo de reaccion en un lapso de 24 horas. En las figura 6 se muestran los resultados
en decremento de la concentracion de azul de metileno, sin consumirse en su totalidad el colorante.
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Posteriormente se continué a evaluar el compuesto 2A con azul de metileno, siguiendo el mismo
procedimiento anterior, obteniendo los siguientes resultados. (Figura 7)
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Como puede observarse en grafico el azul de metileno no se consumié en su totalidad. Ademas, desde
los primeros minutos de reaccion se registraron absorbancias menores a 0.1 utilizando ambos
compuestos (1A 'y 2A). Cabe resaltar, que el compuesto 2A presentd mayor eficacia en la degradacion
del colorante azul de metileno.

CONCLUSIONES

Los resultados obtenidos en este trabajo permiten confirmar el uso de compuestos organicos,
sintetizados en el laboratorio como posibles alternativas en la remocién del colorante azul de metileno.
Especificamente los compuestos propuestos muestran buenos resultadosprovocando una disminucién
en la intensidad del color generado por este colorante.
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Los residuos de la degradacién se transforman en moléculas mas pequefas, sin embargo, se esta
llevando a cabo la elucidacion de las estructuras probables que se forman.
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