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INTRODUCCION

La quimica es esencial para asegurar la sustentabilidad de los procesos fisicoquimicos,
permitiendo asegurar el desarrollo de nuevos materiales que lo garanticen. Los liquidos
ionicos (LIs) surgen como una alternativa a los solventes organicos moleculares
presentando ciertas ventajas, sin embargo, se ha demostrado que son activos en ciertos
sistemas mostrando diversas aplicaciones, las cuales dependen de las caracteristicas
fisicoquimicas que poseen. Los Lls definidos como sales organicas obtienen el nombre de
"nuevos materiales ibnicos" compuestos solo por iones: cationes organicos y aniones tanto
inorganicos como organicos. En su estructura pueden contener una cadena hidrocarbonada
con varios atomos de carbono, por lo cual los Lls adquieren propiedades anfifilicas y
estructuralmente presentan la posibilidad de actuar como surfactantes formando micelas en
solucion acuosa. En este sentido, esta propuesta de trabajo se centra en “decorar” la
estructura de organizaciones supramoleculares biocompatibles tales como las f-
ciclodextrinas (B-CDs) con alquilimidazoles (CnHIm) de cadena larga para obtener B-CDs
cationicas funcionalizadas (CDs@CnHIm) como “nuevos materiales idnicos”, buscando
conferirles propiedades diferentes y mejoradas de su precursor (B-CDs), como mayor
solubilidad en agua y un aumento de su potencialidad en futuras aplicaciones como el
encapsulamiento de compuestos de interés farmacolégico. En esta direccion, las
comunmente llamadas cumarinas han atraido la atencion de la quimica medicinal por su
actividad biologica (Egan et al, 1990).
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e Sintetizar y caracterizar un nuevo material i6nico modificando la estructura de las B-
ciclodextrinas (B-CDs) con alquilimidazoles de cadena larga para obtener B-CDs i6nicas
funcionalizadas (CDs@Ci2HIm) con diferentes contraiones como yoduro y tosilato,
buscando propiedades para evaluar su aplicacion en el transporte y liberacion de
compuestos de interés por el encapsulamiento.

METODOLOGIA
Sintesis y purificacion
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Figura 1: Reaccion implicada en la primera etapa.

La sintesis del precursor Ci2HIm involucra una sustitucion entre el imidazol y el halogenuro
de alquilo correspondiente (Figura 1), en atmosfera de nitrogeno. El desarrollo experimental
se llevd a cabo en dimetilsulféxido (DMSO) e hidroxido de sodio (NaOH) como medio de
reaccion, mediante agitacion y calentamiento a reflujo. El crudo de reaccién se lavo con
cloroformo (CHCIs) y agua (H20), y se secé al vacio. (Wang et al, 2014).
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Figura 2: Obtencién del precursor 1-(p-Toluensulfonil)imidazol.

Para la obtencion de la B-CD tosilada, se sintetizé el 1-(p-Toluensulfonil)imidazol (Figura 2).
Se coloca el Imidazol en una céanula y se agrega al cloruro de 4-toluenosulfonilo con
agitacion y bajo atmosfera de nitrogeno. El crudo de reaccion resultante se concentré en
rotavapor y el sélido obtenido se lavo con acetato de etilo. (Weihua y Siu-Choon, 2007).
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Figura 3: Obtencién de la B-CD tosilada.

La B-CD tosilada se obtuvo mediante el agregado de los reactivos a un balén a 60°C en
medio basico (Figura 3). El crudo de reaccion se filtré al vacio y el liquido filtrado de interés
se neutralizé con NH4Cl para obtener el producto precipitado. El sélido anterior se solubilizé
en agua y se lavé esta fase con acetona. (Weihua y Siu-Choon, 2007).

Las etapas siguientes para la obtencion del producto final implican las reacciones de las

figuras 4y 5.
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Figura 4: Obtencién de la B-CD con contraion tosilo.
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Figura 5: Obtencion de la 3-CD con contraion yodo.

El alquilimidazol se agreg6 a una solucién de B-CD tosilada disuelta en dimetilformamida
(DMF) anhidra. Se agité a 80°C - 90°C en atmésfera de nitrégeno por 24 hs. El producto se
lavé con acetona. El sélido obtenido se disolvié en agua y se precipité con acetona, luego se
filtr6 y sec6. Para el intercambio i6nico posterior, se disolvié la B-CD con contraion tosilo en
DMF anhidro y se le anadié ioduro de sodio bajo atmésfera inerte a 90° C y agitacion
durante 5 hs. El producto se lavd con acetona - agua y el precipitado blanco se filtré y secé
(Weihua y Siu-Choon, 2007).

Caracterizacion

Se realiz6 la determinacion de la concentracion micelar critica (CMC) y polaridad del medio
por espectroscopia UV-Vis y conductividad. La CMC se determin6 a través de la variacion
de una cierta propiedad con la concentracion del surfactante [CDs@C+2HIm][I] y se obtuvo la
concentracion donde la propiedad medida sufre un cambio considerable. Este valor se
calcul6 por el cruce de rectas.

En la determinacidon por espectroscopia UV-Vis se utilizaron las siguientes sondas quimicas:
betaina de reichardt 2,6-dicloro-4-(2,4,6-trifenil-N-1-piridino)fenolato (parametro Er 33) y la
Cumarina (C153).

RESULTADOS Y CONCLUSIONES

o Se monitorearon todas las reacciones desarrolladas por medio de placas cromatograficas
(TLC). En la obtencién del precursor Ci2HIm se obtuvo un rendimiento de 67,82%
superando el rendimiento reportado en bibliografia (58%), y con menor generacion de
residuos. En la sintesis de 1-(p-Toluensulfonil)imidazol se obtuvo un rendimiento del
62,06%.

o En la obtencién de la B-CD tosilada se optimizd una nueva técnica de lavado del sélido
utiizando la mitad de solvente molecular con respecto a la técnica tradicional de
bibliografia. Esto implico6 menor generacién de residuos y mayor rendimiento en el
proceso.
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o Fue posible caracterizar el sistema y determinar 1
la= CMC por conductimetria a distintas ]
temperaturas (Figura 6). El valor de CMC
obtenido fue 1,5x10° M.

o Através de la utilizacion de las sondas quimicas 1
se detectd la CMC en 1x10° M para la Betaina de
Reichardt (Grafico inserto Figura 7 a)).
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Figura 6: Determinacion de la CMC.
Conductividad vs Concentracion de surfactante.
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Figura 7: Absorbancia vs Longitud de onda (A) a las distintas concentraciones de [CDs@C12HIm][l]: a)
para 4x10“+ M de Betaina de Reichardt. Gréafico inserto: A (nm) vs concentracion (M), b) Para 3x10¢ M

C158.
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