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Invenţia de faţă se referă la un procedeu de sinteză a compuşilor coordinativi ai Nd(IIl),1

conţinând ca liganzi oxicami, şi anume ampiroxicam şi lornoxicam, medicamente non-steroidice
cu acţiune antiinflamatoare/antitumorală. Structura acestora este prezentată în formula:3

5

7

9

11

13

15

Formula: Structura chimică a oxicamilor17

Descoperirea proprietăţilor terapeutice ale compuşilor coordinativi ai metalelor
tranziţionale cu liganzi din clasa medicamentelor non-steroidice a condus la impulsionarea19

cercetărilor în acest domeniu [1, 2]. Scopul acestor studii a fost prepararea unei game cât mai
largi şi mai variate de compuşi care să îmbunătăţească activitatea antiinflamatoare şi, în acelaşi21

timp, să reducă reacţiile adverse gastrointestinală comparativ cu medicamentul necomplexat.
R. Cini şi colaboratorii [1, 3-8] au sintetizat şi caracterizat, din punct de vedere fizico-23

chimic şi structural, o serie de compuşi ai metalelor tranziţionale cu liganzi din clasa oxicamilor
(piroxicam, meloxicam, tenoxicam, isoxicam), dar nu luat în studiu lantanidele şi liganzii care25

fac obiectul acestei cereri de brevet.
În literatură nu este descris un procedeu de obţinere a compuşilor coordinativi ai Nd(IlI)27

cu ampiroxicam şi lornoxicam.
Problema pe care o rezolvă invenţia este stabilirea parametrilor optimi de obţinere a29

compuşilor coordinativi de Nd(lII), conţinând ampiroxicam şi lornoxicam ca liganzi, cu potenţială
activitate antitumorală/antiinflamatoare.31

Procedeul de obţinere este următorul:
La o soluţie alcoolică fierbinte (50 ml) conţinând ampiroxicam, respectiv lornoxicam33

(2 mmol), se adaugă treptat, sub agitare, o soluţie apoasă care conţine o sare metalică (acetat,
respectiv clorură) (1 mmol): a) în cazul folosirii acetatului de metal divalent Nd(CH3COO)3 @35

@ 4H2O, soluţia alcoolică de ligand a fost tratată iniţial cu o soluţie apoasă de LiOH (1 mmol),
timp de 60 min, în vederea deprotonării oxicamului. După câteva minute, compuşii coordinativi37

au precipitat ca pulberi microcristaline; b) în cazul folosirii clorurii de neodim trivalent (NdC3 @
@ 6H2O soluţia alcoolică de oxicam nu a mai fost tratată cu soluţia de hidroxid de litiu.39

Compuşii coordinativi Nd(III) rezultaţi prin ambele variante au fost filtraţi, spălaţi cu alcool
fierbinte şi uscaţi la vid. Aceştia prezintă aceeaşi compoziţie chimică şi următoarele culori: alb-41

gălbuie în cazul ampiroxicamului şi galben deschis în cazul lornoxicamului.
În continuare, se prezintă două exemple de realizare a procedeului conform invenţiei.43

Exemplul 1
La o soluţie alcoolică fierbinte obţinută prin dizolvarea a 2 mmol ampiroxicam, respectiv45

lornoxicam, în aproximativ 50 ml metanol, se adaugă treptat, sub agitare, 2 ml soluţie apoasă
de LiOH (1 mmol). Soluţia rezultată se menţine la ~ 40/C, timp de 60 min, după care i se adau-47

gă, sub agitare, o soluţie obţinută prin dizolvarea unui mmol Nd(CH3COO)3 @ 4H2O în 20 ml apă.
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După aproximativ 4 h de refluxare, se separă precipitate microcristaline de culoare alb-gălbuie, 1

respectiv galben deschis, care se filtrează, se spală cu etanol cald şi se usucă la vid.

Exemplul 2 3

La soluţiile obţinute prin dizolvarea la cald a câte 2 mmol ampiroxicam, respectiv
lomoxicam, în aproximativ 50 ml alcool etilic, se adaugă soluţiile obţinute prin dizolvarea a 5

1 mmol NdCl3 @ 6H2O, în aproximativ 20 ml apă purificată şi se refluxează aproximativ 6 h. După
răcire, se precipită compuşi greu solubili microcristalini de culoare alb-gălbuie, respectiv galben 7

deschis, care se filtrează, se spală cu alcool etilic cald şi se usucă la vid.
Compuşii au fost caracterizaţi prin analiza elementală, spectrometrie de absorbţie în 9

UV-VIS, FTIR, ICP-MS, şi măsurători de momente magnetice şi conductivităţi molare.
În tabelul 1 sunt prezentate datele analitice pentru compuşii coordinativi obţinuţi conform 11

exemplelor prezentate, iar în tabelele 2 şi 3, benzile de absorbţie în UV-VIS, respectiv IR.
13

Tabelul 1
Caracterizarea fizico-chimică a compuşilor coordinativi obţinuţi 15

Compus
17

Masa Analiza elementală % (calc. /exp.)

C H N S Nd

[Nd(C20H21N3O7S)2(H2O)2]
19

1073,16 44,72/
44,32

7,82/
7,75

5,96/
5,98

4,10/
3,95

13,44/
13,37

[Nd(C13H9N3O4S2CI)2(H2O)2]
21

921,88 33,84/
33,75

9,11/
9,09

13,88/
13,80

2,38/
3,35

15,64/
15,57

Spectre UV
23

Tabelul 2
Spectrele UV-VIS ale liganzilor şi complecşilor cu neodim 25

Compus Benzi de absorbţie(8) Tranziţii

Ampiroxicam 27210; 260; 293; 380 A - A*; n - A* proprii ligandului

[Nd(Ampirox)2(H2O)2]
29

31

33

35

247; 257; 282 A - A*; n - A* proprii ligandului

518; 529 4I9/2 6 4G9/2; 
4G7/2

540; 567 4l9/2 6 2G7/2

681 4I9/2 6 4F9/2

756; 745 4I*9/2 6 4F7/2

788 4I9/2 6 4F5/2

Lomoxicam 37211; 280; 323; 440 A - A*; n - A*proprii ligandului

[Nd(Lornox)2(H2O)2]
39

41

43

45

205; 293; 331; 361 A - A; n - A* proprii ligandului

525 4I9/2 6 4G7/2

573;608 4l9/2 6 G7/2

660 4l9/2 6 4F9/2

740 4I9/2 6 4F7/2

780 4l9/2 6 4F5/2
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Spectrele în UV-VIS ale compuşilor obţinuţi au pus în evidenţă benzi de absorbţie1

atribuite tranziţiilor A - A* şi n - A* proprii liganzilor, care, prin coordonare, suferă o deplasare
batocromă, cât şi benzi datorate tranziţiilor de la starea fundamentală la nivelele excitate ale3

configuraţiei 4f4 a neodimului (tranziţii f - f).
Spectre IR5

Tabelul 37

Principalele benzi de absorbţie în IR (cm-1)

Compuşi9

11

<OH,
(H2O)

<NH

(amide)
<C=O

(amide)
<C=N

(Npir/tiaz)
<as

SO2

<s
SO2

<M-N <M-O

Ampiroxicam - 3349 1671 1592 1398 1078 - -

[Nd(Ampirox)2(H2O)2]13 3621 3438 1647 1557 1410 1115 517 459

Lornoxicam - 3067 1647 1596 1392 1065 - -

[Nd(Loraox)2(H2O)2]15 3588 3223 1634 1586 1400 1100 505 418

Benzile de vibraţie în IR au pus în evidenţă modul de coordinare bidentat alliganzilor,17

prin intermediul atomului de oxigen amidic şi al atomului de azot tiazolic.
19
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Revendicare 1

Procedeu de preparare a compuşilor coordinativi de Nd(III), conţinând ca liganzi 3

ampiroxicam, respectiv lornoxicam, caracterizat prin aceea că acesta cuprinde următoarele
etape: aducerea în contact a unei soluţii alcoolice ce conţine oxicam neutru sau deprotonat cu 5

o soluţie apoasă ce conţine clorură sau acetat de Nd(III) în raport molar 2:1, refluxare 4 h,
filtrare şi spălarea precipitatului cu etanol cald. 7
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