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29.01.024 INICIO DE SEMESTRE.
29.01.2024 Sesion 1. Me_zdld_as de segurldqg. Regl.ame_ntos de laboratorio.
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12.02.2024 Sesién 3. TaIIe_r: Quimica verde o sustentable y reacciones
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19.02.2024 Sesion 4. PRACTICA No. 0. Aminacion reductiva.
26.02.2024 Sesion b5. PRACTICA No. 1. Sintesis de piridinas.
04.03.2024 Sesion 6. SEMINARIO DE RMN.
11.03.2024 Sesion 7. PRACTICA No. 2. Sintesis de 2,3-difenilquinoxalina.
18.03.2024 Sesion 8. Dia feriado.
25.03.2024 al 29.03.2024 SEMANA SANTA
PRACTICA No. 3. Sintesis de pirimidinas. Obtencién de
1.04.2024 Sesiéon 9. la 3,5-dietoxicarbonil-4-fenil-6-metil-2-0x0-1,2,3,4-
tetrahidropirimidina.
08.04.2024 Sesién 10. |PRACTICA No. 4. Sintesis de HMF.
15.04.2024 Sesién 11. :Tnl?lg\rcl:TICA No. 5. Sintesis de pirroles utilizando jugo de
22.04.2024 Sesién 12. Seminario de RMN.
29.04.2024 Sesién 13. |PRACTICA 6. Sintesis de indoles de Fischer.
06.05.2024 Sesién 14. PRACTIC_A 7. Slntes_ls de azple; 1,3. Obtencién de 2,4,5-
trifenllimidazol con jugo de limén y con NBS.
13.05.2024 Sesion 15. | Entrega de calificaciones.
20.05.2024
a FIN DE CURSO
24.05.2024

Dias feriados: lunes 05 de febrero, viernes, 08 de marzo personal administrativo,
lunes 18 de marzo, miércoles 01 mayo, viernes 10 de mayo y miércoles 15 de mayo.
Semana Santa del 25 al 29 de marzo 2024.



PRACTICA No. 0. AMINACION REDUCTIVA.

» OBJETIVOS

* Sintetizar una amina por medio de la reaccion de aminacion reductiva.

* Conocer y aplicar algunas de las técnicas de la quimica verde para sintetizar iminas.
* Llevar a cabo la reduccion de las iminas utilizando borohidruro de sodio, jugo de

zanahoria y agua de coco.

» PROBLEMA

En el inicio de este en el laboratorio se retomaran conceptos adquiridos durante las clases
de Quimica Organica | y conceptos de reaccion de aminas con grupos carbonilicos para
formar nuevos enlaces C-N. ¢,Por qué es importante la reaccion de derivados de nitrégeno

con los compuestos carbonilicos?

» REACTIVOS

Benzaldehido

Borohidruro de sodio

p-anisidina.

Etanol

Hexano

Acetato de etilo

Jugos de frutas: limén, limas, naranja,
mango y zanahoria.

Agua de coco.

p-cloroanilina

p-nitrobenzaldehido.

p-anisaldehido

HCI1M

> EQUIPO

Balanza analitica

Aparato Fisher-Johns

Lampara UV-vis

Parrilla de calentamiento con agitacion

magnética.

> MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA SESION 1.

Agitador de vidrio 1 Cromatoplaca de silica-gel 1
'\Rﬂzcrzllglente eléctrico para bafio 1 Vaso de precipitados de 100 mL 1
Recipiente de peltre 1 Matraz Kitasato de 125 mL con 1
manguera

Embudo Bichner con alargadera 1 Tubo capilar 2
Bolsa de plastico con etiqueta 1 Vidrio de reloj 1
Espatula 1 Probeta de 10 mL 1
Céamara de elucion 1 Pipeta de 5 mL 1
Matraz de redondo de fondo 1 Refrigerante con 2 mangueras de 1
plano agua.

Bomba de recirculacién de agua 1 Embudo de vidrio 1
Barra de agitacion magnética 1 Tiras de papel tornasol cS
Papel filtro 2




» MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA SESION 2. LA SESION 2 SERA AL
MISMO TIEMPO QUE LA SINTESIS DE PIRIDINAS.

Agitador de vidrio 1 Cromatoplaca de silica-gel 1
hRAZ(;;g'ente eléctrico para bafio 1 Vaso de precipitados de 100 mL 1
Recipiente de peltre 1 Matraz Kitasato de 125 mL con 1
manguera

Embudo Bichner con alargadera 1 Tubo capilar 2
Embudo de separacion de 50 mL 1 Vidrio de reloj 1
Espatula 1 Probeta de 10 mL 1
Camara de elucién 1 Pipeta de 5 mL 1
Matraz de redondo de fondo 1 Refrigerante con 2 mangueras de 1
plano agua.

Bomba de recirculacién de agua 1 Embudo de vidrio 1
Barra de agitacion magnética 1 Tiras de papel tornasol cS
Papel filtro 2

> DESARROLLO EXPERIMENTAL.
Reaccion:

R4
0] NH, Agitacion a t. amb. “~ /©/
/@)kH N con los diferentes jugos. /@/\N
R R

R \ Reduccién NaBHy4, o
agua de coco o jugo de
Tiempo de agitacion: jugo de uva 5 min. zanahoria.

Jugo de lima 5 min. Extracto acuoso de

mango verde 10 a 15 minutos. /©/R1
N
H
R

Para preparar el catalizador comprar las frutas: limas, limén, mango inmaduro y uvas.

Extraer el jugo de las uvas, limén, lima, limén amarillo, mango inmaduro etc. De ser
necesario filtrar el jugo ayudandose de un pedazo pequefio de algodén. Para el caso del
mango verde se debe quitar la cascara y se hierven 5 g de mango en 100 mL de agua y se
puede filtrar ayudandose de una gasa o una tela para obtener el liquido transparente del
catalizador. OJO el estudiante debera llegar al laboratorio ya con el catalizador.

Colocar 1 mmol del aldehido, con 1 mmol de la anilina, (hacer los célculos con antelacién)
y se colocan en un vaso de precipitados, en un vial o en un matraz. Cada equipo trabajara
una condicion diferente. Se sugiere utilizar de catalizador 0.5 mL, 1 mL, 1.5 mL, 2.0 mL y
2.5 mL. Dejar reposar las mezclas de reaccidén una vez afadidos los catalizadores por 10
minutos. Posteriormente, agitar la mezcla de reaccion que se esta trabajando de 2-4 minutos
a temperatura ambiente. Filtrar al vacio el sélido obtenido, lavar con agua, y recristalizar de
etanol. Determinar el rendimiento, el punto fusibn y guardar una muestra para la
caracterizacion por RMN. Para la imina derivada de la 4-cloroanilina y de la anilina los
mejores rendimientos se obtuvieron con el jugo de uva y el extracto de mango, conforme a
lo reportado en la literatura en la referencia 1.



Reduccién con borohidruro de sodio opcion 1.

En un matraz redondo de fondo plano, disolver la imina obtenida en el paso 1. Disolverla en
10 mL de metanol. Adicionar lentamente el borohidruro de sodio (5 mmol) a la mezcla de
reaccion y calentar a reflujo por 30 minutos. Enfriar a temperatura ambiente, posteriormente
en hielo y llevar a pH neutro con HCI 1M. Dejar enfriar en bafio de hielo 10 minutos. El
producto crudo se aisla por filtracién, se purifica mediante recristalizaciébn con metanol y se
determina el punto de fusién y se guarda una muestra para la RMN.

Reduccién con agua de coco. Consultar referencia 8.

Sesion 1.
Colocar 0.1 mmol de la imina en 50 mL de agua de coco, dejar a temperatura ambiente
hasta la siguiente sesion.

Sesién 2.

Extraer la fase acuosa con acetato de etilo 3 veces por 10 mL. Secar con sulfato de sodio
anhidro. Evaporar a presion reducida empleando el rotaevaporador. El producto crudo
puede purificarse si asi lo desea mediante recristalizacion con etanol.

Reduccién con jugo de zanahoria. Procedimiento modificado de la Referencia 9.

Sesiéon 1.
Colocar 24 gramos de zanahoria en un matraz Erlenmeyer que contenga 75 mL de agua.
Colocar 0.125 mmol de la imina y dejar a temperatura ambiente durante 7 dias.

Sesion2.

Filtrar al vacio para aislar los trozos de zanahoria de la mezcla de reaccién y extraer con
acetato de etilo (3 x 10 mL). Secar con sulfato de sodio anhidro y evaporar en el
rotaevaporador. El sélido obtenido se puede recristalizar de etanol. Determinar rendimiento
y punto de fusién.

Este experimento se implementé con recursos de: PE204623 “De lo tradicional a
lo digital: Protocolos experimentales actuales y herramientas emergentes en
practicas de Quimica Organica. Responsable: Maria del Consuelo Socorro Sandoval
Garcia y de PE201623 “Sintesis de Compuestos Organicos bajo principios de
Quimica Verde” Responsable: Doctor Norberto Farfan Garcia.
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ANEXO

I.- Conocimientos previos

1. Reaccién de los compuestos carbonilicos con derivados de nitrégeno.
2. Mecanismo de formacién de iminas.

3. Mecanismo de aminacion reductiva.

Il.- Cuestionario

a)
b)
c)

d)

¢,Qué es la Quimica Sustentable?

¢, Cudles son los doce principios de la Quimica Sustentable?

¢, Cual es la funcién del borohidruro de sodio, del agua de coco y del jugo de
zanahoria en la reaccién?

¢, Cudles son los papeles del etanol durante la practica?

lll.- Preparacién de reactivos*

HCI 1 M. Ejemplo para 100 Ml de HCI 1 M
g = (36.46 g/mol)(0.1 L de HCI)(1 moL/L)
= 3.646

379 ~>100¢g

3.646 g > X

X=9.85g Densidad=1.19g/mL

g

9.85 g x (ImL/1.19 g) = 8.28 mL hay que poner para 100 mL de agua.



IV.- Disposicién de residuos

W Sintesis de iminas. @
——

[ Aldehido + anilina + jugo de fruta J

1. Dejar reposar 10 ,inutos.

2. Agitar la mezcla de reaccion de 2 a 4 minutos.
3. Filtrar al vacio.

4. Lavar con agua.

[ Materias primas sin reaccionar ] [ Imina cruda. ]

5. Recristalizar de etanol
| |

Mezcla hidroalcohdlica [ Imina pura ]
+ trazas de producto

D1: Adicionar carbdn activado, si hay sdlido filtrar al vacio. Neutralizar y desechar al
drenaje.

D2: Si la cantidad de etanol es considerable. Destilar en caso contrario enviar a
incineracion.



Reduccion de iminas con borohidruro de sodio.

|

[Imina + Metanol + NaBH4]

1. Calentar a reflujo por 30 minutos.

2. Enfriar a temperatura ambiente.

3. Enfriar en bafio de hielo.

4. Llevar a pH neutro con HCI 1 M

5- Dejar enfriar en bafio de hielo 10 min.
6. Filtrar al vacio.

Sélido Filtrado

Amina [ Materias primas sin reaccionar J

1. Recristalizar de etanol o
[Solucién hidroalcohlica ]

+ trazas de producto

D1: Adicionar carbén activado, neutralizar y desechar al drenaje.
D2: Destilar el etanol si la cantidad es suficiente, sino enviar a incineracion.

Reduccidon de iminas con agua de coco.

|

[ Imina + agua de coco ]

[ 1. Extraer con acetato de etilo.

Fase acuosa \ Fase organica superior

Materias primas sin reaccionar +

aqua de coco 2. Secar con sulfato de sodio
9 . anhidro.
3. Evaporar en el

} [ Amina + acetato de etilo

rotaevaporador.

[ Acetato de etilo ] Amina impura
4. Recristalizar
5. Filtrar al vacio.

[ l
[ Etanol + trazas de producto] Amina pura.

D1: Adicionar carbén activado, filtrar sélido si hay, neutralizar y desechar al drenaje.
D2. El sulfato de sodio hidrato se envia a incineracion.

D3: Destilar para recuperar o dar tratamiento de disolvente oxigenado.

D4: Filtrar si hay soélido y recuperar el etanol si la cantidad es suficiente.




Q Reduccidén de iminas con trozos de zanahoria. @
e DD

‘ Imina + trozos de zanahoria ’

Trozos de 1. Filtrar al vacio para aislar los trozos de zanahoria.
zanahoria 2. Lavar con agua.
3. Extraer con acetato de etilo.

| Fase organica superior

Fase acuosa

‘ Amina + acetato de etilo ’

Materias primas sin reaccionar +

4. Secar con sulfato de sodio
agua .
__ | anhidro.
5. Evaporar en el

rotaevaporador.

[ Acetato de etilo ] ‘ Amina impura ’

6. Recristalizar
7. Filtrar al vacio.
| |

‘ Etanol + trazas de producto [ Amina pura. ]

D1: Enviar a incineracion.

D2: Adicionar carbén activado, filtrar sélido si hay, neutralizar y desechar al drenaje.
D3. El sulfato de sodio hidrato se envia a incineracion.

D4: Destilar para recuperar o dar tratamiento de disolvente oxigenado.

DS5: Filtrar si hay solido y recuperar el etanol si la cantidad es suficiente.




PRACTICA No. 1. SINTESIS DE PIRIDINAS.
» OBJETIVOS
> llustrar la reaccion de Krohnke para sintetizar piridinas.

» PROBLEMA
¢, Como se lleva a cabo la formacién de piridinas a partir de la reaccion de Krénke? ¢,¢ Cudl
es el mecanismo de reaccién que se puede llevar a cabo? ¢Bajo qué condiciones de
reaccion?

> REACTIVOS

1,3-difenil-2-propen-1-ona. Acetato de amonio
Acido acético. Etanol

» EQUIPO
Parrilla de calentamiento con agitacién | Aparato Fisher-Johns
magnética

Balanza analitica

> MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA

Agitador de vidrio 1 Pinzas de tres dedos con nuez 2
Barra para agitacion magnética 1 Bomba de agua 1
Embudo Bichner con alargadera 1 Probeta de 25 mL 1
Embudo de filtracion rapida 1 Recipiente de peltre 1
. Refrigerante para agua con

Espatula 1 mangueras 1
mitraz bola de fondo plano de 25 1 Vasos de precipitados de 100 mL 2
Matraz Erlenmeyer de 50 mL 1 Vidrio de reloj
Matraz Kitasato de 125 mL con . .

1 Termometro y porta termémetro 1
manguera

Reaccion:

o]
NH4OAc, AcOH (cat)

/ A
O O 100°C, ausencia de disolvente | _
DA®

Procedimiento 1.

Una mezcla de la 1,3-difenil-2-propen-1-ona, (0.21 g, 1 mmol) y acetato de amonio (0.13 g,
1.1. mmol) en la presencia de una cantidad catalitica de &cido acético a 100°C por 3
horas. Posteriormente, enfriar la mezcla de reaccion a temperatura ambiente y el sélido
obtenido se recristaliza de etanol. El producto se obtiene con un punto de fusion de 134-
135°C
> REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS.
1. Asressu, K. H., Chan, C. K., & Wang, C. C. (2021). One-pot synthesis of 1, 5-
diketones under a transition-metal-free condition: application in the synthesis of 2,
4, 6-triaryl pyridine derivatives. ACS omega, 6(11), 7296-7311.
2. Adib, M., Tahermansouri, H., Koloogani, S. A., Mohammadi, B., & Bijanzadeh, H. R.
(2006). Krohnke pyridines: an efficient solvent-free synthesis of 2, 4, 6-
triarylpyridines. Tetrahedron letters, 47(33), 5957-5960.
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» ANEXO
I.- Conocimientos previos
1. Reaccién de formacion de compuestos carbonilicos 1,5.
2. Mecanismo de chalconas y de piridinas por medio de la sintesis de Kréhnke.
3. Otros métodos de sintesis de piridinas.

Il.- Cuestionario
a) ¢ Como es la reactividad de las piridinas?
b) Utilidad de las piridinas en Quimica.
¢) Reacciones de multicomponente para sintetizar piridinas.

lll.- Preparacion de reactivos*
NA

IV.- Disposicion de residuos

G Sintesis de piridinas. @

1,3-difenil-2-propen-1-ona + acetato de amonio + AcOH

1. Calentar a 100°C por 3 horas.
2. Enfriar a temperatura ambiente.
3. Recristalizar de etanol.

| | Producto

Materias primas sin reaccionar

L - . [ Piridina pura
+ etanol + acido acético glacial.

D1: Adicionar carbon activado, filtrar el sélido, neutralizar y desechar en el drenaje.

11



PRACTICA No. 2. OBTENCION DE PIRAZINAS. OBTENCION DE LA 2,3-
DIFENILQUINOXALINA.

» OBJETIVOS.

e Comprobar la facilidad con la que se forman las diazinas.

¢ Estudiar la importancia del tipo de disolvente en este tipo de reacciones.

e Aplicar técnicas de quimica sustentable y conocer sus principios.

» PROBLEMA
¢, Cudl es el fundamento de la sintesis de pirazinas? ¢,Bajo qué condiciones puede realizarse
la reaccion? ¢ Qué tipo de anillos heterociclicos permite obtener? ¢ Por qué es importante el
estudio de las pirazinas en Quimica?

» REACTIVOS

Bencilo (QP) Isopropanol
orto-Fenilendiamina Acido acético glacial
(1,2-diaminobenceno) (QP)
Metanol (QP) Etanol (QP)
» EQUIPO
Balanza analitica Parrilla de calentamiento con agitacién
magnética

Fisher-Johns

> MATERIAL POR EQUIPO O INDIVIDUAL

Agitador de vidrio 1 Pipeta de 1 mL 1
Embudo de filtracién rapida 1 Probeta de 25 mL 1
Embudo Bichner con alargadera 1 Recipiente de peltre 1
Espétula 1 Recipiente eléctrico para bafio 1
Maria
Matraz Erlenmeyer de 50 mL 1 Vasos de precipitados de 100 mL 2
Matraz Kitasato de 125 mL con 1 Vaso de precipitados de 250 mL 1
manguera
Pinzas de tres dedos con nuez 1 Vidrio de reloj 1
Embudo Bichner con alargadera 1 Recipiente de peltre 1
» DESARROLLO EXPERIMENTAL
Reaccion.
w ol e
+ —_— _ + 2H,0
A g
o-Fenilendiamina Bencilo 2,3-Difenilquinoxalina

Procedimiento.

En un vaso de precipitados de 100 mL se colocan 1.15 mmol de bencilo y o-
feniléndiamina 1.2 mmol. Los reactivos se mezclan perfectamente por agitacion con una
varilla de vidrio y se adiciona 1 mL de etanol (podrian haber sido metanol o 2-propanol o
acido acético). Se continda la agitacion manual con la varilla de vidrio durante unos
minutos de 3 a 15 minutos, no mas de quince. Durante ese tiempo, se deberé observar la
formacion de un precipitado que puede ir de color blanco a beige. El producto crudo se
aisla por medio de una recristalizacion directa en el vaso de precipitados donde se agit6 la

12



mezcla de reaccion, utilizando etanol. Se calcula el rendimiento y de determina el punto de
fusion (reportado 120-122 °C).
Nota. También se puede utilizar acido acético en lugar del alcohol pero en caso de
usarlo la agitacion con varilla de vidrio debe hacerse en la campana.

>
1.

2.

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

Joule, J. A.; Mills, K.; and Smith, G.F.; Heterocyclic Chemistry, 3. Ed., pags. 214 -
215, Ed. Chapman & Hall, London, 1995.

Jampilek, J. (2014). Recent advances in design of potential quinoxaline anti-
infectives. Current medicinal chemistry, 21(38), 4347 - 4373.

Tariqg, S., Somakala, K., & Amir, M. (2018). Quinoxaline: an insight into the recent
pharmacological advances. European journal of medicinal chemistry, 143, 542 -
557.

Abbass, E. M., Khalil, A. K., Mohamed, M. M., Eissa, I. H., & EI-Naggar, A. M.
(2020). Design, efficient synthesis, docking studies, and anticancer evaluation of
new quinoxalines as potential intercalative Topo Il inhibitors and apoptosis
inducers. Bioorganic Chemistry, 104, 104255.

Kaushal, T., Srivastava, G., Sharma, A., & Negi, A. S. (2019). An insight into
medicinal chemistry of anticancer quinoxalines. Bioorganic & medicinal
chemistry, 27(1), 16 - 35.

Montana, M., Montero, V., Khoumeri, O., & Vanelle, P. (2020). Quinoxaline
derivatives as antiviral agents: a systematic review. Molecules, 25(12), 2784.
Tantawy, E. S., Amer, A. M., Mohamed, E. K., Abd Alla, M. M., & Nafie, M. S.
(2020). Synthesis, characterization of some pyrazine derivatives as anti-cancer
agents: In vitro and in Silico approaches. Journal of Molecular Structure, 1210,
128013.

Bashirzadeh, M., & Behbahani, F. K. (2020). Ethylene glycol and H2SO./SiO; as a
green medium for the preparation of quinoxaline derivatives at room

temperature. European Chemical Bulletin, 9(1), 33 - 37.

Biesen, L., & Mdller, T. J. (2021). Multicomponent and One-pot Syntheses of
Quinoxalines. Advanced Synthesis & Catalysis, 363(4), 980-1006.

ANEXO
I.- Conocimientos previos
» Métodos generales de obtencion de pirazinas.
» Fundamento quimico y mecanismo de la reaccion.
» Propiedades de los reactivos y del producto obtenido.
» Interés en quimica de las pirazinas.

Il.- Cuestionario

1.

2.

Calcular los rendimientos que obtuvo cada equipo en la sintesis de 2,3-
difenilquinoxalina.
¢ Cual es el mecanismo de reaccion?

lll.- Preparacion de reactivos*

NA
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IV.- Disposicién de residuos

Q Obtencién de la 2,3-difenilquinoxalina. @

[ Bencilo + EtOH + o-fenilendiamina]

1. Homogenizar la mezcla.

2. Agitar con varilla de vidrio unos minutos (de 3 a 15 minutos).
3. Recristalizar directo en el vaso de precipitados con etanol.
4. Filtrar al vacio.

Filtrado | | selido

EtOH con trazas [2,3-difeni|quinoxalina pura}
de producto y de materias primas sin reaccionar

D1

D1: Recuperar por destilacion cuando sea una cantidad significativa.
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PRACTICA No. 3. SINTESIS DE PIRIMIDINAS. OBTENCION DE LA 5-

ETOXICARBONIL-4-FENIL-6-METIL-2-OX0O-1,2,3,4-TETRAHIDROPIRIMIDINA.

» OBJETIVOS

= Llevar a cabo la sintesis de una pirimidina, anillo heterociclico de seis
miembros con 2 heteroatomos, mediante la sintesis de Biginelli.
= Jlustrar la formacién de la 5-etoxicarbonil-4-fenil-6-metil-2-oxo-1,2,3,4-

tetrahidropirimidina.

= Revisar el interés en quimica de las pirimidinas.

> PROBLEMA

¢ Cual es el fundamento de la sintesis de Biginelli? ¢Se pueden emplear diferentes
acidos para catalizar la reaccién? ¢Se pueden emplear otros acidos para llevar a cabo
la reaccidon? ¢Se obtienen mejores resultados al realizar la reaccién a temperatura
ambiente o calentado la reaccion a reflujo?

» REACTIVOS

Benzaldehido (QP)

Acetoacetato de etilo (QP)

Urea (QP)

Acido clorhidrico concentrado (QP)

Etanol

> EQUIPO

Balanza analitica

Parrilla de calentamiento con agitacion

Aparato Fisher-Johns

» MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA

Agitador de vidrio 1 Pinzas de tres dedos con nuez 2

Barra para agitacion magnética 1 Pipeta de 5 mL 1

Embudo Blchner con 1 Probeta de 25 mL 1

alargadera

Embudo de filtracién rapida 1 Recipiente eléctrico para bafio | 1
Maria

Espatula 1 Refrigerante para agua con 1
mangueras

Matraz Erlenmeyer de 50 mL 1 Tapon esmerilado 1

Matraz bola de fondo plano de 1 Vaso de precipitados de 100 mL 1

25 mL

Matraz Kitasato de 125 mL con 1 Vaso de precipitadosde 250 mL | 1

manguera

Parrilla eléctrica con agitacion 1 Vidrio de reloj 1

magnética

» REACTIVOS

Benzaldehido (QP)

Acetoacetato de etilo (QP)

Urea (QP) Acido clorhidrico concentrado (QP)
Etanol Jugos naturales con diferente acidez
» EQUIPO

Balanza analitica

Parrilla de calentamiento con agitacion

Aparato Fisher-Johns
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> MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA

Agitador de vidrio 1 Pinzas de tres dedos con nuez 2
Barra para agitacion 1 Pipeta de 5 mL 1
magnética
Embudo Biichner con
alargadera 1 Probeta de 25 mL 1
Embudo de filtracion répida 1 | Recipiente eléctricoparabano |
Espétula 1 Refrigerante para agua con 1
mangueras

Matraz Erlenmeyer de 50 mL 1 Tapdn esmerilado 1
Matraz bola de fondo plano de Vaso de precipitados de 100

1 1
25 Ml mL
Matraz Kitasato de 125 mL 1 Vaso de precipitados de 250 1
con manguera mL
Parrllle,I _electrlca con agitaciéon 1 Vidrio de reloj 1
magnética

> DESARROLLO EXPERIMENTAL
Reaccion.

0
O O 0] HClI EtO,C H
H + + —_— N
©)j\ )J\/U\OEt HQNJ\NHZ EtOH | A
A N

Acetoacetato de etilo Urea H

Benzaldehido 5-Etoxicarbonil-4-fenil-6-metil-2-oxo-

1,2,3,4-tetrahidropirimidina

Procedimiento.

En un frasco vial se colocan 0.13 mL, de benzaldehido, 0.5 mL de etanol, 0.242 mL de
acetoacetato de etilo, 0.075 g de urea y una gota de HCI. Agitar y dejar reposar la mezcla
de reaccién a temperatura ambiente durante 7 dias. Pasado este tiempo, con etanol muy
frio transferir el contenido del matraz al embudo Blichner mediante filtraciéon al vacio,
dejar secar y determinar punto de fusion y rendimiento. Si los cristales son blancos no
hay necesidad de recristalizar el producto. El punto de fusion es 208-210°C.

> REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

1. Klampfl, C. W., Himmelsbach, M., Buchberger, W., & Klein, H. (2002). Determination
of purines and pyrimidines in beer samples by capillary zone
electrophoresis. Analytica Chimica Acta, 454(2), 185 - 191.

2. Rovnyak, G. C., Atwal, K. S., Hedberg, A., Kimball, S. D., Moreland, S., Gougoutas,
J. Z., ... & Malley, M. F. (1992). Dihydropyrimidine calcium channel blockers. 4. Basic
3-substituted-4-aryl-1, 4-dihydropyrimidine-5-carboxylic acid esters. Potent
antihypertensive agents. Journal of medicinal chemistry, 35(17), 3254 - 3263.

3. Ryabukhin, S. V., Plaskon, A. S., Ostapchuk, E. N., Volochnyuk, D. M., & Tolmachev,
A. A. (2007). N-Substituted ureas and thioureas in biginelli reaction promoted by
chlorotrimethylsilane: convenient synthesis of N1-Alkyl-, N1-Aryl-, and N1, N3-
Dialkyl-3, 4-Dihydropyrimidin-2 (1H)-(thi) ones. Synthesis, 2007(03), 417 - 427.
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Cepanec, ., Litvié, M., Bartolin€i¢, A., & Lovri¢, M. (2005). Ferric chloride/tetraethyl
orthosilicate as an efficient system for synthesis of dihydropyrimidinones by Biginelli
reaction. Tetrahedron, 61(17), 4275 - 4280.

Bose, A. K., Pednekar, S., Ganguly, S. N., Chakraborty, G., & Manhas, M. S. (2004).
A simplified green chemistry approach to the Biginelli reaction using ‘Grindstone
Chemistry’. Tetrahedron Letters, 45(45), 8351 - 8353.

Ledn-Cedefio, F.; Anuario Latinoamericano de Educaciéon Quimica, 2008-2009,
XXIV, 133 — 143.

Ledn-Cedefio, F. (2009). Implementation de algunas de las técnicas de la Quimica
Verde (0 Quimica Sustentable) en docencia. Educacion quimica, 20(4), 441 - 446.
Rios-Quiroz, H.J.; Ledn-Cedefio, F.; La reaccion de Biginelli empleando técnicas de
la quimica sustentable, trabajo presentado en el 29° Congreso Nacional de
Educacion Quimica (2010).

Nazeruddin, G. M., Mulani, S. S., Shaikh, Y. I., Shaikh, S. S., & Khursheed, A. (2017).
A Simple, convenient Grape Juice Catalyzed Synthesis of
Dihydropyrimidinone/thione by Grindstone Technique: A Green chemistry
Approach. Int. J of Scientific Research in Science and Technology, 46 - 50.

10. Hellwig, M., Witte, S., & Henle, T. (2016). Free and protein-bound Maillard reaction

products in beer: method development and a survey of different beer types. Journal
of agricultural and food chemistry, 64(38), 7234 - 7243.

ANEXO
I.- Conocimientos previos

» Métodos generales de obtencién de pirimidinas.
» Fundamento quimico de reaccion.

» Propiedades de reactivos y productos.

» Importancia quimica de las pirimidinas.

Il.- Cuestionario
Analice los resultados de la siguiente tabla, calcule el peso en gramos que obtuvo cada
equipo conforme a los resultados reportados en porciento.

Equipo Rendimiento (%) Punto de fusién (°C)
1 65 200 -202
2 76 210 -211
3 57.3 209 - 211
4 63.2 210- 211
5 43.2 210 - 212
6 59.6 209 - 211
7 74 211- 212

Tabla 9. Resultados de la sintesis de 5-etoxicarbonil-4-fenil-6-metil-2-0x0-1,2,3,4-
tetrahidropirimidina.

lll.- Preparacion de reactivos*

NA
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IV.- Disposicién de residuos

g Obtencidén de 5-etoxicarbonil-4-fenil-6-metil-2-oxo0-1,2,3,4-tetrahidropirimidina. @

[ Benzaldehido + etanol + acetoacetato de etilo + urea + HCI (conc) ]

1. Dejar a temperatura ambiente durante 7 dias.
2. Transferir el contenido del frasco al embudo Blichner
mediante filtracién utilizando etanol muy frio.

Selido| | Filtrado.
5-etoxicarbonil-4-fenil-6-metil- {EtOH + reactivos sin reaccionar. }
2-0x0-1,2,3,4-tetrahidropirimidina
pura. D1

D1: Neutralizar con NaOH. Realizar pruebas de grupo carbonilo, en caso de ser positivas, filtrar y eviar el sélido a calcinacion. Al filtrado
determinar el pH, neutralizar, y desecharlo al drenaje con abundante agua.
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PRACTICA No. 4. SINTESIS DE FURANOS. OBTENCION DE 5-HIDROXIMETIL
FURFURAL.

» OBJETIVO

1. Obtener el 5-hidroximetilfurfural (HMF) por deshidratacion de fructosa a altas

temperatura en ausencia de catalizador.

2. Identificar el producto obtenido por medio de un derivado y otras pruebas de

identificacion.

3. Revisar el interés en quimica de los derivados de furano.

> PROBLEMA

,Como se efecta la formacion del ciclo de furano al deshidratar mediante

calentamiento la fructosa?

¢Como se pueden identificar cualitativamente los grupos funcionales del 5-
hidroximetilfurfural? ¢ Como se forman los furanos en Quimica a partir de fructosa y

de glucosa?

» REACTIVOS

Fructosa

Solucién de 2,4-dinitrofenilhidrazina*

Cloruro de metileno/Diclorometano (QP)

Reactivo de Tollens*

Sulfato de Sodio Anhidro (QP)

Acetato de anilinio*

Metanol (QP)

Acido nitrico concentrado (QP)

*Ver Anexo
» EQUIPO
Balanza analitica Parrilla de calentamiento con agitacion
Bafio Maria Lampara UV-vis
Aparato Fisher-Johns Bomba de agua sumergible
» MATERIAL POR EQUIPO
Pipeta volumétrica 1 mL 1 Pipeta Beral 1
Agitador de vidrio 1 Pinzas de tres dedos con nuez 2
Colector 1 Probeta de 25 mL 1
EmbL{do de separacion de 50 mL 1 Recipiente de peltre 1
c/tapén
Camara de elucion 1 Reclplente eléctrico para bafio 1
Maria
Espatula 1 Refrigerante para agua con 5
mangueras
Frasco vial 1 T de destilacién 1
m:ﬁtraz bola de fondo plano de 50 1 Vidrio de reloj 1
Matraz bola de fondo plano de
125 mL 1 Tubo de ensaye 2
Matraz Erlenmeyer de 125 mL 1 Vaso de precipitados de 100 mL 2
Vaso de 10 o de 30 mL 1
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> DESARROLLO EXPERIMENTAL
Reaccion.
CHyOH
C=0
HO——H
HO. [/ N\ H
H——OH ~— A o + 3H,0
H——OH ol
CH,0OH Hidroximetilfurfural

D-Fructosa

En un vaso de 10 mL o de 30 mL se colocan 500 mg de fructosa y 0.250 mL de agua
se coloca bajo agitacidbn magnética a una temperatura interna de 100°C-115°C (la
parrilla aproximadamente se coloca a 300°C) por 10 min la reaccién se sigue por
cromatografia en capa fina usando como eluyente CH.Cl,:MeOH 9:1. Una vez
concluida la reaccion se extrae liquido-liquido utilizando diclorometano 3 veces por
10 mL. La fase organica se seca con sulfato de sodio anhidro, se filtra (0 decanta)
para eliminar el sulfato de sodio. Se coloca la solucién seca de diclorometano en el
matraz de 50 mL, y se destila el diclorometano con un bafio Maria, (NOTA 1) hasta
gue en el matraz quede un residuo aceitoso de color amarillo y olor caracteristico.
Con este residuo se efectlan las siguientes pruebas de identificacion:
En un vial o tubo de ensayo se colocan 3 gotas de wuna solucibn de
2,4-dinitrofenilhidrazina y 1 o 2 gotas del residuo aceitoso. Se observa la formacion de
un sélido de color anaranjado correspondiente a la 2,4-dinitrofenilhidrazona del 5-
hidroximetilfurfural. Filtrar y determinar el punto de fusion.
En una tira de papel filtro de 1 cm impregnada con acetato de anilinio, se adicionan 1 o
2 gotas del residuo aceitoso; se observa el color que toma el papel. Una prueba positiva
gueda indicada por la aparicién de un color rojo cereza en el papel debida a la apertura
del anillo de furano.
Prueba de Tollens. En un frasco vial se colocan tres gotas de solucién de AgNO3; al 10%,
se adiciona una gota de solucién de NaOH al 5%, se agita y agrega la solucién de NH,OH
al 50% hasta disolucién del sélido formado teniendo precaucion de no agregar exceso de
este Ultimo. Se agregan de 2 a 3 gotas del residuo aceitoso al frasco vial. Se mezcla
homogéneamente el contenido del vial y se calienta unos minutos en bafio Maria.
Observar la formacién de un espejo de plata que se deposita en las paredes del tubo.

» REFERENCIAS

1. Procedimiento de Tesis por publicar probado en el laboratorio 201 de la Division de
Posgrado de la Facultad de Quimica Departamento de Quimica Organica, bajo la
asesoria del M. en C. Blas Flores Pérez y de la M. en C. Margarita Romero Avila. Tesis
en proceso de publicacion.

2. Paquette, L. A.; Fundamentos de Quimica Heterociclica, pags. 117-118. Ed. Limusa,
México, 1987.

3. Acheson, R. M.; Quimica Heterociclica, pags. 157-159. Ed. Publicaciones Cultural,
México, 1981.

4. Simeonov, S. P.; Coelho, J. A. S.; Afonso, C. A. M.; Org. Synth.,2016, 93, 29-36

5. Rada-Mendoza, M.; Sanz, M. L.; Olano, A.; Villamiel, M.; Food Chemistry, 2004, 85,
605-609

ANEXO
I.- Conocimientos previos
1. Métodos generales de obtencién de furanos.
2. Fundamento quimico y mecanismo de la reaccion.
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3. Derivados de furano importancia en Quimica.
4. Técnicas de preparacion del reactivo de Tollens, de la solucion de la
2,4-dinitrofenilhidrazina y del acetato de anilinio.

Il.- Cuestionario
a) Proponga un mecanismo de formacién del 5-hidroximetilfurfural bajo las
condiciones que se emplearon en la préactica.
b) Proponga un mecanismo de reaccién para la obtencion de 5-hidroximetilfurfural
pero utilizando catélisis acida.
¢) Proponga las reacciones y los mecanismos de las reacciones de identificacion
del 5-hidroximetilfurfural.
d) Expligue por qué es necesario eliminar el espejo de plata adicionando acido
nitrico en la campana al terminar el experimento.
lll.- Preparacion de reactivos*
Papel impregnado de acetato de anilina: a 20 mL de acido acético concentrado, adicionar
10 mL de anilina poco a poco y agitando, tomar el pH que debe ser entre 6 y 6.5. Si hay
algun precipitado filtrar. Humedezca las tiras de papel filtro (1 x 2 cm) y séquese. Pruébense
antes de usarse, poniendo una gota del furfural en una tira, debe aparecer un color rojo
fresa.
Preparacion de la solucion de la 2,4-dinitrofenilhidrazina. Disolver 2 g de 2,4-
dinitrofenilhidracina en 100 mL de metanol, adicionar lentamente y con precaucion 4.0 mL
de &cido sulfarico. La mezcla debe hacerse enfriando exteriormente con hielo.
Preparacion del reactivo de Tollens. En un frasco vial se colocan tres gotas de solucién de
AgNOs; al 10%, se adiciona una gota de solucion de NaOH al 5%, se agita y agrega la
solucion de NH4OH al 50% hasta disolucion del sélido formado teniendo precaucion de no
agregar exceso de este Ultimo. Se agregan de 2 a 3 gotas del aldehido a probar para formar
el espejo de plata.
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IV.- Disposicién de residuos

|

Obtencién de HMF

| Fructosa + H,O |

1. Agitar con agitacion magnética.

3. Extraer liquido-liquido con CH,Cl,

2. Calentar por 10 min a una temparatura interna de 110°C-115°C

/ \
HO o H + H,0
(0]
Fase acuosa | 4. Extraer con diclorometano Fase organica
/ \
H,O CH,Cl, + HO o H
@ + Trazasde H,0 ©
5.Secar con Na,SO,4 anhidro
6. Filtrar o decantar
Filtrado | | selido
m | Na,S0, hidratado |
HO H
CH,Cl, ()
* o)
| 7. Destilar
Destiladd | Residuo
Diclorometano 7\
HO H
(0)
HMF o

Reactivo de Tollens

8. Pruebas de confirmacion

Adicion de

Adicién de acetato
de anilina

A 5%

(0]
5-HMFurfuroato
de amonio

+ Ago + Hzo
|

R
Papel con
coloracién
rojo cereza

| 2,4-dinitrofenilhidrazina

NO
R\(/l/ O,N 2
o)
_N

N

N

H
2,4-dinitrofenilhidrazona del HMF
impura

Sélido

9. Recristalizar

10. Filtrar Filtrado

Nitrato de plata +
Nitrato de amonio
+ H,0

| 11. Determinar P.f.

R
$s
N
O,N N X
NO,

<
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PRACTICA No.5. SINTESIS DE PIRROLES. OBTENCION DE 1-FENIL-2,5-
DIMETILPIRROL.
> OBJETIVOS
llustrar la reaccion de Paal-Knorr.
e Obtener el 1-fenil-2,5-dimetilpirrol a través de una reaccion de condensacién entre
un compuesto 1,4-dicarbonilico y anilina (o derivados de la misma).

» PROBLEMA
¢ Como se lleva a cabo la formacién de pirroles trisustituidos? ¢ En qué consiste la sintesis
de Paal-Knorr? ¢ Cudl es el mecanismo de reaccion que se puede llevar a cabo? ¢Bajo qué
condiciones de reaccion?

» REACTIVOS

Anilina 2,5-hexanodiona
Acido clorhidrico concentrado Etanol

» EQUIPO
Parrilla de calentamiento con agitacion | Aparato Fisher-Johns
magnética

Balanza analitica

» MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA

Agitador de vidrio 1 Pinzas de tres dedos con nuez 1
Barra para agitacion magnética 1 Bomba de agua 1
Embudo Bichner con alargadera 1 Probeta de 25 mL 1
Embudo de filtracién rapida 1 Recipiente de peltre 1
Espétula 1 Refrigerante para agua con 1
mangueras

mﬁtraz bola de fondo plano de 25 1 Vasos de precipitados de 100 mL 2
Matraz Erlenmeyer de 50 mL 1 Vidrio de reloj 1
Matraz Kitasato de 125 mL con 1

manguera

> DESARROLLO EXPERIMENTAL

Reaccion.

NH; /@\
/@\ . © HCl N
00 EtOH
e

2,5-Hexanodiona Anilina
1-Fenil-2,5-dimetilpirrol

Procedimiento 1.

En un matraz Quickfit se colocan 0.4 mL (0.4088 g, 0.0043 mol) de anilina, 0.5 mL de 2,5-
hexanodiona (0.4908 g, 0.0043 mol). En caso de que sea otra amina 0 un aminoacido
efectuar los célculos necesarios para llevar a cabo la reaccion, y 1 gota de &cido
clorhidrico concentrado, 3.8 mL de etanol, se adiciona un agitador magnético. Se adapta
un refrigerante de agua en posicion de reflujo, y se calienta de esta manera durante 25
minutos. Al finalizar el tempo de calentamiento, se vierte la mezcla de reaccion caliente en
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un matraz Erlenmeyer que contenga 12.5 mL de agua y 0.75 mL de acido clorhidrico
concentrado. Se aisla el producto por filtracion y se lava con agua (se emplea un volumen
total aproximado de 25 mL). El producto de purifica por par de disolventes etanol-agua. Se
deja secar el producto al vacio. El rendimiento aproximado es de 1.16 g (80%), presentando
un punto de fusion de 50-51°C. Registrar el punto de fusion obtenido en caso de que trabaje
con una amina diferente a la anilina y compare con el punto de fusién reportado en la
literatura.

Procedimiento 2. Referencia 10.

En un matraz redondo de fondo plano se colocan 0.001 mol de anilina, 0.001 mol de 2,5-
hexnodiona, 1 mL de etanol y 0.5 mL de jugo de limén, la mezcla de reaccién se agita
durante una hora. El producto se filtra al vacio y se recristaliza por par de disolventes etanol-
agua.

> REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

1. Marvi, O., & Nahzomi, H. T. (2018). Grinding solvent-free Paal-Knorr pyrrole
synthesis on smectites as recyclable and green catalysts. Bulletin of the Chemical
Society of Ethiopia, 32(1), 139 - 147.

2. El-Sayed, T. H., Aboelnaga, A., El-Atawy, M. A., & Hagar, M. (2018). Ball milling
promoted N-heterocycles synthesis. Molecules, 23(6), 1348.
https://doi.org/10.3390/molecules23061348

3. Anary-Abbasinejada, M., Nezhad-Shshrokhabadi, F., & Mohammadi, M. (2019). A
green method for the synthesis of pyrrole derivatives using arylglyoxals, 1, 3-
diketones and enaminoketones in water or water—ethanol mixture as
solvent. Molecular diversity, 1 - 18.

4. Arabpourian, K., & Behbahani, F. K. (2019). Synthesis of Pyrrole Derivatives
Promoted by Fe(ClO.)s/SiO; as an Environmentally Friendly Catalyst. Russian
Journal of Organic Chemistry, 55(5), 682 - 685.
https://doi.org/10.1134/51070428019050166.

5. Balakrishna, A., Aguiar, A., Sobral, P. J., Wani, M. Y., Aimeida e Silva, J., & Sobral,
A. J. (2019). Paal-Knorr synthesis of pyrroles: from conventional to green
synthesis. Catalysis Reviews, 61(1), 84 - 110.

6. Hu, B, Li, C,, Liu, Z., Zhang, X., Luo, W., & Jin, L. (2019). Synthesis and multi-
electrochromic properties of asymmetric structure polymers based on carbazole-
EDOT and 2, 5—dithienylpyrrole derivatives. Electrochimica Acta, 305, 1 - 10.

7. Anary-Abbasinejada, M., Nezhad-Shshrokhabadi, F., & Mohammadi, M. (2019). A
green method for the synthesis of pyrrole derivatives using arylglyoxals, 1, 3-
diketones and enaminoketones in water or water—ethanol mixture as
solvent. Molecular diversity, 1 - 18.

8. Akbaslar, D., Giray, E. S., & Algul, O. (2020). Revisit to the synthesis of 1, 2, 3, 4-
tetrasubstituted pyrrole derivatives in lactic acid media as a green solvent and
catalyst. Molecular Diversity, 1 - 18.

9. Hwang, S. Y., Kim, J. J., Park, E. J., & Hwang, T. S. (2020). Synthesis of
Polyketone Anion lon Exchange Fibers by Paal-Knorr Reaction and Its Physico-
Chemical Properties. Macromolecular Research, 1 - 7.

10. Sheikh, A. A., Asif, M., & Kasim, S. S. (2018). Lemon Juice Catalyzed Synthesis of
N-substituted Pyrrole by Paal-Knorr Reaction. Int. J. Sci. Res. Sci. Eng. Technol, 4,
176-180.

ANEXO
I.- Conocimientos previos
» Importancia en sintesis organica de los pirroles.
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» Métodos de obtencién pirroles (al menos 3 diferentes a la sintesis de Paal-
Knorr) y de la acetonilacetona.
» Importancia de los pirroles en Quimica.

Il.- Cuestionario

1. Busque los articulos siguientes en la biblioteca virtual:

a) Veisi, H. (2010). Silica sulfuric acid (SSA) as a solid acid heterogeneous catalyst for
one-pot synthesis of substituted pyrroles under solvent-free conditions at room
temperature. Tetrahedron Letters, 51(16), 2109 - 2114.DOl:
10.1016/j.tetlet.2010.02.052

b) Dilek Akbaslar, Onur Demirkol & Sultan Giray (2014) Paal-Knorr Pyrrole Synthesis
in  Water, Synthetic Communications, 44:9, 1323 - 1332. DOl
10.1080/00397911.2013.857691

2. Compaérelos con el método del laboratorio y la metodologia descrita en un articulo
reciente, que usted seleccione, para obtener pirroles sustituidos.

3. De los métodos analizados indique cudl le parece 6ptimo. Justifique su decision
tomando en cuenta las condiciones de reaccion, la sustentabilidad de la misma.

4. Determine si seria factible realizarla en el laboratorio de Licenciatura y la economia
de la sintesis.

5. Analice los resultados de la tabla 1.

Equipo Masa () Observaciones P.F. (°C) Aspecto del
producto

Se tuvieron pérdidas
del producto al filtrar i

1 0.2601 50 Cristales blancos
Se perdi6 producto al
filtrar y al recristalizar
usamos exceso de

2 0.2481 etanol. 49 - 50 Sélido blanco
Se perdié producto al
adicionar carbon
activado, el producto

3 0.2894 i:glrgo rosa pero mas 48 - 49 Cristales ligeramente

rosas

Se perdié producto al

4 0.3016 filtrar 49 - 50 Cristales blancos
Se adicion6 mucho
etanol al recristalizar. .

5 0.1603 48 - 49 Salido poco rosado
Se adicion6 mas
acido clorhidrico

6 0.0487 concentrado, no s6lo 4748 Sélido rosa.
una gota.
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Se perdi6 producto .
7 02116 al filtrar. 47 - 49 . Cristales
ligeramente rosas

Se perdi6 producto al

recristalizar. .
8 0.3219 49 - 50 Cristales color blanco

Se perdi6 producto al
filtrar por colocar mal
el papelfiltro y al
recristalizar usamos
9 0.3136 exceso de etanol. 49 - 50 Cristales color blanco

Tabla 1. Resultados obtenidos experimentalmente del 1-fenil-2,5-dimetil-pirrol.
6. Explique conforme a los resultados mostrados en la tabla 2. ¢ cémo influye el sustituyente
de la amina en el rendimiento de la reaccion de Paal-Knorr.
En el laboratorio 203, de la Division de Posgrado de Quimica Organica se llevo a cabo la
sintesis de pirroles 2,5-dimetil-1-arilsustituidos.
Procedimiento general para la obtencion de pirroles 2,5-dimetil-1-arilsustituidos.!
En un matraz de fondo redondo, se colocan 1.94 g (2.00 mL) de 2,5-hexanodiona
(acetonilacetona), 17 mmol de la anilina aromética correspondiente, 1 o 2 gotas de acido
clorhidrico concentrado, 15 mL de alcohol etilico y piedras de ebullicion. Se adapta un
refrigerante de agua en posicion de reflujo, y se calienta a ebullicién por 2 horas. Al finalizar
el tiempo de calentamiento, se vierte la solucién caliente en un matraz Erlenmeyer que
contenga una mezcla de 50 mL de agua y 3 mL de acido clorhidrico concentrado.? Se aisla
el producto y se purifica por recristalizacién o por cromatografia en columna segun sea el
caso, se determina el punto de fusién del producto y se caracteriza.
Nota: Las reacciones pueden realizarse en ausencia de disolvente (alcohol etilico), pero
los rendimientos obtenidos disminuyen ya que el disolvente ayuda a tener los reactivos en
solucion.

Amina Pirrol obtenido Purificacién Rendimiento (%) Punto de

fusién (°C)
/@\ Recristalizacion por

N par de disolventes,
utilizando etanol-agua
(50 mL —5 mL)

Anilina 80.40 49

! Gémez Duefias Juan. Tesis: Facultad de Quimica. Universidad Nacional Auténoma de
México. “Estudio de la reaccion de Paal-Knorr para la sintesis de pirroles. Estudio del
efecto de la basicidad de aminas arométicas en la obtencién de pirroles 2,5-dimetil-1-aril
sustituidos.” 1995. pags. 65 — 70.

2 Wolthuis, E., Jagt, D. V., Mels, S., & Boer, A. D. (1965). Reactions of benzyne with

pyrroles. The Journal of Organic Chemistry, 30(1), 190 - 193.
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Cromatografia en
columna utilizando
alimina basica.

Recristalizacion por
par de disolventes,
utilizando etanol-agua
(15mL -2 mL)

Recristalizacion
Etanol-agua (50 mL en
5mL)

Cromatografia en
columna utilizando
alimina basica.

Recristalizacion
Etanol-agua (30 mL en
3mL)

Recristalizacion
Etanol-agua (30 mL en
3mL)

Recristalizacion
Etanol-agua (25 mL en
2mL)

Cromatografia en
columna utilizando
alimina bésica.

Recristalizacion
Etanol-agua (20 mL en
2mL)

1.87

89.08

69.57

86.88

83.25

94

98.68

46.62

83.64

88 -90

84 -85

148 - 149

Liquido

44 -45

43 -44

63 - 64

Liquido

55
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Tabla 2. Sintesis de pirroles 2,5-diarilsustiuidos con sustituyentes activantes y

desactivantes. Resultados obtenidos en el laboratorio 203.
7. Elabore el diagrama de flujo del procedimiento 2.
8.
lll.- Preparacion de reactivos*
NA

IV.- Disposicién de residuos

o

——  Obtencion del 1-fenil-2,5-dimetilpirrol. @
2,5-hexanodiona + anilina + HCI concentrado + etanol

1. Calentar a reflujo por 25 minutos.

2.Vaciar la mezcla en agua acidulada con
HCI.

3. Filtrar y lavar con agua.

Solido Filtrado
( Producto crudo |

Agua + reactivos sin reaccionar

1. Recristalizar de EtOH/ H2O I

2. Filtrar

[ Filtrado [Sélido
Mezcla hidroalcdlica 1-fenil-2,5-dimetil-pirrol
con trazas de producto puro
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PRACTICA No. 6. SINTESIS DE INDOLES DE FISCHER. OBTENCION DEL 1,2,3,4-

TETRAHIDROCARBAZOL.

» OBJETIVOS

e |lustrar la sintesis de indoles de Fischer.

o Preparar el 1,2,3,4-tetrahidrocarbazol, a partir de la fenilhidrazona de la
ciclohexanona en presencia de un catalizador &cido.

e Revisar la importancia quimica de los derivados del indol.

» PROBLEMA

¢;Cual es el fundamento de la sintesis de indoles de Fischer? ¢Cudales son las
condiciones que favorecen esta sintesis? ¢ Qué otros 4cidos pueden emplearse para
llevar a cabo la sintesis de indoles de Fischer? ¢Qué otras fuentes alternas pueden
emplearse para sintetizar el 1,2,3,4-tetrahidrocarbazol?

» REACTIVOS

Ciclohexanona

Fenilhidrazina

Acético glacial

Etanol

Agua destilada

> EQUIPO

Parrilla de calentamiento con agitacion
magnética

Aparato Fisher-Johns

Balanza analitica

» MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA

Agitador de vidrio 1 Pinzas de tres dedos con nuez 2

Barra para agitacion magnética 1 Probeta de 25 mL 1

Embudo Bichner con alargadera 1 Recipiente de peltre 1

Embudo de filtracion rapida 1 Recipiente eléctrico para bafio 1
Maria

Espétula 1 Refrigerante para agua con 1
mangueras

Matraz bola de fondo plano de 25 1 Vaso de precipitados de 100 mL 1

mL

Matraz Erlenmeyer 125 mL 1 Vaso de precipitados de 250 mL 1

Matraz Erlenmeyer de 50 mL 1 Vidrio de reloj 1

Matraz Kitasato 125 mL con 1

manguera

Matraz de Fondo Plano 1 Refrigerante de agua 1

Barra de agitacion magnética 1 Matraz Erlenmeyer 250 mL 1

> DESARROLLO EXPERIMENTAL
Reaccion.
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Fenilhidrazina Ciclohexanona Fen!lhldazona de la 1,2,3,4-Tetrahidrocarbazol
Ciclohexanona

Procedimiento.

En un matraz de fondo plano de 50 ml.Quickfit, coloque 0.27 mL de ciclohexanona
(0.25 g, 0.0025 mol), 1.8 ml. de &cido acético glacial y 0.24 mL de fenilhidrazina
(0.2635 g, 0.0024 mol) (Nota 1), se adiciona la barra de agitacion magnética, se
adapta el refrigerante de agua en posicion de reflujo y se calienta la mezcla de
reaccion a reflujo por 20 minutos. Se deja enfriar a temperatura ambiente, y se lava
el sélido, primero con dos porciones de agua destilada fria de 3 mL cada una en el
mismo matraz donde quedd la mezcla de reaccion, se filtra a vacio, y se recristaliza el
producto crudo por par de disolventes etanol-agua (Nota 2). Se determinan el punto
de fusion del producto y el rendimiento de la reaccion.

Notas:

1. La fenilhidrazina es toxica y puede causar severas quemaduras en la
piel, POR LO QUE DEBE SER MANEJADA CON PRECAUCION, EN LA
CAMPANA 'Y CON GUANTES DE HULE.

2. Silos cristales del producto son blancos, y su punto de fusién es cercano
al del compuesto puro (116°C-118°C) puede dejarlo asi, de otra manera
purifique por medio de una recristalizacion de etanol-agua y obtendra un
punto de fusién de 118-120°C.
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ANEXO
I.- Conocimientos previos
> Métodos generales de preparacion de indoles.
> Fundamento quimico de la reaccion.
> Propiedades y toxicidad de los reactivos y del 1,2,3,4-tetrahidrocarbazol.
> Importancia en quimica de los derivados del indol.

Il.- Cuestionario
1. Analice los resultados de la tabla 3 y calcule el rendimiento en porciento de producto

obtenido.

Equipo Masa (g) Observaciones P.F. (°C) Aspecto del
producto
1 0.3377 Se perd!é producto al 118 -119 Cristales color
recristalizar blanco
Se utilizé carbén activado Cristales color
2 0.3144 porque el producto se 116 - 117 crema
veia ligeramente naranja
Se utilizé la minima
cantidad de etanol
hirviendo y
posteriormente se
3 0.3457 adicion6 agua gota a gota 118 - 119 Cristales color
hasta observar la blanco
turbidez, se eliming la
misma y se dejé enfriar la
solucién a t. amb. antes
de introducir en hielo
Se recristalizé por par de Cristales
disolventes con la minima blancos en
4 0.4100 cantidad de etanol 117 - 118 forma de
agujas
pequefas.
Se recristalizé de etanol —
agua, pero no se dejo
5 0.3256 enfriar la solucic’)n_ a 116 - 117 Sélido_ color
temperatura ambiente se gris
introdujo en hielo una vez
gue se eliming la turbidez
Se utilizé un exceso de Sélido
6 0.1732 disolvente y fue necesario 118 - 119 ligeramente
inducir la cristalizacion naranja
Se perdi6 producto al Cristales
7 0.3988 filtrar. 118 - 119 fpequeﬁos en
orma de aguja
color blanco
Se recristalizé de metanol Cristales color
8 0.1095 en lugar de etanol como 117 -118 bl
. . anco
disolvente ideal
Se secé en la estufa el :
producto porque se habia Cr|§tales
9 0.3995 obtenido mas del 100% 118 - 119 pequbel\gggocolor

del rendimiento
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posteriormente se volvio a
pesar

Tabla 3. Resultados obtenidos experimentalmente del 1,2,3,4-tetrahidrocarbazol.

2. Busque en la biblioteca digital de la UNAM, al menos 2 procedimientos alternos para
sintetizar indoles por el método de Fischer.

3. Compare los métodos encontrados sefialando los pros y los contras de cada método e
indicando con qué método sintetizaria usted el producto.

lll.- Preparacién de reactivos*

NA

IV.- Disposicion de residuos

g Obtencion del 1,2,3,4-tetrahidrocarbazol. @

(Ciclohexanona + &cido acético glacial + fenilhidracina )

1. Calentar a reflujo suave por 20 min.
2. Enfriar, lavar el sélido con agua.
Sélido 3. Filtrar. Filtrado

(Producto crudo ) (_ H,0 + Reactivos sin reaccionar )

4. Determinar punto de fusion ’@

y rendimiento.
5. Recristalizar de etanol/H,0O
de ser necesario.

6. Filtrar. .
| Filtrado Sdlido
H,0 + etanol + 1,2,3,4-tetrahidrocarbazol
trazas de producto PURO

D1: Neutralizar, decolorar de ser necesario y eliminar en el drenaje con suficiente agua.

D2: Guardar el etanol para destilarlo al final del semestre, solo si la cantidad de etanol es considerable.
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PRACTICA No. 7. SINTESIS DE AZOLES 1,3. OBTENCION DE 2,4,5-

TRIFENILIMIDAZOL.
» OBJETIVOS

o Preparar 2,4,5-trifenilimidazol mediante la reaccion de un compuesto

1,2-dicarbonilico, un aldehido y amoniaco.
e Revisar la importancia en quimica de los imidazoles.

» PROBLEMA

¢, Como se sintetizan los imidazoles trisustituidos a partir de un compuesto 1,2-dicarbonilico
y una fuente de nitrégeno? ¢Qué otras fuentes de nitrégeno pueden emplearse ademas de
la empleada en la practica? ¢Qué factores son cruciales para llevar a cabo con éxito la

sintesis de imidazoles?

> REACTIVOS

Bencilo (QP) Benzaldehido (QP)
Acido acético Acetato de amonio (QP)
Hidréxido de amonio Carbonato de sodio
Etanol

» EQUIPO
Parrilla de calentamiento con agitacion | Aparato Fisher-Johns
magnética

Balanza analitica.

» MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA

Agitador de vidrio 1 Pinzas de 3 dedos con nuez 2
Barra para agitacion magnética 1 Porta termbémetro 1
Embudo Bichner con alargadera 1 Probeta de 25 mL 1
Embudo de filtracién rdpida 1 Recipiente de peltre 1
Espétula 1 Refrigerante para agua con 1
mangueras

Matraz Erlenmeyer de 125 mL 1 szf;glente eléctrico para bafio 1
Matraces Erlenmeyer de 50 mL 1 Termometro de -10°C a 400°C 1
miltraz bola de fondo plano de 25 1 Vaso de precipitados de 250 mL 1
Matraz Kitasato de 125 mL con 1 Vaso de precipitados de 100 mL 1
manguera

Vidrio de reloj 1 Pipeta graduada de 2 mL 1

» DESARROLLO EXPERIMENTAL

Reaccion.
©)‘\ AcONH4
" acoH )\@

Benzaldehido

Bencilo 2,4,5-Trifenilimidazol
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Procedimiento 1.

En un matraz de bola de fondo plano de 25 mL, se colocan 0.21 g (1 mmol) de bencilo, 0.12
mL (0.13 g, 1 mmol) de benzaldehido, 0.7708 g (10 mmol) de acetato de amonioy 1.5 mL
de acido acético, mezclar hasta la disolucion total de los sélidos, una vez disueltos estos,
calentar la mezcla a reflujo de 40 a 60 min. Terminado el tiempo de calentamiento enfriar,
verter la mezcla de reaccion en hielo (aproximadamente 10 g de hielo no_es necesario
pesarlo), medir el pH y si es acido neutralizar con hidroxido de amonio, o carbonato de
sodio. Filtrar el sélido al vacio y lavarlo con 10 mL de agua. Purificar el producto por
recristalizacion de etanol/agua aislandolo posteriormente por filtracién al vacio. Una vez
seco, determinar el punto de fusién (reportado: 274-278 °C) y el rendimiento.

Procedimiento 2. Referencia 10.

En un matraz Redondo de fondo plano, se colocan i mmol de benzaldehido, 1 mmol de
bencilo, 3 mmol de acetato de amonio a temperatura ambiente y se adicionan 15% en mol
de NBS. Posteriormente se aumenta la temperatura a 120°C y se mantiene durante 45
minutos. Pasado ese tiempo se diluye con 5 mL de etanol 96% y se agita 2 minutos a 120°C.
El sdlido resultante se filtra, se lava con agua y se recristaliza de etanol para dar el 2,4,5-
trifenilimidazol.
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Chemical Society, 26(12), 2051-2053.
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4. Shelke, K. F., Sapkal, S., Sonal, S., Madje, B. R., Shingate, B. B., & Shingare, M.
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5. Heravi, M. M., Zakeri, M., Karimi, N., Saeedi, M., Oskooie, H. A., & Tavakoli-
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6. Karimi-Jaberi, Z., & Barekat, M. (2010). One-pot synthesis of tri-and tetra-
substituted imidazoles using sodium dihydrogen phosphate under solvent-free
conditions. Chinese Chemical Letters, 21(10), 1183-1186.
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ANEXO
I.- Conocimientos previos
» Métodos generales de preparacion de imidazoles.
» Fundamento quimico de obtencion de imidazoles a partir de compuestos 1,2-
dicarbonilicos.
» Propiedades de reactivos y producto.
» Interés de los azoles-1,3 en quimica.
» Elabore un diagrama de residuos del procedimiento 2.

II.- Cuestionario

Analice el siguiente caso de estudio:

Un estudiante de la Facultad de Quimica probo los tres métodos siguientes para sintetizar
el 2,4,5-trifenilimidazol y obtuvo los resultados que se muestran en la tabla 4.

Procedimiento A En un matraz Quickfit se adicionaron 0.21 g de bencilo (0.00099 mol),
0.21 mL de benzaldehido (0.0011 mol), 0.770 g (0.0099mol) de acetato de amonio, 1.5 mL
de acido acético, se calent6 a reflujo variando el tiempo de calentamiento (30 min, 60 miny
80 min). Posteriormente, se adicionaron 10 mL de agua, se enfrid, se filtrd, y se recristalizé
de etanol-agua.

Procedimiento A1y A2 En un matraz Quickfit se adicionaron 0.21 g de bencilo (0.00099
mol), 0.21 mL de benzaldehido (0.002 mol), (A1) o0 0.12 mL de benzaldehido (0.0011 mol)
A2, 0.39 g de acetato de amonio (0.005 mol), 0.042 g de fosfato monobésico de sodio
(0.0003 mol), se calento la mezcla 30 o 60 minutos a reflujo. Se adicion6 agua, se filtro el
sélido y se recristalizé de etanol-agua.

¢,Como optimizarias los procedimientos de sintesis del 2,4,5-trifenilimidazol que el
estudiante realiz6 tomando en cuenta que solamente tienen un méaximo 3 horas para
entregar el 2,4,5-trifenilimidazol? ¢ cuéles fueron las fallas que tuvo en los procedimientos
gue realiz6? Propdn una nueva sintesis que justifigue porqué es mejor a las ya probadas.
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Rendimiento

Intento

(%)
1 73
2 76
3 76
1 93
2 95
3 96
1 80
2 82
3 85
1 37
2 40
3 42
1 85
2 83
3 100
1 75
2 77
3 74

Aspecto
Sélido
Sélido
Sélido
Sélido
Sélido
Sélido
Sélido
Sélido
Sélido

Cristalino

Cristalino

Cristalino

Cristalino

Cristalino

Cristalino
Sélido
Sélido

Sélido

Color

Blanco
Blanco
Blanco
Amarillo
Amarillo
Amarillo
Blanco
Blanco
Blanco
Blanco
Blanco
Blanco
Blanco
Blanco
Amarillo
Blanco
Blanco

Blanco

P.F.°C

278-280
278-280
278-280
275-277
275-277
275-277
279-280
279-280
279-280
276-278
276-278
276-278
269-271
269-271
269-271
>290
>290

280-282

Método

> >» » » » > » > >

>
-

Al

Al

Al

Al

Al

A2

A2

A2

Tiempo de
reflujo (min)

30
30
30
60
60
60
80
80
80
30
30
30
60
60
60
30
30

30

Tabla 4. Resultados obtenidos experimentalmente de la sintesis de 2,4,5-

trifenilimidazol mediante los métodos A, Aly A2.

lll.- Preparacion de reactivos*

NA

IV.- Disposicién de residuos
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g Obtencién de 2,4,5-trifenilimidazol. @

o)
o]
+ H +  AcONH, + AcOH
o)
bencilo

benzaldehido  acetato de amonio

acido acético

1. Calentar a reflujo 40 o 60 minutos.
2. Dejar enfriar.

3. Filtrar al vacio.

4. Lavar con agua 10 mL

Solido Filtrado
O ‘ Trazas de materias primas sin reaccionar + agua ‘
N
| @
Oy
H
Crudo

5. Recristalizar de etanol/agua
6. Dejar enfriar.
7. Filtrar y dejar secar.

Solido | | fitrado

O [ Solucion hidroalcoh()lica.]
- &
O »\© D1y D2 colocarlos en el frasco correspondiente para que pueda ser dispuesto por la UGA.
N
|
H

D1y D2: Adsorber con carbén activado, filtrar, neutralizar y desechar, el solido se empaca para incineracion.
P.f. 274-278°C
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SINTESIS DE AZOLES 1,3. OBTENCION DE UN 2,4,5-TRIFENILIMIDAZOL CON
DIFERENTES JUGOS LIMON Y UVA.

> OBJETIVOS
e Preparar un 2,4,5-trifenilimidazol

mediante la reaccibnh de un compuesto

1,2-dicarbonilico, un aldehido y amoniaco utilizando diferentes jugos: limén y uva

como catalizadores.

e Revisar la importancia en quimica de los imidazoles.

» PROBLEMA

¢, Como se sintetizan los imidazoles trisustituidos a partir de un compuesto 1,2-dicarbonilico
y una fuente de nitr6geno? ¢ Qué otras fuentes de nitrégeno pueden emplearse ademas de
la empleada en la practica? ¢Qué factores son cruciales para llevar a cabo con éxito la
sintesis de imidazoles? ¢ Cémo se cataliza la reaccion con diferentes jugos de citricos?

» REACTIVOS

Bencilo (QP)

p-anisaldehido (QP)

Jugos de: limén y uva

Acetato de amonio (QP)

Hidroxido de amonio

Carbonato de sodio

Etanol Metanol

» EQUIPO
Parrilla de calentamiento con agitacion | Aparato Fisher-Johns
magnética
Balanza analitica.

» MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA
Agitador de vidrio 1 Pinzas de 3 dedos con nuez 2
Barra para agitacion magnética 1 Porta termémetro 1
Embudo Bichner con alargadera 1 Probeta de 25 mL 1
Embudo de filtracion rapida 1 Recipiente de peltre 1

. Refrigerante para agua con

Espatula 1 mangueras 1
Matraz Erlenmeyer de 125 mL 1 Ei/lzcrz;glente eléctrico para bafio
Matraces Erlenmeyer de 50 mL Termdmetro de -10°C a 400°C 1
miltraz bola de fondo plano de 25 1 Vaso de precipitados de 250 mL 1
Matraz Kitasato de 125 mL. con 1 Vaso de precipitados de 100 mL 1
manguera
Vidrio de reloj 1 Pipeta graduada de 2 mL 1

> DESARROLLO EXPERIMENTAL
Reaccion.

/©)LH AcONH, _
Jugo de I|mon y )\@\

BenC|Io p-anisaldehido

-(4-metoxifenill)-4,5-difenill-1H-imidazol
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Procedimiento.

En un matraz de bola de fondo plano de 25 mL, se colocan 0.21 g (1 mmol) de bencilo,
0.1215 mL (0.1361 g, 1 mmol) de 4-metoxibenzakdehido o p-anisaldehido, 0.7708 g (10
mmol) de acetato de amonio y 4 mL jugo de limén o de jugo de uva, mezclar hasta la
disolucion total de los sdlidos, una vez disueltos estos, agitar la mezcla de reaccion de 60
min a 1 horatreinta min atemperatura ambiente. Terminado el tiempo de reaccion, verter
la mezcla de reaccion en 3 trocitos de hielo), medir el pH y si es &cido neutralizar con
hidroxido de amonio. Filtrar el sélido al vacio y lavarlo con 3 mL de agua. Purificar el producto
por recristalizacion de etanol/agua o metanol aislandolo posteriormente por filtracion al
vacio. Una vez seco, determinar el punto de fusion (reportado: 229-230 °C) y el rendimiento.
Si se desea se puede realizar un seguimiento por CCF utilizando como disolvente una
mezcla de hexano/acetato de etilo 8:2.

En caso de utilizar otro aldehido hacer los calculos y verificar el punto de fusion reportado
en la literatura. El del 2-hidroxibenzaldehido es 119-120°C.

Mecanismo de reaccion.

Formacién del aminal del p-anisaldehido o 4-metoxibenzaldehido:

H* @conjugada del acido

N\ w

H
Mo
H-0_*NH, H- (NHz
@* o H
0

+ [

NH4 LSl + NH3
V/B\ase conjugada del acido
H\N,H
HoN_ NH» H— N +NH2 T
/©)< /©)< /©)CH
o .o
Aminal del |

4-metoxibenzaldehido

Condensacion entre el aminal y el bencilo.
H,N_ NH O o
2 ) 2 o H2N><NH2 PhIO
Ph” "H O o) P X0

Aminal del 4-metoxibenzaldehido

Bencilo
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Este procedimiento se implementé con recursos de:
PE201623 “Sintesis de Compuestos Organicos bajo principios de Quimica
Verde” Responsable: Doctor Norberto Farfan Garcia.
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Diagrama de residuos:
Obtencién de un 2,4,5-trifenilimidazol con jugos @
de frutas.

Bencilo + aldehido + acetato de amonio
+ jugo de uva, limoén o toronja.

1. Mezclar y agitar hasta disolucion.

2. Agitar a temperatura ambiente 1 0 1:30
horas.

3. Veeter en hielo y verificar pH.

4. Filtrar el solido al vacio.

5. Lavar con mL de agua.

Sélido Filtrado
[ I
2,4,6-trifenilimidazol Solucion acida con
sustituido crudo. trazas de reactivos
6. Recristalizar
de EtOH/H,0 o MeOH/agua.
7. Filtrar.
Filtrado 8. Secar  g4lido
I I
Mezcla 2,4,6-trifenilimidazol
hidroalcohdlica. sustituido puro.

D1y D2: Adsorber con carbdn activado, filtrar, neutralizar y desechar, el sélido se
empaca para incineracion.
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V.- Reglamento de Higiene y Seguridad para los Laboratorios de la Facultad de
Quimica.

Reglamento de Higiene y Seguridad para laboratorios de la Facultad de Quimica.

ARTICULO 1. El presente Reglamento es aplicable en todos aquellos espacios de la
Facultad de Quimica donde se realice trabajo experimental, sea de docencia o de
Investigacion. Estos sitios, para efectos del presente Reglamento, seran denominados
laboratorios.

Su cumplimiento es obligatorio para el personal académico administrativo y alumnos y no
excluye otra reglamentacion que resulte aplicable.

Debera exhibirse en un lugar visible en cada laboratorio de la Facultad de Quimica.

ARTICULO 2. Es necesario que el personal que trabaja en cada laboratorio conozca los
sistemas de alerta, las zonas de menor riesgo, las rutas de evacuacion, el equipo para
combatir siniestros y las medidas de seguridad en cada laboratorio, asi como los
procedimientos establecidos para actuar en caso de presentarse una emergencia.

ARTICULO 3. Los laboratorios deberan estar acondicionados, como minimo, con lo
siguiente:

1. Un control maestro para energia eléctrica.

Un botiquin de primeros auxilios.

Extintores.

Un sistema de ventilacion adecuado.

Agua corriente.

Drenaje.

Un control maestro para suministro de gas en los lugares donde se utilice.
Sefalamientos de proteccion civil.

Todos los laboratorios que trabajen con sustancias quimicas (NOM-018-STPS-
2015). Deberan tener, ademas:

1. Regadera

2. Lavaojos.

3. Polvo para derrames.

©NOOGAWN

ARTICULO 4. Cada uno de los Departamentos y Unidades Académicas de la
Facultad deberan nombrar al menos a un responsable de seguridad.

ARTICULO 5. En los laboratorios de ensefianza de Licenciatura, al realizar
actividades experimentales, nunca debera estar una persona sola. El nimero
minimo de personas debera ser de dos y al menos una de ellas debera ser parte del
personal académico de la Facultad.

En caso de los laboratorios de Investigaciéon el nUmero minimo de personas que
deberan permanecer es de dos, sin importar su nombramiento.

ARTICULO 6. Para trabajar en los laboratorios, es obligatorio usar bata, lentes de
seguridad y en caso de ser necesario guantes; es responsabilidad del usuario contar
con el equipo mencionado. Queda prohibido el uso de lentes de contacto, pelo suelto
y zapatos abiertos.
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ARTICULO 7. Queda prohibido fumar y consumir alimentos o bebidas en los
laboratorios.

ARTICULO 8. Todas las areas donde se realice trabajo con material radiactivo
deberdn estar claramente identificadas. Para poder manipular este material
radiactivo es indispensable aprobar el curso de capacitacién, asi como la obtencién
del dosimetro correspondiente.

ARTICULO 9. Para poder realizar trabajo experimental con Organismos
Genéticamente Modificados (OGMSs), se deberpa informar a la Comision Interna de
Bioseguridad. El manejo y disposicion adecuada de estos organismos, se llevara a
cabo de acuerdo con el reglamento interno de cada Departamento.

ARTICULO 10. En caso de trabajar con compuestos que contengan azufre, selenio
y fésforo o cualquier sustancia olorosa se debera informar a la Coordinacion de
Seguridad Prevencion de Riegos y Proteccion Civil para su conocimiento. Para el
manejo de las mencionadas sustancias deberan seguirse las recomendaciones
establecidas en las hojas de seguridad correspondientes que estaran disponibles en
cada laboratorio (NOM-018-STPS-2015).

ARTICULO 11. Las puertas de acceso y salidas de emergencia deberan estar
siempre libres de obstaculos y en posibilidad de ser utilizadas ante cualquier
eventualidad. El responsable del area deber& verificar el cumplimiento de este
articulo.

ARTICULO 12. Las regaderas deberan funcionar correctamente, contar con el
drenaje adecuado, estar lo mas alejadas posible de instalaciones o controles
eléctricos y libres de todo obstaculo que impida su uso. El responsable del area
debera verificar el cumplimiento de este articulo.

ARTICULO 13. La localizacion de los controles maestros de energia eléctrica y
suministros de gas en cada laboratorio, debera estar sefialada adecuadamente, de
manera que puedan ser identificados con facilidad.

ARTICULO 14. Las tuberias de cada laboratorio deberan estar sefialadas de
acuerdo con la norma oficial mexicana correspondiente (NOM-0026 STPS 2008).

ARTICULO 15. Cada laboratorio debera contar con un botiquin de primeros auxilios.
Su contenido seré el siguiente: LISTA COMPONENTES DEL BOTIQUIN (link con
oficio de contenido de botiquin AAPAUNAM-UNAM). El responsable se hara cargo
de revisarlo periédicamente. Circular 001 Contenidos del botiquin.

ARTICULO 16. Los extintores de incendios deberan ser de CO, y de polvo quimico
seco, segun lo determine el Departamento de Prevencion y Combate de Siniestros
de la UNAM. Deberan ser recargados periédicamente de conformidad con los
resultados de la supervision que se realiza regularmente o después de haber sido
utilizados. En caso de que un extintor sea utilizado, debera informarse a la
Coordinacién de Seguridad, Prevencion de Riesgos y Proteccién Civil para obtener
un extintor de reemplazo temporal. El extintor debe tener la fecha de la Gltima recarga
y cuando se le debe de dar mantenimiento.

ARTICULO 17. Todo el personal académico, administrativo y estudiantes deberan
de tener conocimiento de los procedimientos de seguridad establecidos para
emergencias ocasionadas por incendios, derrames o personas accidentadas. Estos
procedimientos se deben de tener a la vista en cada laboratorio.
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ARTICULO 18. Los sistemas de extraccion de gases deberan mantenerse sin
estorbos ni impedimentos para su correcto funcionamiento. Se les debera
proporcionar el mantenimiento preventivo o correctivo gue solicite el responsable de
cada area.

ARTICULO 19. Los sistemas de suministro de agua corriente y de drenaje, deberan
recibir el mantenimiento preventivo o correctivo que solicite el responsable de cada
area, tan pronto como sea posible.

ARTICULO 20. Los lugares donde se almacenen reactivos, disolventes, equipos,
materiales, medios de cultivo y todo aquello relacionado o necesario para el
funcionamiento correcto de los laboratorios, estaran sujetos a este Reglamento en
su totalidad.

ARTICULO 21. Queda prohibido desechar sustancias o materiales al drenaje, a la
basura municipal o al medio ambiente. Todos los laboratorios deberan contar con
procedimientos basicos para la disposicién adecuada de los residuos y del personal
responsable de su tratamiento.

ARTICULO 22. Queda prohibido pipetear directamente con la boca cualquier liquido.

ARTICULO 23. Al finalizar las actividades cotidianas, el responsable o el profesor
correspondiente en los laboratorios de ensefianza debera verificar que queden
cerradas las llaves de gas, agua, vacio, etc., asi como apagar todos los equipos que
se hayan utilizado. En caso de requerir que algun equipo trabaje continuamente,
deberan indicarse tanto en el interior como en el exterior del laboratorio
correspondiente, en forma claramente visible y legible, las precauciones que deben
seguirse, asi como la informacion para localizar al responsable.

ARTICULO 24. Queda prohibido dejar experimentos bajo condiciones de
calentamiento a reflujo toda la noche, fines de semana y en periodo vacacional
excepto cuando cuenten con un sistema de recirculacion de agua.

ARTICULO 25. En cada laboratorio de la Facultad deberan exhibirse, visible y
legiblemente, los teléfonos de emergencia a los cuales llamar en caso de requerirlo.

ARTICULO 26. Los anaqueles, libreros y muebles de oficina que puedan caerse,
deberan estar sujetos. Los cilindros vacios o que contengan gases deberan estar
asegurados individualmente para prevenir accidentes.

ARTICULO 27. Queda prohibido que menores de edad permanezcan en el laboratorio
sin la autorizacion por escrito del responsable del area.

ARTICULO 28. El personal (académicos, administrativos o estudiantes) que labora, o
realiza sus actividades en los laboratorios, debe informar al responsable del area o a
su jefe inmediato si padece alguna enfermedad que requiera atencién especial y
pueda generar incidentes dentro del area.

ARTICULO 29. A todas las Unidades, Centros o Departamentos que estén
certificados se regiran por el reglamento general y serd complementado por su
reglamento interno.

ARTICULO 30. Todas aquellas cuestiones que no estén especificamente sefialadas
en el presente Reglamento deberan ser resueltas por la Coordinacién de Seguridad,
Prevencion de Riesgos y Proteccion Civil, la cual se apoyara en la Direccion de la
Facultad.
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ARTICULO 31. Cualquier alteracion de las condiciones de seguridad, o en el
cumplimiento del presente Reglamento, debera ser reportada a la Coordinacion de
Seguridad, Prevencion de Riesgos y Proteccién Civil.

ARTICULO 32. Las personas que sean sorprendidas haciendo mal uso de equipos,
materiales, instalaciones, etc., propias de los laboratorios, o de las sefializaciones
instaladas para proteccion civil, serdn sancionadas conforme a la Legislacion
Universitaria, segun la gravedad de la falta cometida.

ARTICULO 33. En el caso de los alumnos, las sanciones aplicables seran las que
decida el H. Consejo Técnico de la Facultad, conforme a las disposiciones de la
Legislacién Universitaria.

ARTICULO 34. Si se trata de personal académico o administrativo, se levantaran las
actas correspondientes y se dictaran las sanciones conforme a las disposiciones de
la Ley Federal del Trabajo.

ARTICULO 35. Cada area académica debera tener un Reglamento Interno de Higiene
y Seguridad que serd complementario al presente Reglamento, en tanto no lo
contravengan.

ARTICULO 36. Se informara de este reglamento, asi como de los particulares, a los
usuarios de cada area académica, quienes deberan firmar de enterado.

ARTICULO 37. Queda prohibido realizar cualquier tipo de modificacion a los
procedimientos experimentales indicados en los manuales de practicas vigentes de
las licenciaturas de la Facultad de Quimica. En caso de considerarse necesaria la
actualizacién o cambios en los procedimientos, éstos deberan ser avalados por escrito
por la Jefatura del Departamento Académico correspondiente.

ARTICULO 38. Queda prohibido el uso de audifonos durante la estancia dentro de los
laboratorios o talleres, asi como el uso de teléfono celular o cualquier otro dispositivo
ajeno al propésito de la actividad que se esté realizando.

ARTICULO 39. Los equipos o dispositivos experimentales deben ser armados,
instalados y operados en su totalidad dentro de los laboratorios.

ARTICULO 40. No se permite construir alteraciones, bodegas, anexos o
ampliaciones, de manera temporal o definitiva, en areas comunes o al interior o
exterior de los laboratorios sin la autorizacién correspondiente.

ARTICULO 41. Cuando un académico concluya su relacién laboral con la Facultad de
Quimica, por jubilacién, renuncia, cambio de adscripcion, etc., debera disponer, de
acuerdo con la normatividad correspondiente, de los materiales, reactivos, residuos y
equipos, de ser el caso, que estén bajo su responsabilidad o resguardo. El Jefe de
Departamento correspondiente sera el responsable de dar seguimiento al
cumplimiento de esta disposicion.

ARTICULO TRANSITORIO UNICO. El presente Reglamento entrara en vigor al dia
siguiente de su aprobacion por el Consejo Técnico, el 20 de junio de 2013. Ultima
modificacion 6 de septiembre de 2018.

VI.- Reglamento para los Estudiantes y Profesores de los Cursos Experimentales del
Departamento de Quimica Orgéanica.

45



REGLAMENTO INTERNO DE LOS LABORATORIOS DE QUIMICA
ORGANICA DE LA FACULTAD DE QUIMICA, UNAM

Para realizar los experimentos en los laboratorios de Quimica Organica, deberan cumplirse los puntos
gue se enuncian a continuacion:

1. Seguir el Reglamento de Higiene y Seguridad de la Facultad de Quimica y el Reglamento
Interno de los Laboratorios de Quimica Organica.

2. Presentarse al laboratorio a una sesion de 2, 3 0 4 h por semana, segun sea la asignatura en
la que se esté inscrito.

3. Llegar con puntualidad al laboratorio correspondiente, segiin el horario en el cual se haya
inscrito. La entrega y revision del material se efectuara durante los primeros 10 minutos en
los laboratorios de 2 horas 0 20 minutos para los demas laboratorios, con la papeleta que el
alumnado deberad llevar impresa. El alumnado podri iniciar su trabajo practico hasta que esté
presente el profesorado, quien debera llegar al menos 5 minutos antes de iniciar la clase.

4. Es necesario que actualice su Servicio Médico (IMSS, ISSSTE, seguro de gastos médicos
mayores, etc.). Para tramitar el servicio médico facultativo, IMSS, debera seguir los siguientes
pasos:

A.- Revisar la vigencia de derechos de acuerdo con las indicaciones marcadas en la direccion
electrénica: www.dgae.unam.mx y luego buscar: seguro de salud para el estudiante, solicitud
de constancia de derechos.

B.- Se recomienda acudir a darse de alta a su Unidad de Medicina Familiar.

5. Durante la primera semana de clases, el alumnado debe imprimir 2 gafetes con sus datos y
pegar en cada uno, una fotografia reciente. Debera entregar un gafete al laboratorista para
quedar debidamente registrado y tener derecho al préstamo del material. Tendra 2 semanas
para entregarlo, a la 32 semana no se le prestara material para trabajar. El segundo gafete lo
debera portar en un lugar visible durante toda su estadia al interior del laboratorio, de no
hacerlo, se le pedira que se retire del laboratorio y no podrd continuar trabajando en esa
sesion quedando la practica reprobada.

6. Esindispensable contar con el Compendio de Précticas, actualizado, el cual se encuentra en
la pagina de AMYD ( https://amyd.quimica.unam.mx/ ), asi como de los materiales
adicionales que le hayan sido solicitados por su profesorado y el uso de cubrebocas durante
toda la sesion.

46


http://www.dgae.unam.mx/
https://amyd.quimica.unam.mx/

7. Eluso de cubrebocas es obligatorio durante la permanencia en el laboratorio.

8. Para cada sesidn de laboratorio el alumnado debera:

e Estudiar con anterioridad los puntos enlistados en la seccién de conocimientos previos
de la préctica en la bibliografia indicada en el Compendio Actualizado de Practicas.

e Revisar cuidadosamente el material proporcionado por el laboratorista.

e Llenar la papeleta con los datos solicitados del alumnado, anotar cualquier faltante o
desperfecto encontrado en el material, y entregar la papeleta firmada a los
laboratoristas.

e Escuchar la explicaciéon del profesorado sobre el experimento a realizar, y en caso de
tener dudas, este es el momento ideal para hacerlas saber.

e Una vez finalizado el experimento, entregar el material limpio y seco.

En caso de que el material se haya roto durante la practica y sea irreparable, el alumnado
debera depositarlo en el contenedor ubicado en las campanas de cada laboratorio. Ademas,
deberad llenar adecuadamente el vale con el que serd reemplazado el material.

Para la reposicién de material roto o extraviado, el alumnado debera comprarlo con las
mismas especificaciones y entregarlo con la nota de compra. Si el material roto puede ser
reparado, deberd cumplir con las caracteristicas del material original y entregarlo con la nota
del taller de vidrio, la reposicién deberd hacerse a la brevedad.

En caso de que el alumnado no cubra sus adeudos para la semana previa a la entrega de
calificaciones, no tendrd la evaluacion de Ensefianza Prdctica y al ser una asignatura Tedrico-
Practica, la materia se considerara no aprobada con calificacién de 5.

EVALUACION
En la primera sesién del curso, el profesorado dard los parametros de evaluacion y debera
recabar las firmas autdgrafas de su alumnado, este documento lo entregard en la oficina de
la Jefatura de licenciatura.
El alumnado se deberd presentar cuando menos al 80% de las sesiones experimentales,
talleres y seminarios. En caso de no asistir a la sesidn, debera de justificar la falta para que
no sea tomada en cuenta para su evaluacion.
El alumnado debera aprobar el 80% de las sesiones totales del curso.
La evaluacion de la ensefanza experimental debera ser aprobatoria, calificacién minima de
6, esta representa el 40% o el 35% de la calificacion final del curso Tedrico-Practico de la
Quimica Organica que se esté cursando.
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ATENTAMENTE

M. en C. MARGARITA ROMERO AVILA
Jefa de Departamento de Quimica Orgénica.
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