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PROGRAMA EXPERIMENTAL DE QUIMICA ORGANICA il (1521) QFB

SEMESTRE 2026-2

SEMANA

ACTIVIDAD.

03.02.2026

INICIO DE SEMESTRE.

Medidas de seguridad. Reglamentos de laboratorio.

03.02.2026 al 06.02.2026 Sesion 1. D . . .
Criterios de evaluacion. Indicaciones generales.
09.02.2026 al 13.02.2026| Sesién 2. Taller: RMN '3C y revisién del grupo carbonilo.
16.02.2026 al 20.02.2026 Sesion 3. PRACTICA No. 0. Aminacion reductiva.
23.02.2026 al 27.02.2026 Sesion 4. ] PRACTICA No. 1. Sintesis de pirroles.
02.03.2026 al 06.03.2026 Sesién 5. PRACTICA No. 2. Smtesw_de indoles. Obtencién de
1,2,3,4-tetrahidrocarbazol.
09.03.2026 al 13.03.2026 Sesion 6. Seminario de RMN.
16.03.2026 al 20.03.2026 g PRACTICA No. 3a. Sintesis de la 3,5-dietoxicarbonil-2,6-
Dias feriados lunes 16 Sesion 7. . . o .
marzo dimetil-1,4-dihidropiridina.
23.03.2026 al 27.03.2026 Sesion 8 PRACTICA No. 3b. Oxidacién de la 3,5-dietoxicarbonil-

2,6-dimetil-1,4-dihidropiridina.

SEMANA SANTA del 30.03.2026 al 03.04.2026

06.04.2026 al10.04.2026 Sesion 9. PRACTICA No. 4. Sintesis de 2,3-difenilquinoxalina.
13.04.2026 al 17.04.2026 | Sesién 10. PRACTICA No. 5. Sintesis dg Plr-ln‘_ndlnas. 4,6-dimetil-2-
] mercaptopirimidina.
20.04.2026 al 24.04.2026 | Sesién 11. PRACTICA No. 6. Slntij:?u?;furanos. Obtencién de
27.04.2026 al 01.05.2026
Dia feriado viernes 01 Sesion 12. Seminario de RMN.
de mayo.
04.05.2026 al 08.05.2026
Dia feriado martes 05 | goqiqn 43, PRACTICA 7. Aminoécidos y péptidos.
de mayo. (Para
trabajadores)
1 ',05'2926 al 1.5'05'2026 .. PRACTICA 8. Identificacion de carbohidratos, proteinas
Dia feriado viernes 15 Sesion 14 . .
d y lipidos en leche.
e mayo.
18.05.2026 al 22.05.2026| Sesién 15 Entrega de calificaciones.

25.05.2026 al 29.05.2026

FIN DE CURSO

Inicio del ciclo escolar: martes 03 de febrero 2026.

Fin del curso escolar: viernes 29 de mayo 2026.

Dias inhabiles: lunes 16 de marzo, del 30 de marzo al 03abril (Semana santa),
viernes 01 de mayo, martes 05 de mayo (feriado para trabajadores) y viernes 15 de

mayo.




PRACTICA No. 0. AMINACION REDUCTIVA.

» OBJETIVOS

e Sintetizar una amina por medio de la reacciéon de aminacion reductiva.
o Conocer y aplicar algunas de las técnicas de la quimica verde.

> 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

m-nitroanilina

Etanol

Hexano

Acetato de etilo

> EQUIPOS

Balanza analitica

Aparato Fisher-Johns

Lampara UV-vis

Parrilla de calentamiento con agitacion

magnética.
> MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA
Agitador de vidrio 1 Cromatoplaca de silica-gel 1
Recipiente electrico para bafo 1 Vaso de precipitados de 100 mL 1

Maria

Recipiente de peltre

Matraz Kitasato de 125 mL con
manguera

Embudo Blchner con alargadera

Tubo capilar

Bolsa de plastico con etiqueta

Vidrio de reloj

Camara de elucion

Probeta de 10 mL

Pipeta de 5 mL

Viales

Embudo de filtracion rapida

Aalwl=lalN

Pinzas para cromatografia

Pinzas de tres dedos

N =

> DESARROLLO EXPERIMENTAL

El borohidruro de sodio reacciona violentamente con el agua, manéjalo con cuidado.

Reaccion.

O H H_ H
NaBH,
H — N NO; — N NO,
* H,N NO, H
A B C



Benzaldehido m-Nitroanilina  NaBH4 N-(3-nitrofenil)bencilamina
Masa molar
(g/mol)
Densidad
(9/mL)
Punto de
fusioén (°C)
Masa (g)
Volumen
(mL)
Cantidad de
sustancia
(mol)

Coloque en el vaso de precipitados 0.0916 g de m-nitroanilina (0.0006 mol), adicione
0.126 mL de benzaldehido (0.1990 g, 0.0018 mol), agite durante 10 minutos, se ira
formando la imina que es un sélido amarillo. Introduzca en matraz a un bafio de hielo, al
enfriar terminara de precipitar la imina formada (intermediario impuro), puede si asi lo desea
apartar un cristal que le sirva para colocar en la cromatografia en capa fina como
intermediario. Adicione a la imina formada (intermediario impuro), 1.3 mL de etanol, y
posteriormente 0.0666 g de NaBH4 (0.0017 mol), en pequenas porciones (la reaccion es
exotérmica), observara que el sdélido amarillo ira cambiando a color naranja, conforme se
forma la amina. Agite la mezcla de reaccién por 5 minutos mas, coloque un vaso de
precipitados o en un matraz que contenga 2.3 mL de una mezcla hielo agua. Filtre al vacio
y si lo desea purifique el producto obtenido mediante recristalizacion utilizando etanol como
disolvente ideal.

Elabore una cromatografia en capa fina utilizando como eluyente una mezcla 8:2
hexano:acetato de etilo, colocando la imina en esta la imina (intermediario impuro) y la
amina producto final.

Punto de fusién de la imina: 66-68°C

Punto de fusion de la N-(3-nitrofenil)bencilamina: 102-104°C, sélido amarillo cristalino,
aproximadamente 100 mg se disuelven en 10 mL de etanol caliente.

Punto de fusién de la 3-nitroanilina: 111-114°C.

Punto de fusion (°C) Rr
A 113-114 0.2
B 66-68 0.5
C 102-104 0.4

Practica propuesta por el Dr. Fernando Ledn Cedefio.
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> ANEXO
l.- Conocimientos previos

1. Reaccion de los compuestos carbonilicos con derivados de nitrégeno.
2. Mecanismo de formacién de iminas.
3. Mecanismo de aminacién reductiva.

Il.- Cuestionario

a) Elabore un diagrama de flujo del procedimiento que le permitira realizar la aminacién
reductiva en el laboratorio. Indicando los desechos generados y el tratamiento de
mismo.

b) ¢Qué es la Quimica Sustentable?

c) ¢Cudles son los doce principios de la Quimica Sustentable?

d) ;Cual es la funcidn del borohidruro de sodio en la reaccién?

e) ¢Cuales son los papeles del etanol durante la practica?

f) ¢Como se lleva a cabo una cromatografia en capa fina?

lll.- Preparacion de reactivos*

NA
IV.- Disposicion de residuos

D1: Etanol, agua, acido clorhidrico, boro hidruro de sodio, sales de boro. Filtrar, mandar los
sélidos a incineracion, neutralizar el filtrado, recuperar el disolvente organico por destilacion
y mandar el residuo a incineracion.

D2: Trazas de producto, solucién hidroalcohdlica. Filtrar, mandar los sélidos a incineracion.
Destilar el filtrado para recuperar el etanol.

D3: Capilares.

D4: Cromatoplacas. Enviar a incineracion.



D5: Hexano/Acetato de etilo 8:2.
D6: Papel filtro algodon. Enviar a incineracion.




>

PRACTICA 1. SINTESIS DE PIRROLES.

OBJETIVOS
e llustrar la reaccion de Paal-Knorr.
e Obtener el 1-naftil-2,5-dimetilpirrol a través de una reacciéon de condensacién
entre un compuesto 1,4-dicarbonilico y la 1-naftilamina.
o Reuvisar el interés farmacologico de los derivados de pirrol.
PROBLEMA
¢, Como pueden sintetizarse pirroles trisustituidos mediante la sintesis de Paal-
Knorr? ;Cual es su mecanismo de reaccion? ;ElI mecanismo de reaccion es el
mismo sin importar si el medio es acido, basico o neutro? ;Cuales son las fuentes
de nitrégeno que pueden emplearse en esa sintesis? ¢ Por qué son importantes los
pirroles en el area Quimico Farmacéutico Biolégica? ¢Se han sintetizado pirroles
mediante la sintesis de Paal-Knorr a nivel industrial? ;Se han sintetizado pirroles a
nivel industrial empleando técnicas de quimica sustentable?
REACTIVOS ]

. . Acido clorhidrico diluido. * (3 mL de agua y
Acetonilacetona (2,5-hexanodiona) (QP) 0.2 mL de acido clorhidrico concentrado)
1-naftilamina (QP) Etanol (disolvente) (QP)

Acido clorhidrico (38%) (RA) Etanol (disolvente para recristalizar) (QP)
*Ver Anexo
EQUIPO
i Aparato Fisher-dohns para determinacion
Balanza analitica .,
de punto de fusion
Parrilla eléctrica con agitacion magnética Bomba de agua sumergible.
MATERIAL
Agitador de vidrio 1 | Pinzas de tres dedos con nuez 1
Barra para agitacion magnética 1 | Bomba de agua 1
Embudo Blchner con alargadera 1 | Probeta de 25 mL 1
Embudo de filtracion rapida 1 | Recipiente de peltre 1
Espétula y Refrigerante para agua con 1
mangueras
Matraz bola de fondo planode 25 mL | 1 | Vasos de precipitados de 100 mL
Matraz Erlenmeyer de 50 mL 1 | Vidrio de reloj 1
Matraz Kitasato de 125 mL con 1
manguera
DESARROLLO EXPERIMENTAL

El 4cido clorhidrico concentrado es corrosivo, manéjalo con cuidado.



Reaccion.

N
(ON6) OO EtOH
A

2,5-Hexanodiona 1-Naftilamina
1-naftil-2,5-dimetilpirrol
2,5-hexanodiona 1-Naftilamina 1.-naf?|l-.2,5-
dimetilpirrol

Masa molar (g/mol)

Densidad (g/mL)

Punto de fusioén (°C)

Masa (g)
Volumen (mL)

Cantidad de sustancia

(mol)

Procedimiento:

En un matraz Quickfit se colocan 0.143 g de 1-Naftilamina (0.0010 mol), 0.12 mL de 2,5-
hexanodiona (0.1141 g, 0.0010 mol) y 1 gota de acido clorhidrico concentradoy 2 mL
de etanol. La mezcla se calienta a reflujo durante 25 minutos. Al terminar la reaccién,
se deja enfriar la solucion a temperatura ambiente y se vierte en una solucién de HCI diluido
(0.2 mL de HCI concentrado se adicionan a 3 mL de agua) recuerde gque se adiciona el
acido al aqua y que la solucion de acido diluido se prepara en un bafo de hielo.
Posteriormente, se filtra el producto a vacio y se purifica el producto por recristalizacion
simple utilizando etanol. Se deja secar el producto a vacio y se determina el punto de fusién
118-120°C es el reportado en la literatura.

>

1.
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ANEXO
l.- Conocimientos previos
1. Mecanismo de reaccién mas probable para la obtencién de pirroles empleando la
sintesis de Paal-Knorr.
2. Métodos de obtencién de compuestos 1,4-dicarbonilicos.
3. 3 métodos alternos de obtencién de pirroles.
4. Importancia en el area quimica farmacéutica de los derivados del pirrol.

Il.- Cuestionario
a) La atorvastatina (Lipitor) es un inhibidor selectivo y competitivo de la HMG-
CoA reductasa, que es la enzima limitante responsable de la conversion del
3-hidroxi-3-metil-glutaril-coenzima A a mevalonato, un precursor de los
esteroles, incluyendo el colesterol, se usa para tratar el colesterol alto, y para
reducir el riesgo de accidente cerebrovascular y ataque cardiaco, u otras
complicaciones del corazon en personas con diabetes tipo 2, enfermedad
coronaria u otros factores de riesgo. Escriba el mecanismo de la siguiente
reaccion que permite su sintesis en kilogramos e indique cual seria la funcion

de cada uno de los reactivos.

Q o HN
0 o o0 O (CH3);CCOOH
H,N o)

.. @ Lipitor

0]

(
[N
N
O
o)
X
Oo
)T

Novozhilov, Y.V., Dorogov, M.V., Blumina, M.V. et al. An improved kilogram-scale preparation of atorvastatin
calcium. Chemistry Central Journal 9, 7 (2015). https://doi.org/10.1186/s13065-015-0082-7

1. Escriba el mecanismo y el producto de la siguiente reaccion e indique cual fue
la funcion de cada uno de los reactivos.



H,N" >"oTBS
Producto

0]

e

pentano/tolueno (1/5)
105°C, 16 horas.

Escriba la estructura de 3 pirroles que presenten actividad farmacoldgica.
Consulte el articulo Afsina, C. M. A., Rohit, K. R., & Anilkumar, G. (2022). A
Green Protocol for the Synthesis of N-Aryl Pyrroles: A Modified Clauson-Kaas
Approach Using Zinc Catalyst. Results in Chemistry, 100350. Donde se llevd a
cabo el estudio de la sintesis de Clauson-Kaas mediante irradiacion con
microondas y empleando Zn(OTf), como catalizador y explique cédmo favorecen
estas condiciones la formacion de los pirroles monosustituidos.
Explique la diferencia entre la sintesis de Paal-Knorr y la sintesis de Clausson-
Kaas e indique qué tipo de pirroles sustituidos permite obtener cada una.
5. La sintesis de Paal-Knorr permite obtener pirroles, tiofenos y furanos. Consulte
el articulo Abbat, S., Dhaked, D., Arfeen, M., & Bharatam, P. V. (2015).
Mechanism of the Paal-Knorr reaction: the importance of water mediated
hemialcohol pathway. RSC advances, 5(107), 88353-88366. Y explique con sus
palabras cémo llevaron a cabo el estudio de la influencia del agua en el
mecanismo de reaccion.
lll.- Preparacion de reactivos*
Para preparar el acido clorhidrico diluido se utilizaran 3 mL de agua destilada y 0.2 mL de
acido clorhidrico concentrado por cada equipo o estudiante trabajando individual.

w N

B

IV.- Disposicion de residuos.

Q Obtencion de 1-naftil-2,5-dimetilpirrol. @



2,5-hexanodiona + 1-naftilamina + HCI (conc) + Etanol

1. Calentar a reflujo por 25 minutos.
2. Vaciar la mezcla en HCI diluido.
3. Filtrar y lavar con agua.

Sélido | Filtrado
1-naftil-2,5-dimetilpirrol Agua + Reactivos sin reaccionar
crudo
4. Recristalizar con EtOH.
5. Filtrar.
Filtrado Sélido
Mezcla alcohdlica 1-naftil-2,5-dimetilpirrol
con trazas de producto PURO

D1: Determinar pH, decolorar, neutralizar de ser necesario. Observar si hay formacién de
precipitado, de ser asi, separarlo por filtracién y enviarlo a incineracion, el filtrado

desecharlo al drenaje.
D2: Guardar el etanol para destilarlo al final del semestre, solo si la cantidad de etanol es

considerable.
D3: Papel filtro, algododn. Enviar a incineracion.



PRACTICA 2. SINTESIS DE INDOLES. OBTENCION DEL 1,2,3,4-
TETRAHIDROCARBAZOL.

> OBJETIVOS

e llustrar la sintesis de indoles de Fischer.

e Preparar el

1,2,3,4-tetrahidrocarbazol,

ciclohexanona en presencia de un catalizador acido.
e Revisar la importancia farmacoldgica de los derivados del indol.

> PROBLEMA

a partir de la fenilhidrazona de

la

Los indoles se encuentran presentes en diversos productos naturales. Existen varios
que ellos que presentan actividad farmacoldgica importante. Una de las sintesis mas
conocidas para la sintesis de indoles es la de Fischer. ;Como se sintetizan los
indoles mediante la sintesis de Fischer? ; Cuales son las condiciones que favorecen
esta sintesis? ;Qué acidos pueden utilizarse para llevar a cabo la sintesis? ¢ Qué
sustratos favorecen la formacion de regioisomeros?

> REACTIVOS

Fenilhidrazina (QP)

Metanol (QP)

Ciclohexanona (QP)

Acido acético glacial (RA)

> EQUIPO

Parrilla eléctrica con agitacion magnética

| Bomba de agua sumergible.

> MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA.

Agitador de vidrio

1

Pinzas de tres dedos con nuez

Barra para agitacion magnética

1

Probeta de 25 mL

Embudo Blchner con alargadera

1

Recipiente de peltre

Embudo de filtracion rapida

1

Recipiente eléctrico para bafio
Maria

Espatula

Refrigerante para agua con
mangueras

Matraz bola de fondo plano de 25
mL

Vaso de precipitados de 100 mL

Matraz Erlenmeyer 125 mL

Vaso de precipitados de 250 mL

Matraz Erlenmeyer de 50 mL

Vidrio de reloj

Matraz Kitasato 125 mL con

manguera

DESARROLLO EXPERIMENTAL

Fenilhidrazina: Posible sensibilizacion en contacto con la piel. HCI conc: Es
corrosivos, manéjalos con cuidado. En caso de contacto con la piel lavar con
abundante agua. En caso de ingestion no provocar el vomito.



Reaccion.

+ +
©\N/NH2 + Q S @L Q . @E@ + NH,
|l| e} I}I_N A N

\

H H

Fenilhidrazina Ciclohexanona Fenilhidazona de la 1,2,3,4-Tetrahidrocarbazol
Ciclohexanona

1,2,3,4-

Fenilhidrazina Ciclohexanona Tetrahidrocarbazol

Masa molar (g/mol)
Densidad (g/mL)
Punto de fusién (°C)
Masa (g)
Volumen (mL)
Cantidad de sustancia
(mol)

Procedimiento.

En un matraz de fondo plano de 50 ml. Quickfit, coloque 0.135 mL de ciclohexanona
(0.125 g, 0.00125 mol), 0.9 ml. de acido acético glacial y 0.12 mL de fenilhidrazina
(0.1317 g, 0.0012 mol) (Nota 1), se adiciona la barra de agitacion magnética, se
adapta el refrigerante de agua en posiciéon de reflujo y se calienta la mezcla de
reaccion a reflujo por 30 minutos. Se deja enfriar a temperatura ambiente, y se lava
el sélido, primero con dos porciones de agua destilada fria de 1.5 mL cada una en
el mismo matraz donde quedd la mezcla de reaccién, se filtra a vacio, y se recristaliza
el producto crudo por par de disolventes etanol-agua (Nota 2). Se determinan el punto
de fusién del producto que se encuentra reportado en la literatura como de. 119-120°C
sélido blanco y el rendimiento.

Notas:

1. La fenilhidrazina es tdxica 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 fusion de 118-120°C.
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ANEXO
l.- Conocimientos previos
» Meétodos generales de preparacion de indoles.
» Fundamento quimico y mecanismo de la reaccion.
» Propiedades y toxicidad de los reactivos y del producto obtenido.
» Importancia en quimica farmacéutica de los derivados del indol.

Il.- Cuestionario
a) Escriba la reaccion que efectué durante la practica para sintetizar el 1,2,3,4-
tetrahidrocarbazol y su fundamento.
b) Indique qué contenia el matraz después del calentamiento a reflujo y cual fue la
funcién del acido acético.
c) ¢Cbémo se evita que quede fenilhidrazina sin reaccionar?
d) Conforme a lo aprendido en la sesion de laboratorio, proponga el mecanismo de la
siguiente transformacion:
O

N
' NH AOH
N2 T 60°C
o) O H

e) Proponga un procedimiento experimental que le permita obtener el producto de la
reaccion anterior e indique cual seria la funcion de cada reactivo y de los sustratos,
y que se llevaria a cabo en cada paso de la sintesis.

f) Escriba mecanismo detallado de las siguientes reacciones e indique qué
intermediarios se forman y cédmo se lleva a cabo la transposicion sigmatropica en
cada caso:




—

o o etilenglicol N\
190°C, 18 horas

NH—NH, > N
94% H

|

Oy - 1D =
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lll.- Preparacion de reactlvos*

NA

IV.- Disposicion de residuos

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

Ciclohexanona + Acido acético glacial + fenilhidracina

1. Calentar a reflujo suave por 20 min.
2. Enfriar y filtrar.
Solido 3. Lavar con agua. Filtrado

Producto crudo H,O + Reactivos sin reaccionar

4. Determinar punto de fusion

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

6. Filtrar.
Filtrado Sdlido
I |
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.
D3: Papel filtro, algodon. Enviar a incineracion.



PRACTICA No. 3a. OBTENCION DE 1,4-DIHIDROPIRIDINAS. SINTESIS DE LA 3,5-
DIETOXICARBONIL-2,6-DIMETIL-1,4-DIHIDROPIRIDINA.

> OBJETIVOS
o llustrar la sintesis de Hantzsch, obteniendo una piridina sustituida.
e Obtener un intermediario, una 1,4-dihidropiridina, la cual se va a utilizar como
sustrato en una reaccién de oxidacion para obtener la piridina correspondiente.
e Reuvisar el interés farmacoldgico de este tipo de compuestos.

> PROBLEMA
Las 1,4-dihidropiridinas se pueden sintetizar facilmente como intermediarios en la
sintesis de piridinas de Hantzsch. ;A partir de qué materias primas se pueden
sintetizar 1,4-dihidropiridinas mediante la sintesis de Hantzsch? ;Qué condiciones
de reaccién favorecen la formacion de las 1,4-dihidropiridinas como intermediarios
en la sintesis de Hantzsch? 4 Cual es la importancia de las dihidropiridinas en el area
Quimico Farmacéutico Biol6gica?

> EQUIPO PARA SINTESIS CALENTANDO A REFLUJO.

Balanza analitica Aparato Fisher-Johns para determinacién
de punto de fusion

Parrilla eléctrica con agitacion magnética Bomba de agua sumergible.

> REACTIVOS
Formaldehido (37%) (QP) Acetoacetato de metilo (QP)
Acetato de etilo (QP) Acetato de amonio (QP)
Hidroxido de amonio concentrado (RA) Etanol (QP)

> MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA PARA PROCEDIMIENTO DE
QUIMICA VERDE.

Frasco ambar 10 mL (lo aportara 1
cada equipo)

> MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA PARA PROCEDIMIENTO
CALENTANDO A REFLUJO.

Agitador de vidrio 1 | Pinzas de tres dedos con nuez 2
Barra para agitacion magnética 1 | Pipetade 5 mL 1
Embudo Blchner con alargadera 1 | Probeta de 25 mL 1
Embudo de filtracion rapida 1 | Recipiente eléctrico para bafo Maria 1
Espatula 1 | Refrigerante para agua con mangueras | 1
Matraz Erlenmeyer de 50 mL 1 | Tapon esmerilado 1
Matraz bola de fondo plano de 25 mL | 1 | Vaso de precipitados de 100 mL 1
Matraz Kitasato de 125 mL con 1 | Vaso de precipitados de 250 mL 1
manguera

Vidrio de reloj 1

> DESARROLLO EXPERIMENTAL



Reaccion.

H H

o o) o O HH O
EtO OEt
A N
(@] (@) I
.o H
NH; L . L
3,5-Dietoxicarbonil-2,6-dimetil-
1,4-dihidropiridina
C e 3,5-
Acetoacetato de H|dr::|do Formaldehido dietoxicarbonil-
etilo . © 2,6-dimetil-1,4-
amonio

dihidropiridina

Masa molar (g/mol)

Densidad (g/mL)
Punto de fusién (°C)

Masa (g)
Volumen (mL)
Cantidad de
sustancia (mol)

Procedimientos.

Convencional. En un matraz de fondo redondo de 10 mL, se adicionan los siguientes
reactivos: 0.96 mL acetoacetato de etilo, 0.62 mL de hidroxido de amonio (Nota 1) y 0.28
mL de formaldehido acuoso (formalina) al 37% y 1 mL de etanol (Nota 2), se le adapta un
refrigerante de agua en posicion de reflujo. La mezcla de reaccion se agita bajo una
agitacion magnética vigorosa y se calienta a reflujo por 30 minutos, se levanta el sistema y
se deja enfriar a temperatura ambiente, posteriormente, se introduce en un bafio de hielo y
se filtra el producto a vacio (Nota 3). El producto crudo se purifica por recristalizaciéon con
la minima cantidad de etanol caliente. El producto puro se aisla por medio de una filtracién
al vacio. El producto puro tiene un punto de fusion de (183-184 °C). Se realiza el mismo
procedimiento utilizando como aldehido en lugar de formaldehido 0.31 mL de furfural.

Quimica verde. En un frasco ambar con tapa, se adicionan los siguientes reactivos: 0.7 mL
(0.26 g, 9.34 mmol) de formaldehido acuoso (formalina) al 37%, 2.5 mL (2.5525 g, 19.61
mmol) de acetoacetato de etilo y 3.1 mL (0.6235 g, 17.78 mmol) de hidréxido de amonio
concentrado (28%). Las paredes del frasco se lavan con 0.95 mL de etanol. Una vez que
ya esté preparada la mezcla de reaccion, el frasco se tapa y se deja reposar durante una
semana a temperatura ambiente. La mezcla de reaccion se coloca dentro de un vaso de
precipitados de 50 mL y se deja enfriar utilizando un bafio de hielo. La suspension resultante
se filtra, y el sdlido se lava cuidadosamente con 3 porciones (de 1 mL cada una) de etanol
frio. El producto crudo se purifica por recristalizacién con la minima cantidad de etanol
caliente.

El producto puro se aisla por medio de una filtracion al vacio. Se calcula el rendimiento y
se reporta el punto de fusién del producto (reportado: 183-184 °C).



Notas.

1. También puede emplearse hidréxido de amonio como fuente de nitrégeno en
lugar de acetato de amonio.

2. Lareaccion es exotérmica.

3. Se obtiene una segunda cosecha de producto menos puro, agregando agua a
las aguas madres, filtrando el precipitado y recristalizando de la manera ya
indicada.

> REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

1. Kaur, P., Sharma, H., Rana, R., Prasad, D. N., & Singh, R. K. (2012). Comparative
study of various green chemistry approaches for the efficient synthesis of 1, 4-
dihydropyridines. Asian Journal of Chemistry, 24(12), 5649.

2. Contreras-Cruz, D. A., Cantu-Reyes, M., Garcia-Sanchez, J. M., Pefha-Ortiz, D.,
Sanchez-Carmona, M. A., & Miranda, L. D. (2019). Shedding Blue Light on the
Undergraduate Laboratory: An Easy-to-Assemble LED Photoreactor for
Aromatization of a 1, 4-Dihydropyridine. Journal of Chemical Education, 96(9),
2015 - 2020.

3. Mayan k G. Sharma, Juhee Pandya, Divyang M. Patel, Ruturajsinh M. Vala, V.
Ramkumar, Raghunandankumar Subramanian, Vivek K. Gupta, Ramesh L.
Gardas, Anuradha Dhanasekaran & Hitendra M. Patel (2019) One-Pot Assembly
for Synthesis of 1,4-Dihydropyridine Scaffold and Their Biological
Applications, Polycyclic Aromatic
Compounds, https://doi.org/10.1080/10406638.2019.1686401

4. Valadi, K., Gharibi, S., Taheri-Ledari, R., & Maleki, A. (2020). Ultrasound-assisted
synthesis of 1, 4-dihydropyridine derivatives by an efficient volcanic-based hybrid
nanocomposite. Solid State Sciences, 101, 106141.

5. Kusampally, U., Dhachapally, N., Kola, R., & Kamatala, C. R. (2020). Zeolite
anchored Zr-ZSM-5 as an eco-friendly, green, and reusable catalyst in Hantzsch
synthesis of dihydropyridine derivatives. Materials Chemistry and Physics, 242,
122497.

6. Reheim, M. A. M. A, Hafiz, I. S. A., & Rady, H. S. E. A. (2021). Microwave assisted
the short time clean synthesis of 1, 3-diketones as building blocks in heterocyclic
synthesis: a facile synthesis and antimicrobial evaluation of new dihydropyridine,
4H-pyrane, dihydropyridazine, pyrimidine and pyrazole derivatives. Molecular
Diversity, 1 - 15.

7. Correa, |. T. S., da Costa-Silva, T. A., & Tempone, A. G. (2021). Bioenergetics
impairment of Trypanosoma cruzi by the antihypertensive manidipine: A drug
repurposing strategy. Acta Tropica, 214, 105768.

8. Alponti, L. H., Picinini, M., Urquieta-Gonzalez, E. A., & Corréa, A. G. (2021). USY-
zeolite catalyzed synthesis of 1, 4-dihydropyridines under microwave irradiation:
structure and recycling of the catalyst. Journal of Molecular Structure, 1227,
129430.

9. Abdullah, H. S. T. S. H., Asseri, S. N. A. R. M., Mohamad, W. N. K. W.,, Kan, S. Y.,
Azmi, A. A., Julius, F. S. Y., & Chia, P. W. (2021). Green synthesis,
characterization and applications of silver nanoparticle mediated by the aqueous
extract of red onion peel. Environmental Pollution, 271, 116295.

ANEXO
l.- Conocimientos previos
» Métodos generales de obtencion de dihidropiridinas



» Fundamento quimico y mecanismo de la reaccion.
» Método de la sintesis de Hantzsch
> Conocimiento de recristalizacion.

Il.- Cuestionario

a) ¢ Cual seria el Mecanismo de reaccidén que permitiria obtener la 1,4-dihidropiridina

sintetizada en la practica?

b) Busque los procedimientos propuestos en las siguientes referencias y comparelos:
“Rapid And Convenient Synthesis Of The 1,4-Dihydropyridine Privileged
Structure” Cheung, L. L. W.; Styler, S. A.; Dicks, A. P. J. Chem. Educ., 2010, 87, 628
- 630. doi.org/10.1021/ed1001719g
P. Kaur, H. Sharma, R. Rana, D. Prasad, and R. K. Singh, "Comparative Study of
Various Green Chemistry Approaches for the Efficient Synthesis of 1, 4-
Dihydropyridines," Asian J. Chem, 24, 2012, 5649 — 5651.

¢) Busque un procedimiento reciente en la biblioteca digital de la UNAM, comparelo con
lo propuesto del manual, tomando en cuenta la sustentabilidad del procedimiento
efectuado y las condiciones de reaccién y diga cual seleccionaria usted justificando
Su respuesta.

Bibliografia sugerida:
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synthesis: a factorial design experiment for the introductory organic
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lll.- Preparacion de reactivos*
NA

IV.- Disposicion de residuos

W Obtencion de 3,5-dietoxicarbonil-2,6-dimetil-1,4-
dihidropiridina.

@

Formaldehido + AcOEt +
NH,OH

1. Calentar a reflujo 10 min.
2. Enfriar y filtrar.
3. Lavar con EtOH frio.

Solido

Filtrado

3,5-dietoxicarbonil-2,6-
dimetil-1,4-dihidropiridina

trazas de materia prima
que no reacciono.

cruda
4. Recristalizar
con EtOH.
. 5. Filtrar.
Flltradol Solido
EtOH + trazas de 3,5-dietoxicarbonil-2,6-
producto dimetil-1,4-dihidropiridina

PURA

D1: Alfiltrado determinarle pH, neutralizar en caso necesario, de aparecer color o sélido
suspendido tratar con carbon activado y enviar a incineracion y desechar la solucion

neutra al drenaje.

D2: Guardar el etanol para destilar al final del semestre. Solo si la cantidad de etanol

es considerable.

D3: Papelfiltro, algoddén. Enviar a incineracion.



PRACTICA No.3b. OBTENCION DE PIRIDINAS. SINTESIS DE LA 3,5-
DIETOXICARBONIL-2,6-DIMETILPIRIDINA.

OBJETIVOS

Obtener una piridina por medio de la oxidacién de una 1,4-dihidropiridina.
Aislar una piridina en funcién de sus propiedades acido-base.

Revisar la importancia farmacéutica de este tipo de compuestos.

e o o Y

> PROBLEMA
¢, Como se puede realizar la oxidacion de las 1,4-dihidropiridinas y obtener piridinas
pentasustiuidas? ;Como se lleva a cabo el mecanismo de oxidacion de las
dihidropiridinas? ¢A nivel biolégico como es el mecanismo? ;Por qué son
importantes las piridinas en el area Quimico Farmacéutico Biolégica? ¢ Influyen los
sustituyentes de éstas en su actividad Biologica?

> REACTIVOS
Acido nitrico concentrado (RA) Etanol
Peroxido de hidrogeno comercial 5% Carbonato de sodio (QP)

» EQUIPO
Balanza analitica Bomba de agua sumergible
Aparato Fisher-Johns

» MATERIAL POR EQUIPO O INDIVIDUAL

Agitador de vidrio 1 Pipeta de 1 mL 2

Barra para agitacion magnética 1 Pipeta de 5 mL 1

Embudo Blchner con alargadera 1 Probeta de 25 mL 1

Embudo de vidrio 1 Recipiente de peltre 1

Espatula 1 Refrigerante para agua con 1
mangueras

Jeringa 1 T para vacio

Matraz bola de fondo plano de 25 mL 1 Tapon esmerilado

Matraces Erlenmeyer de 125 mL 1 Trampa para gases nitrosos

Matraz Kitasato de 125 mL con 1 Vaso de precipitados de 100 mL 1

manguera

Parlllart—:_-lectnca con agitacion 1 Vasos de precipitados de 250 mL 2

magnética

Pinzas de 3 dedos con nuez 2 Vidrio de reloj 1

> DESARROLLO EXPERIMENTAL
El acido nitrico provoca quemaduras graves en la piel y lesiones oculares
graves. En caso de contacto con la piel, lavar inmediatamente con abundante
agua. En caso de contacto con los ojos, aclarar inmediatamente los ojos
abiertos bajo agua corriente durante 10 o 15 minutos y consultar al



oftalmélogo. Proteger el ojo ileso. En caso de ingestion Lavar la boca
inmediatamente.

Reaccion.
T HsH T i i Na,CO i i
HNO aL03
S o NH,OH
N N N
H H 3,5-dietoxicarbonil-

3,5-dietoxicarbonil-2,6-dimetil- 2,6-dimetilpiridina.
1,4-dihidropiridina

3,5-dietoxicarbonil-
2,6-dimetil-1,4-
dihidropiridina.

3,5-dietoxicarbonil-2,6-
dimetil-piridina

Masa molar (g/mol)
Densidad (g/mL)
Punto de fusién (°C)
Masa (g)
Volumen (mL)

Cantidad de sustancia (mol)

Procedimiento. En un matraz de fondo redondo de 50 mL, con dos bocas (juntas
esmeriladas 14/20), adicione 0.5 g de la 3,5-dietoxicarbonil-2,6-dimetil-1,4-dihidropiridina
(la cual se obtuvo de acuerdo con la técnica anterior). Adapte un refrigerante de agua en
posicion de reflujo, coloque a éste una trampa que permita burbujear los gases generados
en peréxido de hidrogeno o solucion diluida de permanganato de potasio. Una vez montado
el equipo adicione por la boca del matraz 0.5 mL de acido nitrico concentrado. (Nota 1),
con agitacion magnética caliente la mezcla de reaccion de 40 a 50 °C de 20 a 30 minutos
(Nota 2). Vierta la solucién en 13 mL de hielo-agua contenidos en un vaso de precipitados.
Lleve la solucion cuidadosamente a pH ligeramente basico con Na>COs; solido (Nota 3).
Filtre la suspension resultante, lave el producto obtenido con agua fria y se seca al aire. El
producto crudo se purifica por una recristalizacién par de disolventes utilizando metanol-
agua o etanol-agua. El producto puro se aisla por medio de una filtracion al vacio. El
producto puro tiene como forma cristalina agujas blancas largas, con un punto de fusién de
70-71 °C.

Procedimiento (Ultrasonido). En un tubo de ensayo para reaccién en bafno de ultrasonido
se colocan 0.20 g de 3,5-dietoxicarbonil-2,6-dimetil-1,4-dihidropiridina. Posteriormente,
dentro de la campana de extraccion, se adicionan cuidadosamente 0.30 mL de acido nitrico
concentrado (Nota 1). El tubo de ensayo se somete a sonicacion en un bafio de ultrasonido
durante 10 min a 55 °C.

Una vez concluido el tiempo de reaccion, la mezcla se vierte lentamente sobre 7.5 mL de
una mezcla hielo-agua contenida en un vaso de precipitados. La solucion resultante se
ajusta a pH ligeramente basico mediante la adicion controlada de hidroxido de amonio



(Nota 1). La suspension formada se filtra, el sélido obtenido se lava con agua fria y se seca

a vacio.

El producto crudo se purifica mediante recristalizacion por par de disolventes, empleando
metanol-agua o etanol-agua. El producto puro se aisla por filtracidon a vacio, obteniéndose
aguijas cristalinas blancas con un punto de fusién de 70-71 °C.

Notas.

1. Procure que no se escapen los gases nitrosos generados al ambiente.

2. El punto final de la oxidacion se observa por la desaparicion del color amarillo de la
disolucion debido a la 1,4-dihidropiridina, la cual al oxidarse a la piridina
correspondiente desaparece.

3. Se debe de tener cuidado al neutralizar la mezcla de reaccion, porque se puede
formar espuma abundante debido al gas que se desprende.

> REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS
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l.- Conocimientos previos

1. Métodos generales de preparacion de piridinas.

2. Sintesis de Hantzsch.

3. Fundamento quimico, estequiometria y mecanismo de reaccion.

4. Analisis del procedimiento en la formaciéon de la 3,5-dietoxicarbonil-2,6-dimetil-1,4-
dihidropiridina y de la 3,5-dietoxicarbonil-2,6-dimetilpiridina.

5. Importancia bioldgica de 4 derivados de la piridina.

Il.- Cuestionario

a) Proponga el mecanismo de oxidacion de la 1,4-dihidropiridina bajo las condiciones
empleadas en la practica.

b) ¢Qué diferencias substanciales observa en los compuestos obtenidos en la primera
y en la segunda parte de la practica? Justifique su respuesta.



c) Busque la estructura de 3 derivados de piridinas que presenten actividad bioldgica

y explique si los sustituyentes en la misma son responsables de dicha actividad o el
anillo heterociclico en si.
lll.- Preparacion de reactivos*

NA

IV.- Disposicion de residuos

©

Obtencion de 3,5-dietoxicarbonil-2,6-dimetilpiridina. @

3,5-dietoxicarbonil-2,6-
dimetil-1,4-dihidropiridina

Mezcla acuosa de 1. Agitar.
productos de reaccion gas 2. Calentar a 40-50 °C durante 20 a 30 min.
de 6xidos de nitrogeno 3. Adicionar HNO3. .
H.O 4. Verter la solucion con hielo-agua.
con H20; 5. Neutralizar con Na,COs3.
6. Filtrar al vacio.
@ 7. Lavar con H,O0 fria.
Solido | Filtrado
3,5-dietoxicarbonil-2,6- Solucién acuosa.

dimetilpiridina cruda

8. Recristalizar de
MeOH o EtOH/H,0.

9. Filtrar.
Filtrado Sélido
EtOH 6 MeOH + 3,5-dietoxicarbonil-2,6-
H,0 con trazas de dimetilpiridina
producto PURA




D1:

D2:

D3:
D4:

Filtrar la solucion, el sélido se empaca para incineracién y el liquido se desecha neutro.

Decolorar con carboén activado si es necesario. Filtrar y desechar neutra la solucion. El sélido
de empaca para incineracion.

Guardar para recuperar por destilacion al final del semestre.
Papel filtro, algodén. Enviar a incineracion.



PRACTICA No. 4. OBTENCION DE PIRAZINAS. OBTENCION DE LA 2,3-
DIFENILQUINOXALINA.

» OBJETIVOS
e Llevar a cabo la sintesis de una pirazina.
o llustrar la formacién de la 2,3-difenilquinoxalina.
¢ Revisar el interés en quimica farmacéutica de las pirazinas.
» PROBLEMA
¢ Qué son las pirazinas? ¢ Se encuentran presentes en sistemas biologicos? ¢ Por
qué es importante estudiarlas y saber como pueden sintetizarse? ;Cuales son los
fundamentos de la sintesis de pirazinas? ¢ En qué condiciones puede realizarse la
reaccion de obtencién de la 2,3-difenilquinoxalina?
» REACTIVOS
Bencilo (QP) Isopropanol
orto-Fenilendiamina Acido acético glacial
(1,2-diaminobenceno) (QP)
Metanol (QP) Etanol (QP)
> EQUIPO

Parrilla de calentamiento con agitaciéon

Balanza analitica "
magnética

Fisher-Johns

> MATERIAL POR EQUIPO O INDIVIDUAL

Agitador de vidrio 1 Pipeta de 1 mL 1

Embudo de filtracion rapida 1 Probeta de 25 mL 1

Embudo Blchner con alargadera 1 Recipiente de peltre 1

Espatula 1 Recipiente eléctrico para bano 1
Maria

Matraz Erlenmeyer de 50 mL 1 Vasos de precipitados de 100 mL

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

Embudo Blchner con alargadera 1 Recipiente de peltre

> DESARROLLO EXPERIMENTAL
Reaccion.

NH O O
©i 2 ’ o @N\
+ SN P + 2H,0
NH, 0 O N O

o-Fenilendiamina Bencilo 2,3-Difenilquinoxalina



o-Feniléndiamina Bencilo e 2’.3- .
difenilquinoxalina
Masa molar (g/mol)
Densidad (g/mL)
Punto de fusién (°C)
Masa (g)

Volumen (mL)

Cantidad de sustancia

(mol)

Procedimiento.

En un vaso de precipitados de 100 mL se colocan 1.15 mmol de bencilo y 1.2 mmol
o-feniléndiamina. 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
aceético). Se continda la agitacion manual con la varilla de vidrio durante unos minutos, no
mas de quince. Durante ese tiempo, se debera observar la formacién de un precipitado
color beige. El producto crudo se purifica por medio de una recristalizacion con etanol en el
mismo vaso de precipitados donde se encuentra la mezcla de reaccién. Se calcula el
rendimiento y de determina el punto de fusién (reportado 120-122 °C).

Nota. También se puede utilizar acido acético en lugar del alcohol.

>
1.

2.
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ANEXO
I.- Conocimientos previos
1. Métodos generales de obtencién de pirazinas.

2. Fundamento quimico y mecanismo de la reaccion.
3. Propiedades de los reactivos y del producto obtenido.
4. Interés en quimica farmacéutica de las pirazinas.

I.- Cuestionario

a) Escriba el mecanismo de reaccion que le permitié obtener la 2,3-difinilquinoxalina.
b) Mencione 2 métodos diferentes al empleado en la practica que le permitan obtener

quinoxalinas.

c) ¢Tiene alguna inferencia el pka de cada alcohol empleado en el rendimiento de la

reaccion?

d) ¢Influye la longitud de la cadena del alcohol empleado y si es ramificado o no en el
rendimiento obtenido de la 2,3-difenilquinoxalina?
e) Explique por qué son importantes las pirazinas en el area Quimica Farmacéutica

Bioldgica.

f) Escriba los 12 principios de Quimica Sustentable y mencione cuales se cumplieron

durante el experimento efectuado.

lll.- Preparacion de reactivos*
NA

IV.- Disposicion de residuos

Obtencion de la 2,3-difenilquinoxalina.

Bencilo + EtOH + o-fenilendiamina

1. Homogenizar la mezcla.
2. Agitar con la varilla de vidrio de 3 a 15 minutos.
3. Recristalizar con EtOH.

Filtrado 4. Filtrar. Sélido

EtOH con trazas
de producto

2,3-difenilquinoxalina
PURA

@

D1: Recuperar el etanol si es una cantidad es significativa mediante destilizacién,

después de haber filtrado el sélido.
D2: Papel filtro, algodén.Enviar a incineracion



PRACTICA No. 5. SINTESIS DE PIRIMIDINAS. 4,6-DIMETIL-2-MERCAPTOPIRIMIDINA.

» Objetivos

1. Llevar a cabo la sintesis de una pirimidina.

2. llustrar la utilidad del microondas y del ultrasonido para la sintesis de
heterociclos.

> Problema
¢, Como se obtienen las pirimidinas utilizando diferentes fuentes de energia?
¢ Qué es la quimica sostenible? ; Qué parametros son utiles para cuantificar
qué tan sostenible es una reaccién?

> Reactivos
Acetilacetona Tiourea
EtOH HCI

» Equipos seran compartidos por todo el grupo
Balanza Microondas MW-CEM
Bafio de ultrasonido

» Material por equipo

Embudo Blchner con alargadera | 1 | Espatula

Probeta de 25 mL 1 | Matraz de bola de fondo plano de 25 mL
Embudo de filtracion rapida 1 | Agitador magnético

Matraz Kitasato de 125 mL con 1| Vidrio de reloj 1
maguera

Tubo de ensayo con tapa 1

» Desarrollo experimental.
Reaccion.

\H/\H/ . SYNHZ EtOH, HCI |\/)N\

o O NH, MW, 3min N SH
o
«( , 5min
Procedimiento.
Microondas:
En un matraz de fondo redondo de 25 mL, se adicionan los siguientes reactivos:
0.220g de tiourea (3 mmol), 0.3mL de acetilacetona (3 mmol),1 mL de EtOH y una
gota de HClcon.
La reaccion se coloca en el microondas por 3 min a 80°C. (40W, run time:1:00,
Hold time: 3:00, 80°C).

Baino de ultrasonido:



En un tubo se adicionan los siguientes reactivos:

0.220g de tiourea (3 mmol), 0.3mL de acetilacetona (3 mmol),1 mL de EtOH y
una gota de HClcon.

La reaccion se coloca en el baio ultrasonico por 5min.

Aislamiento y purificacion.

Para todos los casos la reaccion se enfria en bafio de hielo y el producto se aisla
por medio de una filtracion al vacio obteniendo un sélido amarillo, se deja secar y
se pesa.

La caracterizacion del producto se realizara mediante RMN-'H en H20,

RMN-"H (D20) &: 2.49 (s, Me); 6.94 (s, CH-5).

Practica propuesta por la M. en C. Maria Magdalena Vazquez Alvarado
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ANEXO
l.- Conocimientos previos

1. Fundamento del calentamiento con microondas.
2. Fundamento del calentamiento con ultrasonido.
3. Ventajas y desventajas de los diferentes métodos de calentamiento.

Il.- Cuestionario.

a) ¢Qué es la quimica sostenible?
b) ¢Cuales son los 12 principios de la Quimica sostenible?
c) ¢Qué es la métrica de la Quimica sostenible?

lll.- Preparacion de reactivos*

NA

IV.- Disposicién de residuos



OBTENCION DE LA 4,6-DIMETIL-2-
MERCAPTOPIRIMIDINA.

Tiourea + acetilacetona + Etanol + HCI

1. Irradiar durante 3 minutos a 80°C (40 W, run time 1:00 min,
Hold time 3:00) o colocar en un tubo de ensayo con tapa en el
bafio de ultrasonido durante 5 minutos a 50°C.

2. Enfriar en bafo de hielo.

3. Filtrar al vacio.

Filtrado ‘ Salido
Materias primas sin reaccionar Producto
+ etanol + HCI

B
D1
N/)\SH

D1: Filtrar si es necesario y empacar el sélido para incineracion, neutralizar con NaOH. Si la cantidad de
EtOH es mayor de 20% guardar para su recuperacion.
D2: Papel filtro, algodén. Enviar a incineracion.




PRACTICA No. 6. SINTESIS DE FURANOS. OBTENCION DE FURFURAL.
» OBJETIVOS
e Obtener el furfural por deshidratacion de pentosas en medio acido.
¢ Identificar el producto obtenido por medio de un derivado y otras pruebas de
identificacion.
¢ Revisar el interés de la quimica farmacéutica en los derivados de furano.

» PROBLEMA
¢, Qué fuentes naturales son ricas en pentosanos? ¢La hidrélisis de pentasanos de
diferentes fuentes naturales permiten obtener furfural? ;Qué tipo de acidos pueden
emplearse para hidrolizar los pentosanos?

» REACTIVOS
REACTIVOS CANTIDAD
Salvado u otra fuente de pentosanos 759
Sulfato de sodio anhidro (QP) 50g9
Cloruro de sodio (QP) 3.0g
Solucidén de la 2,4-dinitrofenilhidrazina® 2.0mL
Carbonato de sodio (QP) 3.0g
Acido clorhidrico al 12% 40 mL
Reactivo de Tollens* 0.5 mL
Acetato de anilinio* 0.2mL
Acetato de etilo (QP) 2mL
Hexano (QP) 2mL
*Ver Anexo
> EQUIPO
Balanza analitica Parrilla de calentamiento con agitacion
Lampara UV-vis Aparato Fisher-Johns
Bomba de agua sumergible
» MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA
Agitador de vidrio 1 | Pinzas de tres dedos con nuez 2
Anillo metalico (en campana) 1 | Pipeta beral 1
Colector 1 | Probeta de 25 mL 1
Embudo de separacion de 50 mL | 1 | Recipiente de peltre 1
c/tapén
Embudo de filtracion rapida 1 | Recipiente eléctrico para bafio Maria | 1
Espatula 1 Refrigerante para agua con >
mangueras
Frasco vial 1 | T de destilacién 1
Matraz bola de fondo plano de 50 mL | 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
Vidrio de reloj 1 | Camara de elucién 1




> DESARROLLO EXPERIMENTAL
Precaucion al momento de calentar el jugo de naranja y llevar a cabo la
caramelizacion porque tiende a proyectarse.

La 2,4-dinitrofenilhidrazina se absorbe por la piel. En caso de contacto con la piel
lavar la zona afectada con abundante agua durante 15 minutos. Si la irritaciéon
persiste repetir el lavado.

El acido nitrico provoca quemaduras graves en la piel y lesiones oculares graves.
En caso de contacto con la piel, lavar inmediatamente con abundante agua. En
caso de contacto con los ojos, aclarar inmediatamente los ojos abiertos bajo agua
corriente durante 10 o 15 minutos y consultar al oftalmélogo. Proteger el ojo ileso.
En caso de ingestion Lavar la boca inmediatamente.

CHO
OH + -1 + /\ H
HO 0 H30 0 H==OH  ho
) HO 3
0 L= % = MO\ OH = ol y 2 O
OH A OH A o
) n H——OH
X|tlano ( Xikt,sa ) CH,OH Furfural
entosa
(pentosano) p + 3H,0

En un matraz de fondo plano de 125 mL, con una boca Quickfit, coloque 7.5 g de salvado
(Nota 1) y 40 mL de acido clorhidrico al 12% adicione la barra de agitacion magnética.
Adapte el refrigerante de agua en posicién de destilacién y caliente la mezcla a ebullicion
suave, utilizando la parrilla de calentamiento con agitacion magnética. Colecte el destilado
hasta un volumen de 20-25 mL (Nota 2). Realice las pruebas de identificacion.

a) En un vial o tubo de ensayo coloque 0.5 mL de una solucién de 2,4-dinitrofenilhidrazina
y 1 mL del destilado acuoso. Observe la formacion de un sélido de color anaranjado,
2,4-dinitrofenilhidrazona del furfural.

b) En una tira de papel filtro de 1 cm impregnada con acetato de anilinio, adicione 1 o0 2
gotas del residuo acuoso, observe el color que toma el papel. Una prueba positiva queda
indicada por la aparicién de un color rojo cereza en el papel.

c) Enuntubo de ensayo coloque 0.5 mL del reactivo de Tollens y 1 mL del residuo acuoso.
Mezcle homogéneamente el contenido del tubo y caliente unos minutos en bafio Maria.
Observe la formacion de un espejo de plata que se deposita en las paredes del tubo.

Reactivo de Tollens. Coloque en un tubo de ensayo de una a tres gotas de solucion de

AgNO:s al 10%, adicione una gota de solucién de NaOH al 5%, agite y agregue solucion
de NH4OH al 50% hasta disolucién del sélido formado teniendo precaucién de no agregar
exceso de este ultimo.

Notas.

1. Oftras materias primas utilizadas en esta practica son: All bran, Olote finamente molido,
bagazo de cafia, cascara de cacahuate, xilosa, avena y cualquier fuente rica en
pentosanos. Olote, grano de maiz y salvado dan los mejores resultados.

>
>
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ANEXO

l.- Conocimientos previos

1. Métodos generales de obtencion de furanos.

2. Fundamento quimico y mecanismo de la reaccion.

3. Derivados del furfural con importancia en alimentos.

4. Técnicas de preparacion del reactivo de Tollens, de la solucion de la
2 4dinitrofenilhidrazina y del acetato de anilinio.

Il.- Cuestionario

a) ;Cuales fueron las reacciones que le permitieron realizar la identificacion del
furfural?

b) Proponga los mecanismos de reaccion de cada reaccidn de identificacion.
¢) Proponga el mecanismo de hidrdlisis de los pentosanos y de formacién del furfural.
d) ;Cual fue la funcion del diclorometano en la practica?
e) (Al terminar la destilacion del diclorometano, qué contenia el matraz de reaccién?
f) ¢Por qué es necesario adicionar acido nitrico concentrado al espejo de plata?

lll.- Preparacion de reactivos*

Papel impregnado de acetato de anilina: a 20 mL de &cido 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 precaucién 4.0 mL
de acido sulftirico. La mezcla debe hacerse enfriando exteriormente con hielo.

Preparacion del reactivo de Tollens. En un frasco vial se colocan tres gotas de solucion 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 precauciéon de no
agregar exceso de este ultimo. Se agregan de 2 a 3 gotas del aldehido a probar para formar
el espejo de plata.



IV.- Disposicion de residuos

Q Obtencioén de furfural

| Olote molido + HCI al 12% |

1. Mezclar
2. Destilar calentando con la parrilla.

H,0 + @\\(H + 4cido |Pasta de olote écida|
O
Furfural® @

@ 3. Realice las pruebas de identificacion.

H
+ H,0+ NaCl+ CO, 4
(6]

Reactivo de Tollens | Adicion de
| 2,4-dinitrofenilhidrazina

| Adicién de acetato

de anilina NO
7\ o® /I O,N 2
QL :
N
@y)\ﬂﬂ '
H _H
Z N

Furfuroa?o 2,4-dinitrofenilhidrazona del furfural
de amonio

N Papel con impura
Ag® * HO coloracion

| rojo cereza @ [E) R
Nitrato de plata + L : qi'-"'d{
Nitrato de amonio

+ H,0

D1: Determinar pH (acido). Neutralizar con lejia de sosa o con desechos basicos para
neutralizar (DBN) y desechar al cesto de sélidos para incinerar.

D2: Solicitar el tratamiento para recuperar plata (llevar a pH con acido nitrico y agregar
NaCl para precipitar el AgCl).

D3: Guardar para incineracion.

D4: Filtrar la solucion, destilar el etanol si la cantidad es considerable y empacar el sélido
para incineracion.

D5: Juntar la fase acuosa, neutralizar y extraer el furfural restante con diclorometano y
evaporar en el rotavapor para aislar el furfural.

D6: Papel filtro, algoddn. Enviar a incineracion.




PRACTICA 7. AMINOACIDOS & PEPTIDOS.

» OBJETIVOS

¢ Comprender el fundamento quimico de la reaccion de la ninhidrina con compuestos
que contienen grupos amino para su aplicacion tanto en el analisis cualitativo de
aminodacidos como en el revelado de huellas dactilares.

» REACTIVOS
REACTIVOS CANTIDAD
Glicina/Disolucién al 0.5 % de Glicina 0.15g/1mL
L-Fenilalanina/Disolucién al 0.5 % de L-Fenilalanina 0.33g/1mL
Disolucién al 0.5 % de L-leucina 1mL
Disolucién al 0.5 % de f-Alanina 1 mL
Disolucién de Ninihidrina al 0.2% 6 mL
*Ver Anexo
> EQUIPO
Balanza analitica Aparato Fisher-Johns
Parrilla de calentamiento con agitacion
magnética

> MATERIAL POR EQUIPO O POR PERSONA

Bafo Maria Gradilla

Espatula de Cr-Ni de 20 cm Parrilla con agitacion magnética

Pinzas de 3 dedos con nuez Pinzas para tubo de ensayo

AN ==

Probeta de 10 mL Recipiente de peltre

D= (N

Tubos de ensaye de 16 x 150 mm

> DESARROLLO EXPERIMENTAL
Al momento de calentar los tubos de ensaye tener precauciéon de no colocarlos
verticalmente.

REACCION:

i o
o)
R
i o N P
o) NH, - ‘ + RCOH + CO,
H*, EtOH o o Q

(@) A

I) Demostracion de la reaccién de ninhidrina con aminoacidos.



Para iniciar debemos preparar un blanco: agrega a un tubo de ensayo 0.25 mL de agua y
agrégale 0.25 mL de disolucion de ninhidrina. Caliéntala por lapso de 1 minuto dentro del
bafio Maria. Posteriormente tomar 0.25 mL de las disoluciones de los diferentes
aminoacidos disponibles (p -Alanina, L-Asparagina, L-Fenilalanina, Glicina y L-Prolina) y
afiadir 0.25 mL de la disolucién de ninhidrina, agitar para mezclar, espere unos 3 minutos,
observar si hay algun cambio, posteriormente calentar 1 minuto en bafio Maria. Anote sus
observaciones y tome fotografias.

0JO: La solucion de alanina tarda en ocasiones mucho en reaccionar hasta 15 minutos.
Il) Revelado de huellas dactilares.

Sobre un pedazo de papel filtro haga dos recuadros y dentro del recuadro A) impregne una
huella dactilar y en el recuadro B) impregne la superficie de la nariz, sobre las superficies
de impregnacién de sus huellas asperja la disolucion de ninhidrina. Observe la coloracién
purpura en ambas pruebas, en caso de que no aparezca la coloracién caliente gentilmente
sobre la superficie caliente de su parrilla. Observe, anote y tome sus fotografias.

NOTA: Es muy importante que la aspersion de la ninhidrina la lleve a cabo en la campana.
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ANEXO
l.- Conocimientos previos
1. Reaccion de la ninhidrina con aminoacidos.
2. ¢,Como se forma un enlace peptidico?
3. ¢ Como se sintetizan las iminas?
ll.- Cuestionario

a) ¢Como se elucido la estructura de la insulina empelando la técnica de Sanger?

b) ¢Podrias emplear como base NaOH, en lugar de bicarbonato? Justifica tu respuesta.
c) ¢Por qué se emplean 4 equivalentes de bicarbonato de sodio para esta reaccion?
d) ¢Por qué lareaccién se lleva a cabo en agua?

e) ¢Podrias emplear algun otro disolvente?

f)  ¢La reaccion se llevaria de igual manera empleando un medio ligeramente acido?

lll.- Preparacion de reactivos*

Las disoluciones de los aminoacidos se preparan en agua y se coloca 0.5 g del aminoacido
a preparar por cada 100 mL de agua.



La disolucion de ninhidrina es al 2% en etanol. Se prepara disolviendo 2 g en 100 mL de
alcohol etilico o etanol.

IV.- Disposicion de residuos

Q Aminoéacidos & Péptidos @

REACCION DE NINHIDRINA CON AMINOACIDOS

Tubo 1 (Blanco) Tubo 2 Tubo 3
Ninhidrina + agua Ninhidrina + —Alanina Ninhidrina + L-Asparagina
‘@ ‘@ D3
Tubo 4 Tubo 5 Tubo 6
Ninhidrina + L-Fenilalanina Ninhidrina + Glicina Ninhidrina + L-Prolina

REVELDO DE HUELLAS DACTILARES

Papel filtro + Ninhidrina

Calentar ligeramente

<




PRACTICA No. 8. IDENTIFICACION DE PROTEINAS, LiPIDOS Y CARBOHIDRATOS.

» OBJETIVOS

¢ Comprobar de forma sencilla la existencia de proteinas, grasas y azucares en un
alimento basico como la leche.

e Observar el comportamiento de las proteinas lacteas ante determinados cambios
fisicos y quimicos.

» PROBLEMA
¢, Todos los tipos de leche tienen la misma cantidad de proteinas? ;Cuales son los factores
que permiten llevar a cabo la desnaturalizacién de proteinas? ¢ Qué es un azucar reductor?
¢, Como pueden identificarse los azucares reductores mediante pruebas cualitativas
simples?

> REACTIVOS
Solucién saturada de NaCl

Solucién de NaOH al 20 %

Acido clorhidrico (concentrado)

Leche entera

Leche entera

La cantidad que sea necesaria

Soluciéon de CuSO4 al 1 %

Sudan Il

Soluciéon de HCl al 19 %

Acido nitrico concentrado

Agua destilada

Reactivo de Fehling 10 mL

*Ver Anexo

MATERIAL POR EQUIPO POR PERSONA

Embudo de filtracion rapida

Espatula de acero inoxidable

Pipeta de 1 mL

Gradilla para tubos de ensayo

Bafo Maria

Pinzas para sujetar tubos de
ensayo

Pipeta Pasteur o Beral

Tubos de ensayo

12

Pipeta de 10 mL

Vasos de precipitados de 100 mL

> DESARROLLO EXPERIMENTAL
Al momento de calentar los tubos de ensaye tener precauciéon de no colocarlos

verticalmente.

PROTEINAS
Reacciones.

1. (Caseinato)Ca®* + 2HCI —— Caseina + CaCl,

2. (Caseinato)Ca®* + 2NaOH

Procedimiento.

Caseina + Ca(OH),

Preparar una serie de cuatro tubos de ensayo y numerarlos:

1) Al tubo No. 1 afadir 2 mL de leche y 2 mL de HCI concentrado.




2) Al tubo No. 2 adicionar igual cantidad de leche y 2 mL de una solucion saturada de
NacCl.

3) Altubo No. 3 agregar 2 mL de leche y 2 mL de NaOH al 20%.

4) Al tubo No. 4 afiadir 2 mL de leche y después calentar y dejar reposar, si no se
observa sedimentacion de particulas, volver a calentar y dejar reposar nuevamente
hasta observar sedimentacion.

Anotar los resultados obtenidos y comparar los diferentes tubos.

Tabla 1. Desnaturalizacion de proteinas.

Tubo | Contenido Observaciones
1 Leche/HCI
2 Leche/NaCl
3 Leche/NaOH
4 Leche/A

Prueba Xantoprotéica y de Biuret.

Informacion.

Xantoproteica: Esta prueba caracteriza a los aminoacidos aromaticos. Estos aminoacidos
son esenciales y precursores de otros compuestos bioldgicos. Ellos son la fenilalanina,
tirosina y triptéfano. Sus cadenas laterales poseen un anillo aromatico. La tirosina es como
la fenilalanina pero, con un grupo hidroxilo en su anillo aromatico, lo que la hace mas
reactiva. Esta reaccion se debe a la presencia de un grupo fenilo en la molécula proteica.
En esta prueba se produce la nitracion del anillo bencénico presente en los aminoacidos
aromaticos de las proteinas mediante la reaccion con el acido nitrico concentrado,
obteniéndose compuestos que son los responsables de darle esa coloracién amarilla a la
mezcla resultante de las proteinas junto con el acido nitrico.

Biuret: Es una reaccion tipica de los enlaces peptidicos en la cual los atomos de cobre del
reactivo se unen a varios grupos amino y se produce una coloracion rosa violeta, pero no
es sensible para dipéptidos o aminoacidos libres.

Reacciones.
NH»
NH2 OH

OH HNO;

R lﬁ R N|:| /HN R
2. N + Cuy¥t — > /\Cug+
0] n ] NH HN 6]



Procedimiento.

1. Prueba Xantoproteica.
» Recoger con una espatula el precipitado de la leche coagulada (caseina),
ponerlo en un trozo de papel filtro y secarlo.
» Poner en un tubo de ensayo una pequefia porcién del precipitado seco,
afiadir unas gotas de &cido nitrico concentrado y calentar ligeramente;
observar el resultado.

2. Prueba de Biuret.
» Colocar en un tubo una disolucion de la proteina, afadir un volumen igual de
NaOH al 20%, agitar y agregar de 4 a 5 gotas de CuSO.s al 1%, agitar
nuevamente e interpretar los resultados.
Tabla 2. Pruebas xantoproteica y Biuret

Prueba Observaciones

Xantoproteica

Biuret

Lipidos.
Informacion.

Las grasas se colorean de rojo-anaranjado con el colorante Sudan Ill. Esto se debe a que
el Sudan Il es un colorante lipd&filo (soluble en grasas). Por esa afinidad a los acidos grasos
hace que la mezcla de estos con el colorante se ponga de color rojo, mezclandose
totalmente y convirtiéndose en un colorante especifico utilizado para revelar la presencia
de grasas.

Procedimiento.

Colocar 2mL de leche en un tubo de ensayo, afadir 10 mL de agua y unas gotas de Sudan
[, agitar fuertemente y observar, enseguida afadir 1 mL de HCI al 19% y calentar; pueden
aparecer dos o tres fases:

1) Fase Superior: formada por las grasas.

2) Fase intermedia: formada por agua y ciertos compuestos solubles, como la lactosa
y algunas proteinas disueltas (lactoalbumina y lactoglobulina).

3) Fase Inferior: con las proteinas coaguladas y precipitadas.

Carbohidratos.
Informacion.

Los monosacaridos y la mayoria de los disacaridos posee poder reductor, debido al grupo
carbonilo que tienen en su molécula. El poder reductor consiste en la capacidad de un
atomo o de un ion de ceder uno o mas electrones a otro atomo o ion, que quedara reducido.
Este caracter puede ponerse de manifiesto por medio del reactivo de Fehling, a una



reaccion redox llevada a cabo entre ellos y el sulfato de cobre (ll). Las soluciones de esta
sal tienen color azul.

Tras la reaccién con el azucar reductor se forma 6xido de cobre | de color rojo. De este
modo, el cambio de color indica que se ha producido la citada reaccion y que, por tanto, el
azucar presente es reductor. El hecho de que tengan poder reductor se debe al grupo
aldehido

que reacciona con el cobre del reactivo de Fehling (azul soluble) reduciéndolo a 6xido de
cobre | (rojo anaranjado, menos soluble).

Reaccion.
(0] (0]
)J\ + 2Cu?®* + 40H —mm> J\ + CU20+ + 2H,0
R™ H R” “OH
Lactosa es un azucar reductor

hemiacetal

/ aldehido

+ Cu20+

4cido carboxilico
Procedimiento.
Reconocimiento de azucares en la leche.

Con ayuda de una pipeta Pasteur o pipeta beral recoger la fase soluble de la prueba
anterior, filtrar y poner 1 mL de este filtrado en un tubo de ensayo. A este tubo agregar 1
mL del reactivo de Fehling (o de Benedict) y calentar durante unos minutos. La prueba se
considera positiva si aparece un precipitado de 6xido de cobre (1) de color rojo, lo cual indica
la presencia de un azucar reductor.
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ANEXO

l.- Conocimientos previos

1. Desnaturalizacion de proteinas, estructura primaria de las proteinas.
2. Colorantes afines a los lipidos.

3. Reacciones de éxido-reduccion.

4. Aminoacidos y carbohidratos presentes en leche.

Il.- Cuestionario

a) ¢Qué es la caseina?

b) Explica el fundamento de cada una de las reacciones que llevaste a cabo.

c) ¢De los factores que influyen en la desnaturalizacién de las proteinas, cuales se
utilizaron en la practica?

d) ¢Cual fue la funcién del Sudan lll en la practica? De no haber contado con éste cual otro
colorante pudiste haber empleado.

e) ¢ Qué cambio fisico permite ver que se llevo a cabo la reaccién aminoacidos aromaticos
con el acido nitrico?

lll.- Preparacion de reactivos*

Benedict:

Preparacion: Disolver 86.5 g de citrato de sodio (Na3sCeHs07.2H,0) y 50 g de carbonato de
sodio anhidro (Na2COs) en 350 mL de agua destilada. De ser necesario filtrarla. Por otra
parte, preparar una solucién de 8.65 g de sulfato de cobre (Il) CuSO4 en 50 mL agua
destilada. Adicionar esta segunda solucion a la primera agitando constantemente. Llevar la
mezcla de ambas soluciones a 500 mL. La solucion debe ser cristalina de color azul; en
caso de presentar cierta turbidez sera necesario volver a filtrar.

Uso: A la solucion de Benedict adicionar 0.4 mL de una solucion al 2% del carbohidrato en
cuestién. Calentar a ebullicion por aprox. 2 minutos y enfriar en seguida. La reaccion es
positiva cuando precipita Cu2O de color que va de amarillo a naranja-rojizo.

Fehling:

Preparacion. Solucién A. Disolver 34.64 g de sulfato de cobre (II) en agua, con unas
gotas de acido sulfurico diluido, enseguida llevar a 500 mL con agua destilada.

Preparacion. Soluciéon B. Disolver 60 g de hidréxido de sodio puro y 173 g de sal de
Rochelle pura (tartrato de Na-K) en agua, filtrar si es necesario, llevar esta mezcla a 500
mL. Mantener ambas soluciones separadas y bien selladas.



Uso: Mezclar en partes iguales inmediatamente antes de usarse de 2 a 3 mL de la solucion
de Fehling, adicionar 2 gotas (0.05 g) del compuesto por analizar y calentar en bafio Maria
de 3 a 4 minutos. La prueba positiva se observa al precipitarse 6xido de cobre (1) de color
que puede variar de amarillo a rojo.

SUDAN llI: Preparacion. Disolver 1 g de sudan Ill en polvo en 30 mL de acido acético
CH3CO2H y completar con 70 mL de agua destilada (calentar).

Sudan Il 0.2%. Preparacion. Pesar 200 mg de Sudan Ill y disolver en 100 mL de etanol al
70%, la mezcla se homogeniza calentando en bafio Maria a 90°C y se deja en reposo
durante 24 horas.

IV.- Disposicion de residuos

Q |dentificacion de proteinas, lipidos y
carbohidratos en productos lacteos.

IDENTIFICACION DE PROTEINAS

Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4

|Leche + HCI conc.| |Leche + Sol. sat. NaCI| |Leche + NaCl 20% |Leche + calentamiento|

Prueba Xantoproteica y de Biruet

Prueba Xantoproteica Prueba de Biuret
|
Caseina + HNO; conc. | [Caseina + NaOH 20% + CuSO, 1% |

3. Agitar
4. Observar

1. Calentar
2. Observar

IDENTIFICACION DE LiPIDOS Y CARBOHIDRATOS

| Leche + agua +Sudan Il |

1. Agitar.
2. Observar.

[ Hl 19%

3. Calentar.
FASES

Superior Intermedia Inferior
Grasas H,0 + compuestos solubles Proteinas coaguladas

(lactosa, lactoalbumina y lactoglobulina) y precipitadas

4. Colectar con pipeta.
5. Filtrar.

1 mL. de compuestos solubles +
1mL de reactivo de Fehling o Benedict

6. Calentar 1 min

CuO

<>




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 evacuacién, 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:

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.
Sefialamientos 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.

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

ONoOOGakwN=

ARTICULO 5. En los laboratorios de ensefianza de Licenciatura, al realizar
actividades experimentales, nunca debera estar una persona sola. EI numero
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 Investigacion el nimero 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.

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
deberan estar claramente identificadas. Para poder manipular este material
radiactivo es indispensable aprobar el curso de capacitacion, asi como la obtencién
del dosimetro correspondiente.

ARTICULO 9. Para poder realizar trabajo experimental con Organismos
Genéticamente Modificados (OGMs), 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 Coordinacién de
Seguridad Prevencion de Riegos y Protecciéon 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 debera 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 localizacién 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 periddicamente. Circular 001 Contenidos del botiguin.

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 periddicamente 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


http://www.dof.gob.mx/nota_detalle.php?codigo=5411121&fecha=09/10/2015
http://www.stps.gob.mx/bp/secciones/dgsst/normatividad/normas/Nom-026.pdf
http://quimica.unam.mx/wp-content/uploads/2014/11/Circular_001_Contenidos_del_botiquin.pdf

Coordinacién de Seguridad, Prevencion de Riesgos y Protecciéon Civil para obtener
un extintor de reemplazo temporal. El extintor debe tener la fecha de la ultima
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.

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 que solicite el responsable de
cada érea.

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 disposicion 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 recirculacién 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 atencion 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 sera complementado por su
reglamento interno.

ARTICULO 30. Todas aquellas cuestiones que no estén especificamente sefialadas
en el presente Reglamento deberan ser resueltas por la Coordinacion de Seguridad,
Prevencion de Riesgos y Proteccion Civil, la cual se apoyara en la Direccion de la
Facultad.

ARTICULO 31. Cualquier alteracién de las condiciones de seguridad, o en el
cumplimiento del presente Reglamento, debera ser reportada a la Coordinacién 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 sefalizaciones
instaladas para proteccion civil, seran 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
Legislacion 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 sera 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 modificacién 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 propdsito 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 relacion 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 disposicién.

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



