PROGRAMA EXPERIMENTAL DE QUIMICA ORGANICA 111 (1521) SEM.2015-1 QFB

No. EXPERIMENTO
- MEDIDAS DE SEGURIDAD EN EL LABORATORIO
1 Carbohidratos. Reacciones Caracteristicas:
Hidrolisis de Carbohidratos
2 Lipidos. Aislamiento de un glicérido:
Aislamiento de Aceite de Almendras Dulces
3 Proteinas y péptidos:
Obtencién de Emulsina
4 Reacciones de Adicion a Dobles Ligaduras
Determinacion del grado de insaturacion de un aceite
5 Seminario de Discusion. Introduccion a la Quimica Heterociclica
6 Sintesis de Pirroles:
Reaccion de Paal- knorr
Obtencion del 1-Fenil-2,5-dimetilpirrol
7 Formacion de Indoles.
Sintesis de Fischer: a) Obtencion de 1,2,3,4-Tetrahidrocarbazol
b)Obtencion de indigo 2-(1,3-Dihidro-3-oxo-2H-indol-2-ilid-eno)-1,2-dihidro-3H-indol-3-ona
8 Formacién de Piridinas. Sintesis de Hantzsch
Obtencion de 3,5-Dicarbetoxi-2,6-dimetil-1,4-dihidropiridina.
9 Formacion de Cumarinas. Reaccion de Pechmann- Duisberg
Obtencién de la B-Metilumbeliferona 6 7-Hidroxi-4-metilcumarina
10 Formacién de hidantoinas:
a) Obtencion de alantoina (2,5-dioxo-4-imidazolidinil urea)
b) Obtencion de 5,5-difenilhidantoina
11 Alcaloides . Aislamiento de cafeina
a) De productos farmacéuticos,
b) De bebidas energéticas,
c) De Cafe.
12 Seminario de Discusion




Materia: QUIMICA ORGANICA 111 (1521)

Licenciatura: QUIMICA FARMACEUTICA BIOLOGICA

Asignatura: Obligatoria NUmero de horas: Teoria 3 horas
Semestre: Quinto Laboratorio 3 horas
Tipo de asignatura: Teorico-practica Créditos: 10

PROGRAMA TEORICO DEL CURSO

UNIDAD 1. CARBOHIDRATOS 10 h
UNIDAD 2. AMINOACIDOS, PEPTIDOS Y PROTEINAS 7 h
UNIDAD 3. LIPIDOS 6 h

UNIDAD 4. COMPUESTOS AROMATICOS HETEROCICLICOS 25h

UNIDAD 1. CARBOHIDRATOS (10 h)

1.1 OBJETIVOS
Al finalizar esta unidad, los alumnos:
- Definiran los compuestos mono, di y polisacaridos.
- Predeciran sus reacciones y mecanismos de transformacion.

1.2 CONTENIDO
1.2.1. Clasificacion de los carbohidratos.
1.2.2. Nomenclatura y estereoquimica de los monosacaridos.
1.2.3. Estructuras ciclicas.
1.2.3.1. Formacion de hemiacetales.
1.2.3.2. Proyecciones de Fischer y Hawort de las estructuras de piranosa y furanosa.
1.2.3.3. AnGmeros.
1.2.4. Mutarotacion.
1.2.5. Glicésidos.
1.2.6. Reacciones quimicas de monosacaridos.
1.2.6.1. Oxidacion.
a) Obtencion de acidos aldonicos y aldaricos.
b) Reactivos de Tollens, Fehling y Benedict. Azlcares reductores.
1.2.6.2. Reduccion. Alditoles.
1.2.7. Adicién nucleofilica. Obtencion de fenilhidrazonas, cianhidrinas.
1.2.8. Monosacaridos de interés bioldgico. Glucosa, fructosa, galactosa, ribosa.
1.2.9. Disacaridos.
1.2.10.1. Estructuras mas importantes. Maltosa, celobiosa, lactosa, sacarosa.
1.2.10.2. Estereoquimica y nomenclatura.
1.2.10.3. Hidrolisis quimica y enzimatica.
1.2.11. Polisacaridos.
1.2.11.1. Estructuras mas importantes. Almidon, celulosa, derivados.
1.2.11.2. Estereoquimica y nomenclatura.




UNIDAD 2. AMINOACIDOS, PEPTIDOS Y PROTEINAS (7h)

2.1 OBJETIVOS
Al finalizar esta unidad, los alumnos:
- Conoceran las estructuras de los aminoacidos presentes en los procesos bioldgicos.
- Desarrollaréan el criterio para comprender y predecir sus propiedades fisicas y quimicas.

2.2. CONTENIDO
2.2.1. Aminoacidos.
2.2.1.1 Estructura de los amino&cidos naturales.
2.2.1.2. Nomenclatura de los amino&cidos.
2.2.1.3. Aminoécidos esenciales.
2.2.1.4. Los aminoacidos como iones dipolares.
2.2.1.5. Sintesis de aminoacidos. Strecker. Aminacion reductiva. Amido-maldnica.
2.2.1.6. Reacciones quimicas de los aminoacidos. Grupos protectores.
2.2.1.7. Identificacion por cromatografia en papel. Reaccion de la ninhidrina.
2.2.2. Péptidos.
2.2.2.1. Caracteristicas del enlace peptidico.
2.2.2.2. Determinacion de la estructura primaria de los péptidos. Degradacion de Edman.
2.2.2.3. Sintesis de péptidos. En fase liquida: proteccion-desproteccién. En fase sélida:
Merrifield.
2.2.3. Proteinas.
2.2.3.1. Peso molecular.
2.2.3.2. Clasificacion de las proteinas.
2.2.3.3. Estructuras de las proteinas.
2.2.3.4. Desnaturalizacion.
2.2.3.5. Estructura de algunas proteinas importantes: insulina, glucagon, oxitoxina,
vasopresina, A.C.T.H., angiotensina.

UNIDAD 3. LIPIDOS (6 h)

3.1. OBJETIVOS
Al finalizar esta unidad, los alumnos:
- Desarrollaran el criterio para comprender, analizar y predecir las propiedades fisicas y
quimicas de los lipidos presentes en los procesos bioldgicos.
3.2. CONTENIDO
3.2.1. Lipidos.
3.2.2. Clasificacion.
3.2.3. Lipidos hidrolizables.
3.2.3.1. Ceras.
3.2.3.2. Grasas Yy aceites. Biosintesis y mecanismo de formacion.
3.2.3.3. Fosfolipidos.
3.2.3.4. Reacciones quimicas caracteristicas. Hidrolisis. Saponificacion. Hidrogenacion
catalitica. Oxidacion.
3.2.4. Compuestos no hidrolizables.
3.2.4.1. Prostaglandinas.
3.2.4.2. Terpenos. Biosintesis y mecanismo de formacion Aceites esenciales. Feromonas.
3.2.4.3. Esteroides.




UNIDAD 4. COMPUESTOS AROMATICOS HETEROCICLICOS

4.1 OBJETIVOS
Al finalizar esta unidad, el alumno debera ser capaz de:

- Utilizar adecuadamente la nomenclatura de los términos mas comunes.
- Identificar y clasificar las reacciones de los compuestos aromaticos heterociclicos.
- Describir las propiedades y uso de los compuestos mas importantes.
- Representar graficamente las especies involucradas, los mecanismos y productos de

reacciones en que participan los compuestos aromaticos heterociclicos.

4.2. CONTENIDO

(25 h)

4.2.1. Introduccion: importancia de las reacciones de los compuestos aromaticos heterociclicos.

Nomenclatura. Aromaticidad.

4.2.2. Anillos de 5 miembros con un heteroatomo.
FURANO, PIRROL Y TIOFENO.
4.2.2.1. Método general de sintesis: sintesis de Paal Knorr.
4.2.2.2. Sintesis de pirroles de Knorr.
4.2.2.3. Sintesis de tiofenos de Hinsberg.
4.2.2.4. Reacciones de Sustitucion Electrofilica Aromatica
(SEA).
4.2.2.5. Ejemplos.

[\
O
Furano

@
Tiofeno

Iy

!
H

Pirrol

4.2.3. Anillos condensados de 5 miembros con un
heteroatomo.

4.2.3.1. INDOL

4.2.3.1.1. Nomenclatura.

4.2.3.1.2. Métodos de sintesis: Fischer y Bischler.

4.2.3.1.3. Reacciones de Sustitucion Electrofilica Aromatica
(SEA).

4.2.3.1.4. Ejemplos.

4.2.3.2. BENZOFURANO

4.2.3.2.1. Nomenclatura.

4.2.3.2.2. Métodos de sintesis.

4.2.3.2.3. Ejemplos.

Benzo[b]furano

4.2.4. Anillos de 5 miembros con 2 heteroatomos (Azoles).

4.2.4.1. AZOLES 1,2

4.2.4.1.1. Estructura del isoxazol, del isotiazol y del pirazol.

4.2.4.1.2. Nomenclatura.

4.2.4.1.3. Métodos de sintesis. A partir de compuestos 1,3
dicarbonilicos.

4.2.4.1.4. Ejemplos.
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4.2.4.2. AZOLES 1,3 [RI
4.2.4.2.1. Estructura del oxazol, del tiazol y del imidazol. O) N
4.2.4.2.2. Nomenclatura. Oxazol [/ »
4.2.4.2.3. Metodos de sintesis: Sintesis de Robinson-Gabriel. N N
4.2.4.2.4. Importancia biologica del imidazol. [» |
4.2.42.5. Ejemplos. H
S Imidazol
Tiazol
4.2.5. Anillos de 6 miembros con un heteroatomo XN
|

4.2.5.1. PIRIDINA X =
4.2.5.1.1. Aromaticidad. | + | NG
4.2.5.1.2. Estructura de la piridina. — H
4.2.5.1.3. Nomenclatura. N
4.2.5.1.4. Basicidad de la piridina. Sales de
4.2.5.1.5. Métodos de sintesis: Piridina piridinio

Sintesis de Hantzsch (1,4-dihidro-piridinas).
4.2.5.1.6. Reacciones: X

a) de Sustitucion Electrofilica Aromatica (SgA). | P

b) de Sustitucion Nucleofilica Aromatica (SNA). +N
4.2.5.1.7. Ejemplos. R X~
4.252. N-OXIDOS DE LA PIRIDINA | AN
4.2.5.2.1. Formacion. NG
4.2.5.2.2. Reacciones: Y

a) de Sustitucion Electrofilica Aromatica (SgA). o)

b) de Sustitucion Nucleofilica Aromatica (SNA).
4.2.5.2.3. Ejemplos.

N-Oxido de piridina

4.2.6. Anillos condensados de 6 miembros con un
heteroatomo  (Benzopiridinas)

4.2.6.1. QUINOLINA

4.2.6.1.1. Estructura, analogia con la piridina.
4.2.6.1.2. Nomenclatura.

4.2.6.1.3. Métodos de sintesis: Sintesis de Skraup.
4.2.6.1.4. Ejemplos.
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4.2.6.2. ISOQUINOLINA
4.2.6.2.1. Estructura.
4.2.6.2.2. Nomenclatura.

4.2.6.2.3. Métodos de sintesis: Sintesis de Bischler-Napieralski.

4.2.6.2.4. Ejemplos.

X
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4.2.7. Anillosde 6 miembroscon 2 heteroatomos Pz
(Diazinas) |
PIRIDAZINA, PIRIMIDINA Y PIRAZINA \N/N N
4.2.7.1. Estructura de la piridazina, la pirimidina y la pirazina. s
4.2.7.2. Nomenclatura. P P P Piridazina Q
4.2.7.3.Métodos de sintesis de la pirimidina: a partir de un N Pirimidi
compuesto 1,3-dicarbonilico y un compuesto que N rimidina
contenga el fragmento N-C-N (urea, tiourea). [ /j
4.2.7.4. Importancia de la pirimidina. N
4.2.7.5. Ejemplos. Pirazina

Compuestos de interés bioldgico: bases puricas y pirimidinicas
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SUGERENCIAS DIDACTICAS

Repaso constante de grupos funcionales

Resolucion de tareas y series de problemas de apoyo que incluyan los conceptos
béasicos que se tratan en el curso.

Uso del material didactico incluido en los libros de texto como CD-ROM vy acetatos.
Empleo de modelos moleculares en la imparticion de las clases.

FORMA DE EVALUAR

65% la parte tedrica, evaluada a través de 3 examenes parciales y resolucion de
series de problemas.

35% la parte experimental, evaluada a través de los resultados obtenidos en el
laboratorio, examenes semanales e informe semanal.

PERFIL PROFESIOGRAFICO DE QUIENES PUEDEN IMPARTIR LA
ASIGNATURA

El profesorado debera tener una licenciatura de las que imparte la propia Facultad
de Quimica y preferentemente estudios de Maestria o Doctorado en Ciencias
Quimicas, con una formacion orientada hacia la Quimica Organica.




SEGURIDAD EN EL LABORATORIO

Es obligatorio que el alumno revise la informacién que se encuentra
en los reglamentos que se citan a continuacion.

Debe consultarlos y leerlos cuidadosamente antes de iniciar su curso
experimental.

Reglamento de Higiene y Seguridad para los Laboratorios de la Facultad de
Quimica de la UNAM
http://www.quimica.unam.mx/IMG/pdf/reglamentogeneral.pdf

Reglamento Interno de Higiene y Seguridad para los Laboratorios del
Departamento de Quimica Orgéanica
http://www.quimica.unam.mx/IMG/pdf/organica.pdf

Reglamento Para los Cursos Experimentales de Quimica Orgéanica


http://www.quimica.unam.mx/IMG/pdf/reglamentogeneral.pdf
http://www.quimica.unam.mx/IMG/pdf/organica.pdf

TABLA DE PROPIEDADES FISICO-QUIMICAS Y
CARACTERISTICAS CRETIB

CARBOHIDRATOS

PESO P. EB. P. FUS. METODOS DE CARACTERISTICAS
SUBTARE MOLECULAR (°C) (°C) DISPOSICION. CRETIB
Sacarosa
Acido clorhidrico
Hidréxido de
sodio
Yodo - Yoduro
Fenoftaleina
Sulfato de cobre Il
Almidén
LIPIDOS
PESO P. EB. P. FUS. METODOS DE CARACTERISTICAS
SUBTARIE MOLECULAR (°C) (°C) DISPOSICION. CRETIB
Almendras
Hexano
PROTEINAS
PESO P. EB. P. FUS. METODOS DE CARACTERISTICAS
SUBTARIE MOLECULAR (°C) (°C) DISPOSICION. CRETIB

Acido Acético

Acetona

P-Nitro-Fenil-D-
Glucésidos




REACCION DE ADICION A DOBLES LIGADURAS

PESO P. EB. P. FUS. METODOS DE CARACTERISTICAS

SILBUARIEDA MOLECULAR | (°C) ¢0) DISPOSICION. CRETIB

Tetracloruro de
Carbono

Yoduro de Potasio

Solucién de
tiosulfato de sodio

SINTESIS DE PIRROLES

SUSTANCIA PESO P. EB. P. FUS. METODOS DE CARACTERISTICAS
MOLECULAR (°C) (°C) DISPOSICION. CRETIB
2,5-hexanodiona
Etanol
Anilina
FORMACION DE INDOLES
PESO P. EB. P. FUS. METODOS DE CARACTERISTICAS
SERTIANEA MOLECULAR (°C) (°C) DISPOSICION. CRETIB

Fenilhidrazina

Ciclohexanona

SINTEIS DE INDIGO

PESO P. EB. P. FUS. METODOS DE CARACTERISTICAS

SUSIIARICLA MOLECULAR (°C) (°C) DISPOSICION. CRETIB

2-Nitrobenzaldehido

Bisulfito sédico

Perdxido de
hidrégeno
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FORMACION DE PIRIDINAS

SUSTANCIA

PESO P.EB. | P.FUS. METODOS DE
MOLECULAR (°C) (°C) DISPOSICION.

CARACTERISTICAS
CRETIB

Formaldehido

Acetoacetato de etilo

Disolucién de
NH,OH
FORMACION DE CUMARINAS
PESO P. EB. P. FUS. METODOS DE CARACTERISTICAS
SERTIARNEA MOLECULAR | (°C) cC) DISPOSICION. CRETIB
Resorcinol
SINTESIS DE IMIDAZOLES
PESO P. EB. P. FUS. METODOS DE CARACTERISTICAS
Slelel MOLECULAR (°C) (°C) DISPOSICION. CRETIB
Acido Urico
Permanganato de
Potasio
AISLAMIENTO DE CAFEINA
PESO P. EB. P. FUS. METODOS DE CARACTERISTICAS
SIS TARNET MOLECULAR (°C) (°C) DISPOSICION. CRETIB

Agua Destilada

Diclorometano
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EXPERIMENTO No.1
HIDROLISIS DE CARBOHIDRATOS

OBJETIVOS

a) Realizar la hidrdlisis e inversion de la sacarosa y comprobar ésta mediante
pruebas quimicas y utilizando un polarimetro.

b) Hidrolizar almidén, que es un polisacarido, y comprobar su hidrolisis
mediante pruebas quimicas.

c) Conocer el fundamento del polarimetro y su manejo.

ANTECEDENTES

1. Formacion de acetales (adicion de alcoholes a carbonilos).

2. ¢Que grupo funcional esta presente en los azucares reductores y por que se les
da este nombre?

3. Mencione algunos de los reactivos oxidantes mas empleados en el analisis de
azucares.

4. Ejemplos y definicion de disacaridos y polisacaridos.

5. ¢Qué es un azucar invertido?

6. Reaccion y mecanismo de hidrolisis acida que experimenta la sacarosa

7. (Cudl es la diferencia estructural entre el “almidon soluble” y el “almidon
insoluble”?

8. ¢Cudl es la causa del color que se produce entre el almidon y el yodo?

9. Partes fundamentales de un Polarimetro.

10.Revisar la preparacion del reactivo de Benedict.

12



MATERIAL

15 | Tubos de ensayo. 1 | Espatula.
1 | Pipetade5 mL. 1 | Probeta de 25 mL.
1 | Erlenmeyer de 125 mL. 1 | Vaso de pp. de 400 mL.
1 | Gradilla. 1 | Pinzas p/tubo de ensayo.
1 | Vidrio de reloj. 1 | Mechero c/manguera.
1 | Anillo metalico. 1 | Tela de alambre c/asbesto.
1 | Recipiente eléctrico Bafio Maria. 1 | Pinza de 3 dedos c/nuez.
1 | Recipiente de peltre. 1 | Pipetade 1l mL.
1 | Polarimetro.

REACTIVOS

10 mL |Solucion de sacarosa al 10 %. 1 mL |Fenolftaleina en solucion.

1 mL |Solucibn de HCI al 20%| 10 mL |Reactivo de Benedict.
preparada por el profesor.

5mL |Solucién de NaOH al 2 %. 0.3 g |Almidon soluble.

2 mL |Reactivo de yodo-yoduro. 2mL |NAOH al 10 %.

3mL |[HCI concentrado.

PROCEDIMIENTO

1- Hidrdlisis de la sacarosa (inversion)

Cologue en un tubo de ensaye 3 mL de una disolucion de sacarosa al 10 %,
agregue 0.5 mL &cido clorhidrico al 20 % (Nota 1) y caliente en bafio maria
durante 10 minutos.

Enfrie la disolucién y neutralice con NaOH al 10%, verifique el pH con papel
indicador. Posteriormente realice la prueba de Benedict.

-Prueba de Benedict. Coloque 1 mL de la disolucion de Benedict y agregue 1 mL
de la disolucion de sacarosa invertida, caliente a ebullicion y deje enfriar a
temperatura ambiente, (Nota 2).

Haga la misma prueba para una muestra de la disolucion de sacarosa al 10%,
observe las pruebas y anote sus resultados.
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2- Determinacion de la rotacion especifica de la sacarosa y del azUcar
invertido

Prepare una disolucién con 1 g de sacarosa en 10 mL de agua destilada, y Usela
para llenar el tubo del polarimetro de modo que no queden burbujas. Identifique
este tubo con la letra A y mida su rotacion éptica.

Prepare otra disolucion con 1g de sacarosa en 10 mL de agua destilada y 4 mL de
HCI al 20 %, caliéntela 10 min y UGsela para llenar otro tubo del polarimetro
identificado con la letra B. Posteriormente determine su rotacion optica.

Prepare una disolucion con 1 g de fructosa en 10 mL de agua y otra con 1 g de
glucosa en 10 mL de agua. Coloque las disoluciones en dos tubos que marcara
como Cy D (Nota 3).

Calculo:

Para calcular la rotacion especifica de sus azucares tome en cuenta la siguiente
informacién: el angulo de rotacion especifica depende del espesor y concentracion
de la muestra, de la longitud de onda del rayo incidente y también, aunque en
menor grado, de la temperatura del disolvente utilizado. De modo que la rotacién
especifica [a] de una sustancia se expresa de la siguiente forma:

[a]z =
|-
Donde a representa los grados de rotacion medidos en el polarimetro; t es la
temperatura; A es la longitud de onda, generalmente se usa la linea D del sodio; | es

el largo del tubo en dm y ¢ la concentracion de la sustancia expresada en g/100 mL
de disolucion.

Con los datos de rotacion especifica [a] calculados llene la tabla 1, compare
sus resultados con los reportados en la literatura y saque sus conclusiones:

Tabla 1. Valores de rotacion especifica

Sustancia [a]® reportada [a] experimental
Sacarosa. + 66.5°
Glucosa. + 520
Fructosa. -92°
AzUcar Invertido. -19.9°
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3- Hidrdlisis del almidén

En un matraz Erlenmeyer de 125 mL, coloque 0.3 g de almidon, adicione 25 mL
de agua y caliente a ebullicién con flama suave, hasta obtener una disolucion
opalescente.

Separe 2 mL de esta disolucion y dividalos equitativamente en dos tubos de ensayo
para efectuar la prueba de Benedict y de yodo-yoduro que seran las pruebas de
referencia.

Al resto de la disolucion de almidon, agregue 3 mL de 4&cido clorhidrico
concentrado y agite, luego distribuya esta disolucion el 12 tubos de ensayo,
colocando en cada uno 1 mL. Coloque los doce tubos en un vaso de precipitados
que contenga salmuera a temperatura ambiente. Inicié el calentamiento, verifique
la temperatura del bafio y cada 5 minutos saque dos tubos del bafio, enfrielos y
realice las pruebas de Benedict y del yodo-yoduro (Nota4)

-Prueba de Benedict. Lleve a pH aproximado de 8 empleando una disolucion de
NaOH, ir verificando el pH con papel indicador, agregue 1 mL de la disolucion de
Benedict y caliente a ebullicion. Observe el color y anote los resultados. Saque
conclusiones al terminar las 6 pruebas.

-Prueba de yodo-yoduro. Al otro tubo se le agregan 2 gotas de la disolucion de
yodo-yoduro (Nota5), observe el color y anote sus resultados. Saque conclusiones
al terminar las pruebas.

NOTAS

Nota 1: El alumno preparard la disolucion de HCI al 20% a partir de HCI
concentrado.

Nota 2: La formacion de un precipitado rojo y la decoloracién de la disolucion,
indica prueba positiva para azucar reductor.

Nota 3: EIl profesor proporciona las soluciones que van a ser leidas en el
polarimetro.

Nota 4: Salmuera: disolucion saturada de NaCl.

Nota 5: Para efectuar la prueba del yodo debera enfriar la muestra ya que el
complejo yodo- almidon se disocia en caliente.
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CUESTIONARIO

1. Por qué se le llama inversion a la hidrdlisis de la sacarosa.

2. ¢Por qué el azucar invertido es mas dulce que la sacarosa?

3. En la hidrolisis del almidon qué resultados espera de la prueba de Benedict, de
la prueba yodo-yoduro efectuadas al inicio de la reaccion de la hidrdlisis y al final
de la misma. Justifique su respuesta.

4. Explique que es el jarabe de maiz y como se obtiene.

5. ¢Qué reaccion se efectla al transformar la glucosa en fructosa? Proponga un
mecanismo.

6. Que son las dextrinas y que aplicacion tienen en la industria farmacéutica
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EXPERIMENTO No. 2
LIPIDOS

OBTENCION DE ACEITE DE ALMENDRAS DULCES

OBJETIVOS

a) Mediante una técnica extractiva, aislar aceite de almendras de una muestra
de almendras dulces.

b) Preparar las almendras desengrasadas que se emplearan para la extraccion de
la emulsina.

c) Aplicar el aceite obtenido en la preparacion de un producto de interes

ANTECEDENTES
1. Mencione las cuatro familias de lipidos que considere mas importantes.
2. Indique dos fuentes de obtencion de grasas y dos fuentes de obtencion de
aceites.
3. Investigue 2 métodos de extraccion de grasas y aceites que empleé la
industria.
4. Qué acidos grasos forman los glicéridos presentes en el aceite de almendras
5. Investigue los valores del indice de yodo e indice de saponificacion del
aceite de almendras y mencione por qué es importante conocer dichos
valores.
MATERIAL
1 |Vaso de pp. de 400 mL. 1 Buchner c/ alargadera.
2 |Matraz Erlenmeyer de 250mL. 2 Pinza de 3 dedos c/nuez.
1 |Tapon horadado. 1 Vidrio de reloj.
1 |Refrigerante QF c/manguera. 1 Probeta de 25 mL.
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1 |Recipiente para bafio maria. 1 Agitador de vidrio.
1 |Colector QF. 1 T de destilacion QF.
1 |Porta termdmetro c/rosca. 1 Termdmetro.
1 [Parrilla de calentamiento. 1 Kitasato con manguera.
1 | Agitador magnético 1 Barra magnetica
1 | Frasco Vial
REACTIVOS

30g |Almendras peladas y molidas.
100 mL | Hexano.

PROCEDIMIENTO

Cologue 30 g de las almendras peladas y molidas (Nota 1) en un matraz
Erlenmeyer de 250 mL al que se le adapta un tapon horadado, afiadir 40 mL de
hexano y adaptar el refrigerante en posicion de reflujo para realizar la extraccion
del aceite a temperatura ambiente, o a reflujo como a continuacion se indica:

Extraccion a temperatura ambiente

Inicie la agitacion manual, no caliente y mantenga estas condiciones por 15
minutos, suspenda la agitacion y filtre las almendras con ayuda del vacio. Lave con
10 mL de hexano. Si desea obtener un mayor rendimiento de aceite repita la
extraccion con hexano, en las mismas condiciones.

Extraccion a reflujo

Conecte las mangueras al refrigerante, permita la circulacion de agua dentro del
mismo, e inicie la agitacion manual (ocasional) y un calentamiento suave hasta
llegar a la temperatura de reflujo del disolvente, mantenga estas condiciones por 15
minutos. Después de este tiempo suspenda la agitacion y el calentamiento, deje
enfriar y filtre las almendras con ayuda del vacio y lave con 10 mL de hexano. Si
desea obtener un mayor rendimiento de aceite repita la extraccion en las mismas
condiciones.

18



Recuperacién del aceite de almendras

En un matraz Q.F. de fondo plano de 125 mL (con barra magnética y previamente
pesado) trasvase su extracto hexanico y adapte un sistema de destilacion para
separar el disolvente del aceite de almendras (Nota 2).

Pese el aceite de almendras que queda como residuo de la destilacion, calcule el
rendimiento y guarde su muestra para emplearla posteriormente.

Extienda las almendras desengrasadas sobre una superficie adecuada (vidrio, papel
0 plastico) y permita que se sequen en la campana, ya secas deberan pesarse y
guardarse para aislar posteriormente la emulsina.

NOTAS

Nota 1: Si no trajo las almendras peladas y molidas, siga el procedimiento que se
indica a continuacion:

Cologue las almendras en un vaso de precipitados de 400 mL, agregue 100 mL de
agua caliente y deje remojar durante 15 minutos, despues de este tiempo pele y
muela finamente las almendras en una picadora o licuadora.

Nota 2: Pese previamente su matraz QF que debera estar limpio y seco.

CUESTIONARIO

1. Ademas del hexano, ¢qué otros disolventes podria utilizar para extraer el aceite
de almendras?

2. ¢Que efectos puede tener la temperatura de extraccion sobre el rendimiento y la
calidad del aceite?

3. Mencione 3 factores que puedan desnaturalizar a las enzimas que obtendra de la
almendra desengrasada

4. ;Que otras aplicaciones podrian dar a la técnica de extraccién que empled en
este experimento?

5. ¢Queé diferencias estructurales existen entre un aceite volatil (esencial) y un
glicérido (aceite fijo)?

6. Que usos se da al aceite de almendras en la industria farmacéutica o de
COSméticos.
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EXPERIMENTO No. 3

PROTEINAS
OBTENCION DE EMULSINA

OBJETIVOS

a) Obtener una enzima, la emulsina, a partir de almendras dulces.
b) Comparar la actividad de la emulsina obtenida, bajo dos diferentes
temperaturas por accion sobre el 2-nitrofenil-galactopiranosido o de otro

glicosido empleado

ANTECEDENTES

1. ¢ Qué es un glicésido?

2. ¢Queé es un glucésido a y un glucosido B y que diferencia estructural hay entre
ellos?

3. Mencione las 4 estructuras caracteristicas de algunas proteinas y diga que
caracteristicas generales presentan cada una de ellas.

4. ¢Qué factores desnaturalizan a las enzimas y cudl de sus estructuras es
afectada?

5. ¢De qué productos naturales se puede aislar la emulsina y para qué se usa?

6. Mencione tres enzimas e indique su modo de accion

7. Mencione 3 aplicaciones industriales y clinicas de la enzimas

MATERIAL

| 1 |Matraz Erlenmeyer de 125 mL. | 1 | Agitador de vidrio.

20



1 |Vidrio de reloj. 1 | Probeta de 25 mL.
1 |Embudo de vidrio. 1 | Recipiente de peltre.
1 |Pinzas de 3 dedos c/ nuez. 1 | Frasco vial.
1 | Agitador magnetico. 1 | Barra magnética.
1 |Espatula
REACTIVOS

10g |Almendras desengrasadas. |50 mL | Acetona.
40 mL | Acido Acetico al 1 %. 1 mg |2-nitrofenil-
galactopiranosido

PROCEDIMIENTO

Extraccion de la emulsina

Pese 10 g de polvo de almendras desengrasadas (Nota 1), coléguelas en un matraz
Erlenmeyer de 125 mL y agregue 40 ml de &cido acético al 1%; someta la mezcla
a una agitacion constante durante 15 minutos, cuidando de sujetar el matraz con
una pinza, para evitar que el movimiento lo desplace.

Después de ese tiempo suspenda la agitacion y filtre por gravedad, la disolucion
filtrada se enfria en bafio de hielo, y se le afladen poco a poco 25 mL de acetona.
Mantenga la disolucién en el bafio de hielo durante 10 minutos (Nota 2) filtre por
gravedad.

Comprobacion de la actividad enzimatica

Tome un poco de la emulsina que se encuentra en el papel filtro y coléquela en un
frasco vial, agregue 2 mL de agua destilada, agite y agregue 1 mg del el 2-
nitrofenil-galactopiranosido (Nota 3), agite y observe los cambios y el tiempo en
que se producen. Si el cambio de color que se produce es muy tenue agregue una
gota de la disolucién de NaOH al 10%

Compare los resultados obtenidos con las dos muestras de emulsina: la obtenida de
almendras que no fueron calentadas y la obtenida de almendras que fueron sujetas
a calentamiento. Saque conclusiones respecto al efecto que pudo haber tenido el
calentamiento sobre la actividad enzimética



Ya seca, la emulsina se puede recuperar del papel filtro y guardar, en el
refrigerador. Es recomendable hacer una determinacion cuantitativa del p-nitro
fenol formado en la reaccion con emulsina.

NOTAS

Nota 1: Use, segun el caso, las almendras desengrasadas a temperatura ambiente o
las almendras desengrasadas a temperatura de reflujo, que prepar6 de la préctica
anterior.

Nota 2: Observe que la emulsina precipita como un sélido blanco.

Nota 3: El glicosido empleado puede ser diferente al mencionado, lo importante es
que sea un B glucosido.

CUESTIONARIO

1. ¢Con qué otros nombres se conoce a la emulsina?

Por su modo de accidn, ;,como se clasifica esta enzima?

3. Escriba las estructuras de los productos que se generan por efecto de la
emulsina sobre el glicosido que empled en su experimento

4. ¢Qué glucésido natural podria emplear para comprobar la actividad de la
enzima?

5. ¢Qué usos podria darle al residuo de las almendras?

5. Proponga un método para hacer la determinacion cuantitativa del p-nitrofenol
formado durante la reaccion con emulsina

6. ¢Por qué al agregar NaOH al 10% se intensifica el color?

7. EI método de extraccion que se empled para la obtencion de aceite de
almendras, ¢influye en la actividad de la emulsina? Explique.de acuerdo a los
resultados obtenidos

no
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EXPERIMENTO No. 4

REACCIONES DE ADICION SOBRE DOBLES LIGADURAS
DETERMINACION DEL GRADO DE INSATURACION DE UN ACEITE
(Tecnica de Wijs)

OBJETIVOS

a) Efectuar una reaccion de adicion electrofilica al doble enlace de una grasa o
aceite.

b) Usar la técnica de Wijs, para determinar en forma cuantitativa el grado de
insaturacion de un glicérido.

c) Comparar los valores del grado de insaturacion experimentales de los
distintos glicéridos analizados y relacionarlos con las recomendaciones

nutricionales.

ANTECEDENTES

1. Indique el mecanismo de adicion electrofilica del reactivo de Wijs a una doble
ligadura

2.- Ademas del Método de Wijs, que otros metodos se emplean para determinar el
grado de insaturacion de un glicérido

3. Investigue las fuentes naturales de donde se obtiene las grasas y los aceites.

4. Indigue la composicion de los aceites de maiz, soya y oliva.

5. Busque el indice de yodo de los aceites mencionados en la pregunta anterior y
relacionelos con el nimero de dobles ligaduras presentes en los acidos grasos que
forman el glicérido.

6. Describa el proceso para obtener margarina, como una aplicacion de una
reaccion de adicion

7.- Mencione dos é&cidos grasos omega 3 y otros dos omega 6. Indique la
importancia que tienen como parte de una alimentacion sana
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REACCION

R R, i Ry
_ 5+ & ¢ R /
C=—C_  + | | 4> R1>C_T\R2
MATERIAL
1 | Vaso de pp. de 250 mL. 1 Matraz de yodo c/tapon.
1 |Probeta de 25 mL. 1 Pipeta volumétrica de 10
mL.

1 |Bureta de 50 mL. 1 Pinzas de 3 dedos c/nuez.
1 | Agitador magnetico. 1  |Barra magnética.
1 | Agitador de vidrio.

Equipo QF para una destilacion simple

REACTIVOS
3g |Yodo. ** 1Sol. de tiosulfato de sodio 0.1 M.
50 mL | Tetracloruro de carbono. ** 1Sol. de almiddn al 1 %.
200 mL |Acido acético glacial. 509 |Permanganato de potasio.
100 mL | Yoduro de potasio al 10 %. | 300 ml |HCI conc.
100 mL | Agua destilada. ** | Aceite de soya, maiz o almendras.

** |_a cantidad necesaria
PROCEDIMIENTO

Meétodo de Wijs para determinacion de indice de yodo

Pese aproximadamente 0.10 g del aceite que va a analizar, dentro de un matraz de
yodo, limpio y seco de 250 mL con tapon esmerilado, agregue 10 mL de CCl, y 10
mL del reactivo de Wijs que debe medir con una pipeta volumétrica (Nota 1),
mezcle bien y deje reposar en la oscuridad por 30 minutos, después de ese tiempo,
agregue 10 mL de disolucion de yoduro de potasio (puede medirlo con probeta ),
100 mL de agua destilada y mezcle bien.
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Titule el yodo liberado, que estara principalmente en el CCl,, con una disolucion
valorada de tiosulfato de sodio, afiada 5 gotas de disolucion de almidon como
indicador y titule hasta que el color de yodo desaparezca (Nota 2).

Titule el reactivo de Wijs con la disolucion valorada de tiosulfato de sodio, sin
afadir aceite, por lo que no es necesario dejar reposar en la obscuridad; al volumen
de tiosulfato empleado en esta titulacion se le llama T, y se emplea en el calculo
del indice de yodo.

Calculo del indice de yodo

El tiosulfato de sodio reacciona con el yodo en la siguiente forma:
2Na,S03 + I, —> NaS,0 + 2Nal

El indice de insaturacion en una grasa se define como el niUmero de gramos
de yodo consumidos por 100 gramos de grasa o aceite, y se puede calcular de la
siguiente forma:

INDICE DE YODO =

100 x (T - Ty) x M x 127
W

Donde T, es el volumen de tiosulfato de sodio consumidos en la titulacion
del aceite o grasa tratado, T, es el volumen de tiosulfato de sodio consumido en la

titulacion de la solucion de reactivo de Wijs (Nota 3), M es la molaridad del
tiosulfato y W es la masa del aceite o grasa en gramos.

NOTAS

Nota 1: Debe usar una perilla de seguridad para manejar el reactivo de Wijs.
Nota 2: Emplee agitacion magnética durante la titulacion.

Nota 3: El volumen debe indicarse en litros.

CUESTIONARIO

=

Defina la expresion indice de yodo.

2. ¢Como correlaciona el indice de yodo calculado, con la naturaleza y pureza
de su aceite?

3. ¢(Cudl es la reaccion de oxido-reduccién que se produce al titular con

tiosulfato de sodio?

Mencione un acido -3 y ® -6, que formen parte del aceite de almendras.

5. ¢Por que la reaccion de adicion se lleva a cabo en la oscuridad?

&
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6. ¢Que reacciones se producen durante el enranciamiento de los aceites?
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SESION EXPERIMENTAL 5:

SEMINARIO

Hidrolisis de Carbohidratos. Aislamiento de aceite de almendras. Obtencién
de Emulsina. Reacciones de Adicion a dobles ligaduras.

OBJETIVOS:

%+ Comprender en su totalidad el experimento mediante la integracion de la parte
experimental y la tedrica.
% Reforzar los conceptos teoricos.
¢+ Favorecer la discusion, el trabajo en equipo Yy el analisis de resultados.
%+ Aprender a organizar e integrar la informacion que obtienen los alumnos en la
biblioteca y en el laboratorio.

** Realizar presentaciones tanto en forma oral como escrita.
METODOLOGIA:
Para llevar acabo el seminario, se integran 3 equipos de trabajo segun el numero de

alumnos y cada grupo presenta una préactica teniendo que desarrollar los siguientes
puntos:

53

%

Analisis de la técnica

Importancia de la técnica.

Usos del producto obtenido.

Estudio econémico.

Analisis de resultados de todo el grupo.
Conclusiones.

Bibliografia.

53

%

X3

*

X3

*

X3

*

33

4

33

4

Esta actividad permite que los alumnos obtengan conclusiones, integrando los
resultados y experiencias de sus compafieros, por lo que es una actividad mas
enriquecedora que el andlisis individual. Se le dedicara la mitad del tiempo de la
sesion.

En la segunda parte se presentard una introduccion a la quimica heterociclica.
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EXPERIMENTO No.6

REACCION DE PAAL-KNORR: OBTENCION DE
1-FENIL-2,5-DIMETILPIRROL

OBJETIVOS

a) llustrar la reaccion de Paal-Knorr.
b) Obtener el 1-fenil-2,5-dimetilpirrol a través de una reaccion de
condensacion, entre un compuesto dicarbonilico y la anilina (o derivados de

la misma).

ANTECEDENTES

1. Mencione las diferencias fundamentales en los tres métodos empleados en
la sintesis de pirroles de Knorr, Paal-Knorr y Hantzsch.

2. Busca el pKa de la metil-amina, la anilina y el pirrol ;Cual de estos
compuestos es mas basico? explica porque la diferencia en la basicidad.

3. Indique el mecanismo de reaccion mas probable en la reaccion de Paal-
Knorr que realizara en el laboratorio.

REACCION

g AN

NH,
< >/,, N © N +  2H,0

2,5 hexanodiona Anilina
P.M. 114.14 uma P.M. 93.13 uma 1-fenil-2,5-dimetilpirrol
P.M.171.13 uma
MATERIAL
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1 | Espatula. 2 | Pinza de 3 dedos c/nuez.
1 | Matraz Erlenmeyer de 50 mL. 1 | Probeta de 25 mL.
1 | Matraz de fondo redondo de 25 mL. |1 | Refrigerante con mangueras.
1 | Barra magneética. 1 | Recipiente de peltre.
1 | Vidrio de reloj. 1 | Parrilla con agitacion.
1 | Matraz Kitasato con manguera. 1 | Embudo Bichner con alargadera.
1 | Frasco para Cromatografia 2 | Pipetade 1 mL
1 | Pipeta5 mL
REACTIVOS
0.25 mL 2,5-hexanodiona. 1ml HCI conc.
0.2 mL Anilina. 3mL Etanol.

PROCEDIMIENTO

En un matraz de fondo redondo de 25 mL coloque 0.2 mL de anilina, 0.25 mL de
2,5-hexanodiona , 2 gotas de HCI, 3 mL de etanol y una barra magneética.

Adapte un refrigerante de agua en posicion de reflujo, caliente a ebullicion durante
30 min (Nota 1) vacie la mezcla de reaccion caliente en un matraz Erlenmeyer de
125 mL que contenga 25 mL de agua y 0.5 mL de HCI concentrado. Aisle por
filtracion al vacio el producto formado y lave con agua. Purifique por par de
disolventes etanol-agua. Deje secar a una temperatura de 30-40 °C. Determine el
rendimiento (cercano al 80%) y el punto de fusién.

NOTAS
Nota 1: Coloque el matraz en bafio de aire para homogeneizar la temperatura.

CUESTIONARIO
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1. ¢Para qué vierte la mezcla de reaccion en agua acidulada con HCI?

2. ¢Por qué es importante adicionar las gotas de HCI concentrado al inicio de la
reaccion?

3. ¢Qué cuidados deben observarse en el manejo de la anilina, considerando sus
propiedades CRETIB?

4. Proponga el mecanismo de la reaccidn que efectud en este experimento.

5. Dé las estructuras de 3 compuestos que contengan este heterociclo y que tengan
actividad farmacoldgica.
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EXPERIMENTO No.7

a) SINTESIS DE INDOLES DE FISCHER: OBTENCION DE
1,2,3,4-TETRAHIDROCARBAZOL

b) SINTESIS DE INDIGO*: 2-(1,3-Dihidro-3-oxo0-2H-indol-2-
ilid-eno)-1,2-dihidro-3H-indol-3-ona

OBJETIVOS

a) Preparar 1,2,3,4-tetrahidrocarbazol segun la sintesis de indoles de Fischer.
b) Revisar la importancia bioldgica de los derivados del indol.

c¢) Obtener un colorante de interés quimico.

ANTECEDENTES

1. Describa en qué consiste la sintesis de indoles de Fischer. Escriba la
reaccion que se lleva a cabo.

2. Represente las estructuras del triptéfano, melatonina y serotonina. Escriba
sus nombres sistematicos y comente porgue son importantes estos derivados del
indol.

3. Describa en que consiste la reaccion de Madelung y la reaccion de Bischler.
4. La sintesis de Fischer emplea como intermediario las fenilhidrazonas.
Proponga el mecanismo de formacién de la fenilhidrazona de la ciclohexanona.
5. Mencione 2 derivados del indol, naturales o sintéticos que tengan actividad
farmacoldgica. Escriba las estructuras

a) Sintesis de 1,2,3,4-tetrahidrocarbazol:
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REACCION

MH;
HN/ 0
" N
+
M
H
Fenilhidrazina Ciclohexanota 1.2.3,4 Tetrahidroca thazol
PN 10214 FM 2214 PIE 17124
MATERIAL
1 | Espatula. 2 | Pinza de 3 dedos c/nuez.
2 | Matraz Erlenmeyer de 50 mL. 1 | Probeta de 25 mL.
1 | Matraz de fondo redondo de 25 mL. | 1 | Refrigerante con mangueras.
1 | Barra magneética. 1 | Recipiente de peltre.
1 | Vidrio de reloj. 1 | Parrilla con agitacion.
1 | Matraz Kitasato con manguera. 1 | Embudo Biichner con alargadera.
2 | pipetade 1 mL. 2 | vaso de precipitados de 100 mL.
1 | Frasco para Cromatografia 1 | Pipetade 5 mL.
REACTIVOS
Ac. Acético glacial. 2.5 mL

Fenilhidrazina (p=1.099 g/mL). | 0.25 mL
Ciclohexanona (»=0.947 g/mL). | 0.25mL

PROCEDIMIENTO

En un matraz de bola de 25mL coloque 0.25 mL de ciclohexanona, 2.5 mL de
CH3;COOH glacial y 0.25 mL de fenilhidrazina (Nota 1), coloque la barra
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magnética, adapte el refrigerante de agua en posicion de reflujo y caliente la
mezcla de reaccion a reflujo, en la parrilla, por un tiempo aproximado de 20
minutos.

Deje enfriar a temperatura ambiente, separe el solido formado por filtracion con
vacio y lavelo con 3 porciones de agua fria (2.5 mL cada una) y déjelo secar (Nota
2). Determine punto de fusion y calcule el rendimiento.

NOTAS

NOTA 1: La fenilhidrazina es toxica y puede causar severas quemaduras en la
piel, por lo que debe ser manejada con precaucion.

NOTA 2: Si los cristales del producto son blancos, y su punto de fusién es cercano
al del compuesto puro (116°C), no requiere recristalizacion, de otra manera
recristalicelo de metanol.

CUESTIONARIO

1. Proponga el mecanismo de formacion del indol que obtuvo durante su
reaccion.

2. De los 3 métodos de sintesis de indoles mencionados en los antecedentes:
Madelung, Bischler, y Fisher ;Cual es el mas adecuado para realizarse en su
laboratorio? Explique brevemente.

3. Si ya tiene una fenilhidrazona, que pasos seguiria para obtener el indol
correspondiente. Describa el protocolo de trabajo.

4. La hidrazina y sus derivados son toxicos. Cuando es usada como reactivo
¢COMO asegura que no quede un exceso?

5. ¢Puede ser utilizado el clorhidrato de fenilhidrazina y no directamente la
fenilhidrazina, en esta sintesis? Explique brevemente

BIBLIOGRAFIA

e VOGEL, A. I, Textbook of Practical Organic Chemistry, 4a edicion. Ed.
Longmans, Londres. 1978.

e WOLTHIUS, E., The Synthesis of Heterocyclic Compounds, J. Chemical
Education, 56 (5), Pags 343-344, 1979.

e LEDNICER, D., & MITSCHER, L. A., Organic Chemistry of Drugs
Synthesis, Ed. J. Wiley & Sons, New York, 1977.
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b) Sintesis de indigo

INTRODUCCION:

El indigo es uno de los tintes mas antiguos usados en la industria textil y en la
imprenta, se obtiene del afil (Indigofera suffruticosa) que es un arbusto de hoja
perenne. Se cree que la India fue el centro mas antiguo de produccion de indigo;
sin embargo fue conocido y empleado en muchos paises: China, Japon, Egipto,
Grecia, Roma, y Bretafia. Los romanos usaban el término indicum como sinénimo
de tintura; y el nombre del tinte paso a otros idiomas como indigo.

También fue conocido y empleado en Mesoamérica en donde se denominaba
“Xiuhquilit” que en idioma nahuatl significa “hierba azul”, de dicha planta se
extraia una tinta azul o “mohuitl”, la cual era muy apreciada para colorear. La
planta fue también utilizada en medicina.

El indigo se sigue utilizando como colorante debido a su solidez; resiste bien a la
luz, al lavado, a los alcalis y acidos, es el colorante de los jeans y prendas vaqueras
azules. El indigo es permitido como colorante de medicamentos y cosméticos (azul
no. 6) pero no de alimentos.

La planta lo contiene en forma de glucdsido; éste se hidroliza por acidos o por
fermentos en glucosa e indoxilo, se oxida de forma natural con el oxigeno del aire
y se transforma en el colorante indigo o afiil. La estructura del indigo como
derivado del indol fue demostrada por A. Bayer quien hizo las primeras sintesis en
1882. Consiste en condensar el o-nitrobenzaldehido en acetona en presencia de
alcalis. La sintesis es sencilla pero el aldehido no es barato lo que la hace poco
usada a nivel industrial. El indigo sintético ha desplazado en muchas aplicaciones
al natural, y hoy casi todo se produce via sintesis debido a que su obtencidn es mas
barata.

REACCION
O
(@]
CHO )k NN
HsC CHg3
2 . —
NO, HO N NH
(@]
. ] 2-(1,3-Dihidro-3-ox0-2H-indol-2-ilid-
2-nitrobenzaldehido eno)-1,2-dihidro-3H-indol-3-ona
PM: 151.12

PM: 262.26

34



MATERIAL

Espétula. Pinza de 3 dedos c/nuez.

Matraz Erlenmeyer de 100 mL. Probeta de 25 mL.

Barra magneética. Bafio maria.

Vidrio de reloj. Recipiente de peltre.

Matraz Kitasato con manguera. Parrilla con agitacion.

I GILNDY]

Frasco para Cromatografia Embudo Biichner con alargadera.

RlRR R RPN

Pipeta 5mL

REACTIVOS PROCEDIMIENTO A

0.25g 2-Nitrobenzaldehido. | 0.3 g | Bisulfito sddico.
2.5mL | Acetona. 30 mL | Etanol.
25mL | NaOH 2 N. Peroxido de hidrégeno.

REACTIVOS PROCEDIMIENTO B

0.5¢ 2-Nitrobenzaldehido. | 0.3 g | Bisulfito sodico.
10 mL Acetona. 10 mL | Etanol.
2.5 mL NaOH 2 N. Peroxido de hidrégeno.

PROCEDIMIENTO A

En un Erlenmeyer de 100 mL disuelva 0.25g de o-nitrobenzaldehido (2-
nitrobenzaldehido) en una mezcla de agua (2.5 mL)-acetona (2.5 mL). Agregue 2.5
mL de NaOH 2N gota a gota mezclando vigorosamente. La reaccion es
exotérmica y hay un cambio de color de verde a café. Deje reposar la mezcla por 5
minutos para que sedimente el precipitado.

Filtre al vacio y lave con etanol (3x10 mL).

Los cristales de indigo son agujas de color azul oscuro, funden alrededor de 350
°C y se puede recristalizar de anilina o cloroformo.

El rendimiento de la reaccion es: 46-57%.
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PROCEDIMIENTO B

En un Erlenmeyer de 100 mL se disuelven 0.5 g de 2-nitrobenzaldehido en 10
mL de acetona y después se diluye con 17.5 mL de agua destilada. Ayudado de un
agitador magnético se somete esta disolucién a una agitacion vigorosa y se afiaden
lentamente 2.5 mL de NaOH 2 N.

La disolucion toma un color amarillo claro y después se oscurece. En unos
segundos empieza a aparecer un precipitado de indigo. Se continua la agitacion 5
minutos mas y el precipitado azul se separa por filtracion al vacio.

Se lava el precipitado con agua hasta que salga incolora y después con 10 mL de
etanol. Se seca el precipitado en la estufa durante 15 minutos a 100 °C. Se pesa el
solido y se calcula el rendimiento.

CUESTIONARIO

=

¢Cuales son las etapas del proceso a las que se somete el afil, para la
obtencion de fibras tefiidas?

Busque la estructura del glucdésido presente en el afiil.

Busque el método industrial mas empleado para obtener el indigo sintético.
¢Por qué cree que el indigo es un producto tan intensamente colorido?

¢ Qué utilidad tiene el NaOH en la reaccion?

Proponga un mecanismo para la reaccion.

o 01k owh

BIBLIOGRAFIA
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EXPERIMENTO No. 8

FORMACION DE PIRIDINAS: OBTENCION DE
3,5-DICARBETOXI-2,6-DIMETIL-1,4-DIHIDROPIRIDINA.

OBJETIVOS

a) Efectuar la sintesis de Hantzsch con la condensacion de compuestos 1,3-
dicarbonilicos o un B- ceto éster y derivados del amoniaco en presencia de
un aldehido.

b) Obtener una dihidropiridina mediante esta sintesis.

c) Revisar la importancia bioquimica y farmacéutica de las piridinas.

ANTECEDENTES

=

Describa en qué consiste el método de Hantzsch para la sintesis de piridinas
2. Menciona los grupos funcionales que pueden emplearse para obtener
piridina por el método de Hantzch.

3. Importancia bioquimica y farmacéutica de algunos derivados de la piridina.
4. Busque el método de obtencidn de una piridina empleando la técnica de
microondas.
REACCION
0]
0] O
0]

2 ] ve e o o

© O H H A N
Acetoacetato de Etilo Formaldehido H

3,5-dicarbetoxi-2,6-dimetil-1,4-dihidropiridina
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MATERIAL

1 |Vaso de pp. de 150 mL. 1 |Embudo Buchner con alargadera.

1 |Probeta de 25 mL. 1 |Pipetagraduadade 1l mL.

1 |Kitasato con manguera. 2 |Pinzas de 3 dedos c/nuez.

1 | Agitador magnético. 1 |Barra magnetica.

1 | Agitador de vidrio. 1 |Parilla con agitacion.

1 |Vidrio de reloj. 1 |Recipiente de peltre.

1 |Espétula de cromo/niquel. | 1 |Termometro 0-100 °C.

1 |Vaso pp de 100 mL. 1 |Embudo de vidrio.

2 |Pipeta graduada de 5 mL. 1 |Refrigerante de agua c/mangueras

1 |Matraz bola de 25 mL. 1 |Frasco para Cromatografia
REACTIVOS

0.35 mL | Formaldehido. 4 mL |Etanol.

1.25 mL |Acetoacetato de etilo. | 1.6 mL |Disolucién de NH,OH conc.

PROCEDIMIENTO

En un matraz redondo de 25 mL adicione los reactivos en el orden indicado:

0.35 mL de formaldehido acuoso (37%), 1.25mL acetoacetato de etilo y 1.6 mL
de NH,OH concentrado, agite la mezcla de reaccion y observe que la reaccion es
exotérmica; caliente a reflujo y con agitacion constante durante 30 minutos
utilizando una parrilla.

Al término del calentamiento, enfrie la mezcla de reaccion usando un bafo de hielo
(Nota 1).

Filtre la solucién resultante y lave el solido con 2-5 mL de etanol bien frio,
dividido en varias porciones. Se obtienen de 0.5 a 0.75 g de cristales amarillos, el
p.f. debe ser de 183-184 ° C; si es necesario, recristalice el producto de etanol.
(Nota 2).
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NOTAS

Nota 1: En este punto el producto debe precipitar completamente, de no ser asi
induzca la precipitacion.

Nota 2: Se obtiene una segunda cosecha de producto menos puro, agregando agua
a las aguas madres, el solido se recupera por filtracién y se recristaliza de la
manera ya indicada.

CUESTIONARIO

1. ¢Qué reactivos usaria para transformar la dihidropiridina en la Piridina
correspondiente?

2. ¢Como determina si el cambio en el orden de adicion de los reactivos afecta
el desarrollo de la reaccion?

3. Proponga el mecanismo de reaccion para la sintesis de la dihidropiridina.

4. Escriba las estructuras de 3 compuestos con actividad farmacolégica que en
su estructura contengan una piridina o dihidropiridina.

BIBLIOGRAFIA

ACHESON, RM, An Introduction to the Chemistry of Heterocyclic
Compounds, 3° ed, Ed. J. Willey & Sons, Inglaterra, 1976.

CREMLYN, RJ., STILL, R.H., Named and Miscellaneous Reactions in
Practical Organic Chemistry, Ed. Heinemann Educational Books, Inglaterra,
1967.

GATTERMAN, L., Laboratory Methods of Organic Chemistry, Ed.
McMillan, Inglaterra, 1943.

PAQUETTE, L.A., Principles of Modern Heterocyclic Chemistry, Ed.
Benjamin/Cummings, E.U.A. pc: 225-229

STREITWIESER, A., HEATHCOOK, C.H., Quimica Orgéanica, Ed.
Interamericana, México, 1979.
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EXPERIMENTO No.9

FORMACION DE CUMARINAS: OBTENCION DE
7-HIDROXI-4-METILCUMARINA

(B-METILUMBELIFERONA)

OBJETIVOS

a) Efectuar la reaccion de Pechmann-Duisberg con la condensacion de
compuestos 1,3-dicarbonilicos y fenoles en presencia de un catalizador
acido.

b) Preparar p-metilumbeliferona segun la reaccion de Pechmann-Duisberg.

c) Revisar la importancia bioldgica y farmaceéutica de las cumarinas.

ANTECEDENTES

1. Métodos generales de preparacion de cumarinas.

2. Mecanismo de la sintesis de Pechmann-Duisberg.

3. Fundamento quimico de la reacciéon de Pechmann-Duisberg.

4. Busque el nombre y la estructura de la warfarina, escriba su nombre sistemético
y alguna de sus aplicaciones farmacoldgicas.

REACCION
]
. HC S
—_—
Fil
Et0 0 HO OH HO 0 0
Bcetoace tato de Etilo Resoreingl - rnetibirabe Life rona
P 13014 PRI 11011 FWI 176.17
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MATERIAL

2 |Matraz Erlenmeyer de 50 mL. 1 |Embudo Biichner con alargadera.
1 | Probeta de 25 mL. 1 Refrigerante de agua
c/mangueras.

1 |Kitasato con manguera. 2 |Pinzas de 3 dedos c/nuez.

1 | Agitador magnético. 1 | Barra magnetica.

1 | Agitador de vidrio. 1 |Parilla con agitacion.

1 |Vidrio de reloj. 1 |Recipiente de peltre.

1 |Espétula de cromo/niquel. 1 | Termometro 0-100 °C.

1 |Vaso pp de 150 mL. 1 |Embudo para sélidos

1 |Pipeta graduada de 5 mL. 1 |Bafio maria

1 |Matraz Erlenmeyer de 125 mL. 1 |Frasco para Cromatografia
REACTIVOS

1 mL |HCI conc. 125 mL |Etanol.
0.5 mL |Acetoacetato de etilo. 0.412 g |Resorcinol.

PROCEDIMIENTO

A un matraz Erlenmeyer de 125mL adicione 0.5 mL de acetoacetato de etilo y
agregue 0.412 g de resorcinol. Enseguida adicione poco a poco 1 ml de HCI.
Caliente la mezcla de reaccion a 30 °C durante 20 minutos sin dejar de agitar y
luego de este tiempo vierta la mezcla en forma de chorro fino en 25 mL de agua
helada, agitando constantemente, ya que de lo contrario se forma una pasta
resinosa.

Separe el sélido formado por filtracion al vacio y lave con agua helada (no mas de
20 mL). Recristalice el producto por par de disolventes (etanol/agua) y seque al
vacio. Determine rendimiento y punto de fusion.

CUESTIONARIO
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1. La B-metilumbeliferona se encuentra en productos naturales, busque 2 fuentes
en donde se encuentre presente.

2. Busque la estructura de la herniarina (éter metilico de la umbeliferona); y
escriba su nombre sistematico.

3. Algunas cumarinas se emplean para preparar ungientos para protegerse de los
rayos U.V. Mencione 2 cumarinas que se empleen con tal fin y explique
brevemente el fundamento de esta propiedad.

4. ¢La warfarina puede ser empleada como raticida 0 como medicamento;¢Qué
factores permiten que sea seguro su empleo en humanos?

5. Si emplea fenol en lugar de resorcinol, ;Qué cumarina se obtiene? Escriba la
reaccion y proponga un mecanismo.

BIBLIOGRAFIA

= ACHESON, R.M., An introduction to the Chemistry of Heterocyclic
Compounds, Ed. J. Willey & Sons, 4% ed., UK, 1976.

» GIRAL, F. & ROJAHN, C.A., Productos Quimicos y Farmacéuticos, Ed.
Atlante, Tomo IlI, México, 1946.

» STREITWEISER, A.l., A Textbook of Practical Organic Chemistry, Ed.
Longman, UK, 1978.

= http://www.elergonomista.com/fitoteriapia/cumarinas.htm

= http://es.wikipedia.org/wiki/cumarina

EXPERIMENTO No. 10

FORMACION DE HIDANTOINAS
a) SINTESIS DE ALANTOINA
b) SINTESIS DE LA 5,5-DIFENILHIDANTOINA

a) Sintesis de Alantoina

OBJETIVOS
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a) Sintetizar un compuesto de interés farmaceutico.
b) Revisar la importancia de este compuesto en la industria cosmetoldgica.

c) Efectuar la formacion de un anillo de cinco miembros con 2 heteroatomos de
nitrégeno.

ANTECEDENTES

1. Fundamento quimico de la sintesis.

2. Propiedades fisico-quimicas de reactivos y productos utilizados.
3. Reacciones mas importantes de las hidantoinas.

4. Usos e importancia de la alantoina.

PROPIEDADES QUIMICAS

Férmula Quimica: C4HgN4O3

Apariencia: Polvo cristalino blanco

Punto de Fusién: 239 °C

Solubilidad: 0.5% en agua a 25 °C, 0.2% en alcohol a 25 °C

O
NN /‘tz
H
O
REACTIVOS
0.25g |Acido Urico 0.2g |KMnO, en polvo
gotas | Acido Acético conc. 1.5 mL | Disolucion de NaOH al 20%
MATERIAL
1 |Vaso de pp. de 150 mL. 1 |Embudo Buchner c/alargadera.
1 |Probeta de 25 mL. 1 |Pipetade 10 mL.
1 | Kitasato con manguera. 2 |Pinzas de 3 dedos c/nuez.
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1 | Agitador magnético. 1 |Barra magnética.
1 |Agitador de vidrio. 1 |Parilla con agitacion.
1 | Vidrio de reloj. 1 |Recipiente de peltre.
1 |Espatula. 1 | Termometro 0-100 °C,
1 |Vaso ppde 100 mL. 1 |Embudo de vidrio.
1  |Pipeta graduada de 5 mL. 1 |Frasco para cromatografia
REACCION
o H,N
|| Y =0
HN
NH NaOH/KMnO, HN
(I >:O NH
A
o” HN AN c%
Acido Urico Alantoina
PM: 168 PM: 158

PROCEDIMIENTO

En un vaso de pp. De 150 mL coloque 0.25 g de acido urico en 20 mL de agua
precalentada (60-75 °C) con agitacion mecanica. Posteriormente agregue gota a
gota una disolucion de NaOH al 20% (aprox. 1.5 mL) hasta que se disuelva el
acido urico completamente, con agitacion.

Enfrie empleando hielo; cuando se acerque a 30 °C y sin quitar la agitacion,
adicione, en una sola porcion, 0.2 g de KMnQO, en polvo, continde con la agitacion
por 30 minutos mas.

Filtre al vacio y lave con agua hasta que la disolucion salga transparente,
posteriormente lleve ésta a pH acido con &cido acético concentrado.

Concentre calentando en parrilla con agitacion hasta reducir el volumen. Cristalice
en hielo. Filtre al vacio, deje secar el producto y determine el punto de fusion y
rendimiento (60-70%).

CUESTIONARIO

¢Por qué es importante que adicione el NaOH gota a gota con agitacion?
Proponga el mecanismo de la reaccion.

¢Para qué se utiliza el KMnO,? ¢Por cudl otro reactivo se puede sustituir?
¢Por qué razon se tiene que llevar a pH acido la mezcla de reaccién?

s
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5. De las estructuras de 3 hidantoinas con importancia farmacéutica.

BIBLIOGRAFIA

»Young E.G., Wentworth H.P., Hawkins W.W. (1944). “The absorption and
excretion of allantion in mammals”. J.Pharmacol. Experi. Therapeutics,
81:1-9

» GIRAL, Francisco, Productos Quimicos y Farmaceéuticos, Vol. 3. Aliciclos,
Heterociclos Naturales, Ed. Atlante, México, 1956.

" AVILA, Z., et al, Quimica Orgéanica: Experimentos con un Enfoque
Ecologico, México, Ed: Direccion General de Publicaciones y Fomento
Editorial, UNAM

® SANABRIA, R., Practica: Formacion de 5,5-difenilhidantoina, Practicas
de Quimica Organica Ill para QFB, FES Cuautitlan, UNAM

b) Sintesis de la 5,5-difenilhidantoina

OBJETIVOS

a) Efectuar la preparacion de un anillo de cinco miembros con dos atomos de
nitrégeno en posicion 1,3.

b) Preparar 5,5-difenilhidantoina a partir de acido bencilico y urea en presencia
de anhidrido acético.

c) Revisar el interés biologico de las hidantoinas.

ANTECEDENTES
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1. Métodos generales de obtencion de hidantoinas.

2. Fundamento quimico de la reaccion de obtencion de hidantoinas a partir de
acidos a-hidroxisustituidos.

Propiedades fisico-quimicas de reactivos y productos utilizados.

Reacciones mas importantes de las hidantoinas.

Usos de las hidantoinas en la industria.

ok w

PROPIEDADES QUIMICAS

Férmula Quimica General: C15H1,N,0;
Apariencia: Polvo blanco

Punto de Fusion: 297-298 °C
Reacciona con compuestos azo y diazo.

O :\‘/O

Soe
J/
@)
REACTIVOS
0.25g |Acido Bencilico 0.14 g |Urea seca
0.3mL |Anhidrido Acético
MATERIAL
2 | Vaso de pp. de 100 mL. 1 |Embudo Buchner c/alargadera.
1 |Probeta de 25 mL. 1 |Bomba de agua.
1 | Kitasato con manguera. 2 |Pinzas de 3 dedos c/nuez.
1 |Pipeta graduada de 1 mL. 1 |Barra magnética.
1 |Agitador de vidrio. 1 |Parilla con agitacion magnetica.
1 | Vidrio de reloj. 1 |Recipiente de peltre.
1 |Espétula. 1 |Refrigerante c/mangueras.
1 Matraz bola de fondo plano de
50mL
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REACCION

NH
H,N NH, 7
0

PROCEDIMIENTO

En el matraz bola de 50mL coloque 0.25¢g de Acido bencilico, 0.14g de urea seca 'y
0.5mL de anhidrido acético. Coloque la barra de agitacién magnética dentro del
matraz y coloque el refrigerante en posicion de reflujo. Caliente la mezcla con
agitacion constante hasta que los solidos se disuelvan, posteriormente mantenga la
reaccion en calentamiento durante 1.5 horas. Deje enfriar a temperatura ambiente y
adicione, aproximadamente, 3mL de agua destilada y proceda a filtrar. Lave el
producto con agua fria. Recuperelo y dejelo secar, Determina el punto de fusién y
el rendimiento de la reaccion.

CUESTIONARIO

1. ¢Qué funcion desemperia el anhidrido acético en esta reaccion?
2. Sien vez de adicionar anhidrido acético afiadiéramos EtOH, ;Qué producto
podria formarse?
3. ¢Como podria determinar si parte del producto de reaccién se encuentra en
el filtrado?
4.- Mencione la importancia de la hidantoina sintetizada en la industria
farmaceutica

BIBLIOGRAFIA

e Acheson, R.M., An Introduction to the Chemistry of Heterocyclic
Compound, 3rd. Ed., John Wiley & Sons, Londres, 1976.
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e Elderfield, R.C. Editor, Hidantoins. En: Heterocyclic Compounds, Vol. 5.
John Wiley & Sons, New York, 1950.

e Goodman, A., Goodman, L.S. y Gilman, A. Editors, The Pharmacological
Basis of Therapeutics, 6th. Ed., Mac Millan Pub. Co., Inc., New York, 1980.

e Lednicer, D. y Mitscher. L.A., Organic Chemistry of Drug Synthesis, John
Wiley & Sons, New York, 1977.

EXPERIMENTO No. 12

AISLAMIENTO DE PURINAS: CAFEINA
A PARTIR DE TE NEGRO, CAFE TOSTADO, BEBIDAS
ENERGETICAS Y MEDICAMENTOS

OBJETIVOS

a) Aislar la cafeina a partir de bebidas de consumo cotidiano como son el té
negro, café o algun medicamento

b) Revisar las propiedades farmacologicas de la cafeina.
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¢) Comparar el rendimiento y la pureza de la cafeina aislada de diferentes

productos comerciales.

ANTECEDENTES

1. ¢A qué familia de alcaloides pertenece la cafeina y teofilina?

2. Mencione 3 productos farmacéuticos que contengan cafeina.

3. Investigue la férmula quimica de la cafeina y explique las semejanzas que
encuentra con la teofilina y teobromina.

4. Principales usos de la cafeina en las industrias alimenticia y farmacéutica.

5. Mencione los principales efectos que causa la cafeina en el organismo e indique
cual es la cantidad de cafeina que esta en el café, en el té y en el medicamento
seleccionado .

6. Ademas del café mencione dos plantas que contengan cafeina o alcaloides tipo
xantina.

MATERIAL
1 | Parrilla con agitacion 1 | Pinza de 3 dedos c/nuez
1 | Embudos de separacion con tapon 1 | Probeta de 25 mL
1 | Espatula de cromo niquel 1 | agitador de vidrio
1 | Barra magnética 2 | vaso de pp. de 100mL
1 | Vidrio de reloj 2 | vasos de pp. de 250mL

REACTIVOS

Medicamento que

2 .
contenga cafeina

59 |Cafeé tostado en polvo. |Disolucion de NaOH conc. | Agua destilada

5 sobrecitos de té negro. | Diclorometano

49




PROCEDIMIENTO PARA EXTRACCION DE CAFEINA DE TE NEGRO

Pese las 5 bolsitas del té negro, y anote el peso de éstas en su bitacora,
posteriormente, coloque las bolsitas en un vaso de precipitados de 250 mL (no
rompa los sobres), y vierta aproximadamente 30 mL de agua hirviendo.

Cologue el vaso de precipitados en una parrilla y continué calentando por unos 10
minutos mas con agitacion.

Verifique el pH de la disolucion, si el pH es ligeramente &cido agregue unas gotas
de sosa al 10% para que el pH sea de 8, ya que a pH alcalino se encuentra libre
el alcaloide.

Deje enfriar la solucion y extraiga 3 veces con 10 mL de cloruro de metileno o de
acetato de etilo, repita la extraccidon dos veces mas; si la agitacion es vigorosa se
puede formar una emulsion, en cuyo caso debera esperar mas tiempo para la
separacion de las fases acuosa y organica o bien, debera centrifugar para separar
las fases. Se recolectan las fases organicas en un vaso de precipitados de 100 mL y
posteriormente se secan con Na,SO, anhidro. Filtre o decante y recupere el
disolvente organico por destilacion. La cafeina quedara como residuo, Péselo, para
determinar rendimiento. Identifiquela por cromatoplaca, por punto de fusién o por
alguna prueba colorida caracteristica.
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PROCEDIMIENTO PARA EXTRACCION DE CAFEINA DE UN
MEDICAMENTOS

Pese 2 g del medicamento seleccionado Yy pulverice en un mortero hasta obtener
un polvo fino.

Afada agua suficiente para cubrir el polvo y efectuar una agitacion vigorosa,
verifique el pH, si este es alcalino proceda a extraer empleando el disolvente
seleccionado. Si el pH es &cido, alcalinice empleando una solucion de NaOH v,
posteriormente proceda a la extraccion e identificacién de la cafeina.

PROCEDIMIENTO PARA EXTRACCION DE CAFEINA DE CAFE
TOSTADO

Pese 5 g de café tostado y molido, coléquelo en un vaso de precipitados de 250
mL, y adicione 30 mL de agua caliente, tome el pH, si es acido afiada unas gotas
de NaOH al 10% vy lleve la solucion a pH 8. agite durante 10 minutos. Filtre
empleando embudo de vidrio para separar la solucién de los residuos de café. Deje
enfriar la solucion, y realice 3 extracciones con 10 mL aproximadamente de
diclorometano o de acetato de etilo. Relina los extractos organicos y seque con
sulfato de sodio anhidro. Decante o filtre y recupere el disolvente y el residuo por
destilacion.

Identifique la cafeina por cromatografia en placa, por punto de fusion o por alguna
prueba colorida caracteristica de este alcaloide.

CUESTIONARIO

=

¢Por qué es importante que el pH de la solucion sea alcalino?

2. ¢En cudl de los 3 procedimientos realizados se obtuvo un mayor
rendimiento de cafeina?

(En que forma se extrae la cafeina para obtener el café “descafeinado”?

4. Que substancias estimulantes, contienen las llamadas bebidas energéticas

w
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SESION EXPERIMENTAL 13
2° SEMINARIO

Sintesis de Pirroles. Formacion de Indoles. Formacion de Piridinas.
Formacién de Cumarinas. Aislamiento de Cafeina. Sintesis de Imidazoles.

OBJETIVO:

%+ Comprender en su totalidad el experimento mediante la integracion de la parte experimental
y la tedrica.

Reforzar los conceptos teoricos.

Favorecer la discusion, el trabajo en equipo y el anélisis de resultados.

Aprender a organizar e integrar la informacion que obtienen los alumnos en la biblioteca y
en el laboratorio.

% Realizar presentaciones tanto en forma oral como escrita.

R/
A X4

X/
X4

L)

X/
X4

L)

METODOLOGIA:

Para llevar acabo el seminario, se integran 3 equipos de trabajo segin el nimero de alumnos y
cada grupo presenta una practica teniendo que desarrollar los siguientes puntos:

Analisis de la técnica.

Reaccion general.

Mecanismo de la reaccién

Importancia de la técnica.

Diferentes formas de sintesis.

Usos del producto obtenido.

Estudio econdmico.

Analisis de resultados de todo el grupo.
Espectroscopia en IR de reactivos y producto.
Conclusiones.

Bibliografia.

K/ 7/ K/ X/ R/ X/ R/ X/ K/ X/ K/
L C I R X X IR X SR X S X IR XC R X I X 4

Esta actividad permite que los alumnos realicen conclusiones reales, integrando los resultados y
experiencias de sus comparieros, por lo que es una actividad mas enriquecedora que el analisis
individual.
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ANEXOS

Los siguientes anexos y las modificaciones realizadas, con respecto al manual del
semestre anterior fueron elaboradas por la Dra. Yolanda Caballero, la Q. Ma.
Reina Gomez y la alumna de servicio social Isela Garfias, y retne los comentarios
y las aportaciones de alumnos que cursaron, Yy profesores que impartieron la
materia el semestre anterior.

QUIMICA ORGANICA III
(1521)

GRUPOS FUNCIONALES EN ORDEN DE PRIORIDAD.
CLASIFICACION DE PROTEINAS.

CLASIFICACION DE LIPIDOS.

ACEITES ESENCIALES (TERPENOS).

VITAMINAS LIPOSOLUBLES.

DERIVADOS DE INTERES BIOLOGICO.

CUADRO DE RESULTADOS. EJEMPLO.

N o g bk~ w D E

54



PRINCIPALES GRUPOS FUNCIONALES EN ORDEN DE PRIORIDAD

Cuando un compuesto tiene dos 0 mas grupos funcionales, su nombre base tendra la terminacion del

grupo con mayor prioridad y el otro grupo seré un sustituyente.

Cuando el grupo

Grupo funcional Férmula Sufijo es un sustituyente
se nombra como:
Acidos carboxilicos o) .
JJ\ -ico carboxi-
R OH
Anhidridos de acido o O
LA o
R O R
Esteres O -ato de
)J\ R al qu ilo alcoxi-carbonil-
R” ~0”
Halogenuros de acido @) halogenuro de .
)]\ -ilo halogeno-alcanoil-
R X
Amidas o}
Jj\ -amida carbamoil-
_R” "NH,
Nitrilos R-C=N -nitrilo ciano-
Aldehidos formil- (carbaldehido)
2, |
R™ "H
Cetonas i
R R _Ona 0XO0-
Alcoholes R-OH -ol hidroxi-
Mercaptanos R-SH -tiol mercapto-
Aminas R-NH2 -amina amino-
Eteres R-O-R éter alcoxi-
Sulfuros R-S-R sulfuro alquiltio-
Alguenos R-CH=CH-R -eno alquenil-
Alqguinos R-C=C-R -ino alquinil-
Halogenuros R-X - halégeno-
Nitro R-NO2 - nitro-
Alcanos R-H -ano alquil-

Para nombrar a los acidos carboxilicos y a los anhidridos es necesario anteponer la palabra acido y anhidrido

respectivamente, seguido del nombre de la cadena hidrocarbonada con el sufijo -ico.

Adaptado de: Albores, M. et al., Grupos Funcionales. Nomenclatura y Reacciones Principales. Depto. de
Quim. Org., Seccion de Publicaciones, Fac. de Quimica, UNAM. 2007.
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CLASIFICACION DE LAS PROTEINAS

Las proteinas se pueden clasificar por:

Simples.- por hidrélisis dan s6lo aminoacidos.

a) Su

- Glucoproteinas

composicion | Conjugadas.- por hidrolisis, dan otros compuestos | - Lipoproteinas

ademas de los aminoacidos. - Nucleoproteinas
Pueden ser: - Fosfoproteinas
- Metaloproteinas

- masculos
Fibrosas.- forman fibras largas, se utilizan en la - tendones
b) Su forma naturaleza para formar materiales - ufias
tridimensional estructurales: - cuernos
- pezufias

Globulares.- estan enrolladas en formas compactas | - enzimas

y casi esféricas. Solubles en agua y se | - hormonas
mueven dentro de las células: - de transporte

c) Su funcion “

13
(13

(13

Proteinas estructurales (querastina, elastina. colageno)

de transporte (hemoglobina)

protectoras (anticuerpos: inmunoglobina)
hormonales (insulina)

enzimaticas (quimotripsina: catalizadores biol6gicos)

ESTRUCTURA DE LAS PROTEINAS

NIVEL Estructura Descripcidn

1 Primaria Se le llama asi a la secuencia de aminoécidos en una proteina.

2 Secundaria Describe la orientacion, en un patrén regular, de los diferentes
segmentos de una proteina.

3 Terciaria Describe el enrollamiento total de la proteina en una forma
general tridimensional.

4 Cuaternaria Se refiere a la reunion de varios péptidos o proteinas en grandes
estructuras agregadas.
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TABLA DE CLASIFICACION DE LIPIDOS

Los lipidos son moléculas orgéanicas naturales, que se aislan de células y
tejidos por extraccion con disolventes organicos no polares. Es decir, son
insolubles en agua y solubles en disolventes organicos.

CERAS Son ésteres lineales de alcoholes y
acidos carboxilicos de cadena larga

Son triglicéridos ( triacil-gliceroles).
Son ésteres de un triol (glicerina)
GRASAS Y ACEITES | y &cidos carboxilicos de cadena
larga (4cidos grasos).
Pueden ser saturados o
A.- Esteres insaturados (tener dobles
hidrolizables ligaduras).

Fosfoaglicéridos.- son ésteres de
un triol (glicerina), con un &cido
graso saturado, un &cido graso
FOSFOLIPIDOS insaturado y un diéster fosforico.

Esfingolipidos.- son ésteres de un
amino-alcohol (esfingosina) y
ésteres fosforicos.

Provienen del acido graso
PROSTAGLANDINAS Araquidonico (Coq ), (4 =).

Tienen un anillo de ciclopentano

Consisten en dos o mas unidades

B.- Compuestos TERPENOS de isopreno (ji)/
que no

se pueden =
hidrolizar

Son tri-terpenos muy
ESTEROIDES modificados, tetraciclicos.

McMurry, J.; Quimica Orgénica, 62 Ed., Thomson Learning, México, 2004
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ACEITES ESENCIALES
(TERPENOS)

Los aceites esenciales son mezclas complejas de hidrocarburos, terpenos,
alcoholes, compuestos carbonilicos, aldehidos aromaticos y fenoles y se encuentran en
hojas, cascaras o semillas de algunas plantas.

La obtencion de los aceites esenciales es realizada cominmente por destilacién por
arrastre con vapor. En el vegetal, los aceites esenciales estan almacenados en glandulas,
conductos, sacos, o simplemente reservorios dentro del vegetal, por lo que es conveniente
desmenuzar el material para exponer esos reservorios a la accion del vapor de agua.

Estos aceites esenciales son productos naturales que tienen aplicacion en diferentes
industrias, como son la farmacéutica, alimenticia, en perfumeria, entre otros usos.
Actualmente, se constituyen en productos alternativos para la elaboracion de biopesticidas
0 bioherbicidas.

Y

) Neral (Citral ;
Limoneno ( ) Geranial
H
X NN
Mentol Nerol Geraniol
i (@) >[ ]
Mentona a-Pineno B-Pineno
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TABLA 2.- Algunos compuestos volatiles importantes en el aroma de los citricos:

Naranja Mandarina Pomelo Limdn
Etanal Etanal Etanal Neral
Octanal Octanal Decanal Geranial
Nonanal Decanal Acetato de etilo B-Pineno
Citral a-Sinensal Butanoato de metilo Geraniol
Butanoato de etilo y-Terpineno Butanoato de etilo Acetato de geranilo
d-Limoneno B-Pineno d-Limoneno Acetato de nerilo
tt-Pineno Timol MNootkatona Bergamoteno
N-Metilantranilato |-p-Menteno-8-tiol Cariofileno
de metilo

TABLA 3.- Compuestos importantes en el aroma de hierbas culinarias usadas como aromatizantes:

Hierbas Parte de la planta Importanies compuesios del flavor
Albahaca Hojas Metilchavicol, linalool, metileugenol
Laurel Hojas 1,8-Cineol

Mejorana Hojas, flores Hidratos de ¢-t-sabineno, terpinen-4-al
Orégano Hojas, flores Carvacrol, timol

Romero Hojas Verbenona, 1,8-cineol, alcanfor, linalool
Salvia, clara Hojas Salvial-4(14)-en-1-ona, linalool

Salvia, ddlmata Hojas Tuyona, 1,8-cineol, alcanfor

Salvia espaiiola Hojas c- y t-Acetato de sabinilo, 1,8-cineol, alcanfor
Ajedrea Hojas Carvacrol

Estragdn Hojas Metilchavicol, anetol

Tomillo Hojas Timol, carvacrol

Menta piperita Hojas I-Mentol, mentona, mentofurano
Menta Hojas I-Carvona, derivados de carvona

TABLA 4.- Compuestos importantes en el aroma de algunas especias usadas como aromatizantes:

Especias Parte de la planta Importantes compuestos del flavor

- Pimienta Bayas, hojas Eugenol, f-cariofileno
Anfs Frutos (E)-Anetol, metil cavicol
Pimienta {capsicum) Frutos Capsaicina, dihidrocapsaicina
Alcaravea Frutos d-Carvona, derivados de carvona
Cardamomo tos Acetato de a-terpenilo, 1,8-cineol, linalool
Canela, casia Cortezas, hojas Aldehido cindmico, eugenol,
Clavo Brotes florales Eugenol, acetato de eugenilo
Cilantro . Frutos d-Linalool, 2-alquenales-C,-C 4
Comino "E“ultzs Aldehido cuminico p-1,3-mentadienal
Eneldo &, hojas d-Carvona
Hinojo Semillas, frutos {E)-Anetol, fenchona
Jengibre Rizoma Gingerol, shogaol, neral, geranial
Macis Arilo «-Pineno, sabineno, 1-terpenin-4-ol
Mostaza Semillas Isotiocianatos de alilo
Nuez} moscada Semillas Sabinina, at-pineno, miristicina
Perejil Hojas, semillas Apiol
Pimienta Frutos Piperina, §-3-careno, b-carofileno
Azafrin Estigmas Safranal
Cifrcuma Rizoma Turmerona, zingeribereno, 1,8-cineol
Yainilla Frutos, semillas WVanillina, éter p-OH-bencilmetilico
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HO

VITAMINAS LIPOSOLUBLES

NN X _-CH,0H

Vitamina A (trans-retinol)

Vitamina D (Calciol)

CH

Vitamina E (alfa-tocoferol)

Vitamina K (filoquinona) O

Escualeno (triterpeno; C3q)
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DERIVADOS DE INTERES BIOLOGICO

DERIVADOS DE HIDANTOINAS:

O
O NH,
o)
4 \ N OH
NH / \
\ H HISTAMINA N HISTIDINA
FENITOINA: es el éster fosfato . ., .
disddico de  3-hidroximetil-5-5 o Amina bidgena derivada de 1la
difenilhidantoina. ' Aminodcido histidina. Vasodilatador. Aumenta la
Antiepileptico, anticonvulsivo. concentracion de HCl en estdmago.
o) / N
N >\
05N
N Ar NH
METRONIDAZOL
N @]
H
- © N o
ETOTOINA H
OH
o Antiparasitario, . NIRVUNOL
Antiepiléptico antibacteriano Hipnotico, sedante
HO o o 0 o o o o
UMBELIFERONA FURANOCUMARINA . PIRANOCUMARINA
Filtro solar, indicador fluorescente Fotosensibilizador de piel Antiespasmodico y vasodilatador

DERIVADQOS DE ISOXAZOLES:

Ho Acido Iboténico

€]
NH3

©  Muscimol

4,5-Dimetilisoxasol

(NEUROTRANSMISOR)

TIENEN ACTIVIDAD INSECTICIDA Y ACTIVIDAD DEPRESORA DEL SISTEMA NERVIOSO
CENTRAL DEBIDO A QUE SU ESTRUCTURA ES MUY SIMILAR A LA SEROTONINA

AISLADOS DE AMANITA MUSCARIA, A. PANTHERINA, A. COTHURNATA.

HA SIDO DETECTADO EN LOS ACEITES
DE JUGO DE TOMATE, Y EN EL DE
LECITINA DE SOYA. ES VOLATIL
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DERIVADOS DE PIRAZOLES:

3-amina-4,5-dihidro-1-(3-~
(trifluorometil) -fenilpirazol 4-Metilpirazol / \
(0]
NH, H o Q N e N
N V/ Betazol: 3-(beta- N NeC /7N N O
N Aminoetil)pirazol \ o o H N | ”
/N H,N——C——C——OH
FC FENPIROXIMATO
3
CHs
Un inhibidor doble tanto de la Antidoto usado en la
via de lg c1ploox1gengsa como |y agonista del mthlcaqu por
de la lipoxigenasa. Ejerce un entilenglicol. potente
cfecto  antiinflamatorio  al receptor Hy de la inhibidor de la
ST . histamina Uno de los primeros
inhibir la  formacion de Tizad alcohol- Acaricida  d col 1 irazoles. E ad
rostaglandinas y leucotrienos utilizado deshidrogenasa(ADH) caricida ~ de - uso  agricola en las | pirazoles. Encontrado
b o7 * | clinicamente ? | plantaciones de café, citricos, y palmeras. en las semillas de la
La droga también incrementa la bar 1 es de la clase de di
vasoconstriccion pulmonar para  probar a | . piidotos que sandia.
hipoxi . funcion secretora
ipoxica y tiene efecto ghstrica contrarrestan la
protector sobre la isquemia ’ formacion de
miocardica. metabolitos toxicos
N X
0 ||
N S, | P -
N\ y \>/ K o
N>_N>:0 S N
H d N / H Omeprazol
CH \ _ Inhibidor de la bomba de H* en estomago,
3 N intestino: funciona al disminuir la cantidad de
MEBENDAZOL: N acido produciqo por el esté_mago., se usa para
El mebendazol, es un medicamento H tratar las Ulceras; reflujo gastroesofagico
lombricida, que mata parasitos. Se Tiabendazol (condicion en que el reflujo del &cido del

usa para tratar los casos de parasitosis
por lombrices intestinales
(nematodos), uncinarias
(ancilostoma), oxiuros, tricocéfalos y
otro tipo de parasitos ( nombre
comercial: VERMOX)

Antihelmintico: nematodos
Fungicida

estdmago causa pirosis (acidez o calor estomacal)
y lesiones en el esofago; condiciones donde el
estdbmago produce demasiado &cido, como el
sindrome de Zollinger-Ellison; se usa en
combinacién con otros medicamentos para
eliminar la bacteria H. pylori, que provoca
Ulceras; también se usa para tratar la laringitis

DERIVADQOS DE PIRIDINAS

SA¢

ACIDO NICOTINICO
Componente celular

Rz
Ry
R3

R,
4 FsC N

IMIDATO CICLICO
HERBICIDA

OCH,Ph  CFj

=

X

N F
Piridina con actividad

contra Candida albicans
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DERIVADOS DE INDOL

OH

A\

N

(0]

H
TRIPTOFANO

HO NH
2
98]
N

H
SEROTONINA

OH

A\

N
H
AC. 3-INDOLIL ACETICO

= CUADRO DE RESULTADOS EJEMPLO:

(U >
0 Ac,0 2
Reacciéon OH —Tr
O OH HzN)J\NHz | O NH
HN\<
o)
PM 228.122g/mol 60.66g/mol 252.27g/mol
volumen ~~~ - 1.05mlL | ---
gr (agreg.) | 1.1535 ¢ 0.6¢ P freportado=296°C
densidad | -~- ~— Wproa= 0.7314g
moles 5.056x10-3 9.8912x10-3 2.8993x10-3
R.L. +++

5.056x10*mol x 252.27 9/, =1.2755.g de: 5,5~Difenilhidantoina (tedricos)

Rendimiento de la reaccion:

5.056x10 2 mol — —100%
2.8993x10 > mol — —X

X =57.34%
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