SINTESIS DE PIRROLES DE PAAL-KNORR
e
Fous v Ty

EtOH

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

Procedimiento.

En un matraz Quickfit de fondo plano se colocan (2 mmol) de anilina, (2 mmol) de 2,5-
hexanodiona. Efectle los célculos necesarios para las demas aminas, y 1 gota de acido
clorhidrico concentrado, 2 mL de etanol, se adiciona un agitador magnético. Se adapta un
refrigerante de agua en posicion de reflujo, y se calienta de esta manera durante 25
minutos. Al finalizar el tiempo de calentamiento, se vierte la mezcla de reaccién caliente
en un matraz Erlenmeyer que contenga 6 mL de agua y 0.4 mL de &cido clorhidrico
concentrado. Se aisla el producto por filtracion y se lava con agua se emplea un volumen
total aproximado de 25 mL). El producto de purifica por par de disolventes etanol-agua. Se
deja secar el producto al vacio. Se obtiene el producto con un rendimiento del (75%).
Determine el peso en gramos del producto. Se determiné el punto de fusion que fue de 50-
51°C ¢ Corresponde al reportado en la literatura?

Analice los resultados de la tabla 1.
I PR L3
N N N

s

2,5-dimetil-1-fenil-pirrol /O Cl

punto de fusion 49-50°C 5 5_yimetil-1-(p-metoxifenil)-pirrol 2,5-dimetil-1-(p-clorofenil)-pirrol
MM 171.10 g/mol punto de fusion 54-55°C punto de fusion 43-44°C
/D\ MM 201.27g/mol /@\ MM 205.69 g/mol

N
f NO,
2,5-dimetil-1-(o-nitrofenil)-pirrol 2,5—dimeti|—1-(m-_qitrofenil);pirrol
punto de fusion 88-90°C punto de fusiéon 84-85°C

MM 216.24 g/mol MM 216.24 g/mol



Equipo Masa ()

1 0.2601
2 0.2481
3 0.2894
4 0.3016
5 0.1603
Equipo Masa (9)
6 0.0487
7 0.2116
8 0.3219
9 0.3136

Observaciones
Se tuvieron
pérdidas del
producto al filtrar
Se perdi6 producto
al filtrar y al
recristalizar
usamos exceso de
etanol.

Se perdi6 producto
al adicionar carbén
activado, el
producto siguié
rosa pero mas
claro.

Se perdi6 producto
al filtrar

Se adicion6é mucho
etanol al
recristalizar.
Observaciones
Se adicioné mas
acido clorhidrico
concentrado, no
sélo una gota.

Se perdié producto
al filtrar.

Se perdié producto
al recristalizar.

Se perdié producto
al filtrar por
colocar mal el
papel filtro y al
recristalizar
usamos exceso de
etanol.

P.F. (°C)

50

49 - 50

48 - 49

49 - 50

48 - 49

P.F. (°C)

47 - 48

47 - 49

49 - 50

49 - 50

Aspecto del producto

Cristales blancos

Sélido blanco

Cristales ligeramente
rosas

Cristales blancos

Sélido poco rosado
Aspecto del producto
Sdlido rosa.
Cristales ligeramente

rosas

Cristales color blanco

Cristales color blanco

Tabla 1. Resultados obtenidos experimentalmente del 1-fenil-2,5-dimetil-pirrol.

En el laboratorio 203, de la Division de Posgrado de Quimica Organica se llevo a cabo la
sintesis de pirroles 2,5-dimetil-1-arilsustituidos.

Expliqgue conforme a los resultados mostrados en la tabla 2. ¢cémo influye el sustituyente
en la amina en el rendimiento de la reaccion?

Procedimiento general para la obtencién de pirroles 2,5-dimetil-1-arilsustituidos.*
En un matraz de fondo redondo, se colocan 1.94 g (2.00 mL) de 2,5-hexanodiona
(acetonilacetona), 17 mmol de la anilina aromatica correspondiente, 1 0 2 gotas de acido

1 Gémez Duefias Juan. Tesis: Facultad de Quimica. Universidad Nacional Autbnoma de
México. “Estudio de la reaccién de Paal-Knorr para la sintesis de pirroles. Estudio del
efecto de la basicidad de aminas arométicas en la obtencion de pirroles 2,5-dimetil-1-aril

sustituidos.” 1995. pags. 65 — 70.



clorhidrico concentrado, 15 mL de alcohol etilico y piedras de ebullicion. Se adapta un
refrigerante de agua en posicion de reflujo, y se calienta a ebullicion por 2 horas. Al finalizar
el tiempo de calentamiento, se vierte la solucion caliente en un matraz Erlenmeyer que
contenga una mezcla de 50 mL de agua y 3 mL de acido clorhidrico concentrado.? Se aisla
el producto y se purifica por recristalizacion o por cromatografia en columna segun sea el
caso, se determina el punto de fusion del producto y se caracteriza.

Nota: Las reacciones pueden realizarse en ausencia de disolvente (alcohol etilico), pero
los rendimientos obtenidos disminuyen ya que el disolvente ayuda a tener los reactivos en
solucién.

mL)

p-nitroanilina ©

RN

N Cromatografia en

o-cloroanilina columna utilizando 86.88 Liquido
alimina basica.

2 Wolthuis, E., Jagt, D. V., Mels, S., & Boer, A. D. (1965). Reactions of benzyne with
pyrroles. The Journal of Organic Chemistry, 30(1), 190 - 193.

Amina Pirrol Purificacion Rendimiento Punto de fusion (°C)
obtenido
N Recristalizacién por par
- de disolventes, utilizando
Anilina etanol-agua (50 mL — 5 80.40 49
mL)
s
N Cromatografia en
o-nitroanilina NO, columna utilizando 1.87 88 -90
alimina basica.
N Recristalizacion por par
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Recristalizacion
Etanol-agua (30 mL en 3
mL)

Recristalizacion
Etanol-agua (30 mL en 3
mL)

Recristalizacion
Etanol-agua (25 mL en 2
mL)

Cromatografia en
columna utilizando
alimina basica.

Recristalizacion
Etanol-agua (20 mL en 2
mL)

83.25

94

98.68

46.62

83.64

44 -45

43 - 44

63 - 64

Liquido

55

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

desactivantes. Resultados obtenidos en el laboratorio 203.
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