¢ Cristales amarillos de furoina?

Analice y responda cada pregunta que se incluye en el caso de estudio.

Usted ha sido contratado en una empresa dedicada a la sintesis de furoina a partir de furfural. Dicha
sintesis se realiza a partir de furfural, empleando vitamina B1 como catalizador, mediante la reaccion
que se muestra a continuacion:
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Los empleados que habian sido contratados antes que usted, fueron despedidos, pues al llevar a cabo la
reaccion no lograron aislar furoina. Dos de ellos obtuvieron cristales amarillos en forma de aguja con
punto de fusion de 165-166°C, siendo que los cristales de furoina son cristales incoloros en forma de
aguja. El tercer empleado fue despedido, ya que ni siquiera él pudo obtener cristales. Debido a esto
decidieron contratarlo para que usted sintetice la furoina.
El Jefe de Departamento de Sintesis le proporciona la siguiente técnica:
En un matraz con un agitador magnético se disuelven 0.3 g de clorhidrato de tiamina en una mezcla de
0.45 mL de agua y 3 mL de etanol. Se adicionan 0.9 mL de hidréxido de sodio al 8% lentamente. Una
vez que se ha adicionado el hidroxido de sodio, la disolucion se tornard ligeramente amarilla. Si la
reaccion esta incolora adicionar una gota o dos mas de hidréxido de sodio. Posteriormente se adicionan
0.73 mL de furfural y agitar. Posteriormente tapar el frasco, y dejar la mezcla en reposo durante 7 dias.
Pasado este tiempo, se deja enfriar la mezcla de reaccién en un bafio de hielo, se adicionan 2 mL de agua
a lamezclay el producto crudo se aisla mediante filtracion al vacio. EI producto crudo se purifica por
medio de una recristalizacion, empleando etanol al 95%. El producto puro se aisla por filtracion. Se
determina el punto de fusion. El reportado en la literatura para la furoina es de 135-136°C. Los
rendimientos reportados se encuentran alrededor del 92%.
El Jefe de Departamento le indica que usted tendra que realizar lo siguiente: la optimizacion de la
sintesis que se te proporciond, tomando en cuenta que solamente tienen un maximo 3 horas para entregar
la furoina a los clientes; ademas debera responder a las siguientes preguntas:

1) ¢Cudles fueron las fallas que tuvieron los empleados despedidos anteriormente?

2) ¢Que se necesita hacer para determinar la estructura de los cristales amarillos obtenidos por dos

de ellos?

3) ¢Como podria optimizar la sintesis de los cristales amarillos obtenidos?

4) 'Y debera explicar por qué a uno de ellos no le cristalizé nada.
El Jefe de Departamento le indica que se puede apoyar, leyendo las bitadcoras que dejaron los empleados
en el armario del laboratorio. Al revisar, usted encuentra que el empleado numero 1 utilizo el siguiente
procedimiento para la sintesis de furoina:
En un matraz de fondo redondo colocé 0.3 g (0.192 mmol) del clorhidrato de tiamina (Vitamina B1) en
1.0 mL de agua destilada y una vez que se disolvié la mezcla adiciond a la disolucién 3 mL de etanol.
Enfrio la disolucion empleando un bafio de hielo y coloco dentro del matraz el agitador magnético. Una
vez que enfrid la disolucion, adiciond LENTAMENTE y bajo agitacion magnética 1.4 mL de hidroxido
de sodio al 8% en lugar de 0.9 mL de una disolucién de hidroxido de sodio al 8%, por un periodo de



10 minutos. La disolucion tomo una coloracion amarilla. A la disolucion anterior, le adicion6 0.75 mL
(0.3988 g, 3.75 mmol) de furfural. Una vez que termind la adicion continué la agitacion por 15 minutos
a temperatura ambiente. Tap6 el matraz, lo cubri6 con papel aluminio y dejé reposar la mezcla a
temperatura ambiente por 7 dias. El producto sélido impuro, lo aislé por medio de una filtracion al vacio,
utilizando un embudo Biichner y un matraz Kitasato. El producto crudo lo recristaliz6 con etanol al 95%.
El producto puro lo aislo por medio de una filtracion al vacio. Los cristales los dejé secar, calculo el
rendimiento y reporto el punto de fusion del producto. Obtuvo cristales amarillos en forma de agujas con
un punto de fusién de 165°C.

Como no obtuvo los cristales blancos ni el punto de fusion de la furoina reportado en la literatura,
decidio repetir nuevamente la reaccion. La segunda vez que la realizo emple6 el mismo procedimiento
que habia empleado la primera vez, y nuevamente se le pasé la cantidad de hidroxido de sodio y volvié a
colocar 1.4 mL de hidréxido de sodio 8%. Ademas, en lugar de dejar la mezcla de reaccién reposar
durante una semana, la dej6 2 semanas porque se atravesaban las vacaciones. Al aislar el producto
nuevamente obtuvo cristales amarillos con punto de fusion de 165-166°C.

La bitacora del empleado 2 indica que el empled el mismo procedimiento que el empleado 1, pero que
el si adiciond los 0.9 mL de hidréxido de sodio al 8% necesarios, solamente que €l NO adiciono el
hidréxido de sodio al 8% lentamente porque se acercaba la hora de la salida. También menciona que, al
destapar el matraz a los 7 dias, no logro aislar el producto, pues no obtuvo ningun cristal en la mezcla de
reaccion.

La bitacora del tercer empleado indica que €l decidié cambiar las cantidades y la metodologia porque
nunca aprendi a trabajar en microescala. Este solubilizé 0.12 mol de clorhidrato de tiamina en 1 litro de
metanol. Adicion6 1.21 mol de furfural e hidroxido de sodio al 40% hasta alcanzar un pH de 9. Como
observaciones indica que la disolucién se obscurecid. Después de 5 minutos la mezcla llegd a pH neutro
y se tornd ligeramente amarilla. Dejo6 la mezcla en reposo durante 30 dias, pero adicionaba 1 mL de
NaOH a la disolucion diariamente para mantener el pH a 7.5 Pasado ese tiempo obtuvo un sélido
amarillo de punto de fusion 168-169°C.
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