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e:dsten empresas de catpi tal 100% nacional, q1..1e han 
consolidado su posicit>n en el mercado y además, fabrican 
actualmentu mi.\terias primas para consumo loc:al, habiendo 
así una mayor· integr~~1dn nacional en la industria 
farmacéutica y pet·mitiendo en vario~ casos que estas 
f.'mpresAs nc:tt.: i onales compitan con las transnac ionales. 

Un aspee to de e!1e,:epc ion a 1 i.inpor ta.ne 1 a para aumenta1· 1 ~ 
capclcidad 1:0111peliti11a. de la~ emprc~~as nacionales, es el 
~poyo 9ue le~ pL1erla pt·e$l~t~ el gobiot·r10, cr·e~ndo una set•ie 
dl~ mee.licias >' 1nec:dn1<::>mr.i~ q1..1.e ayuden a las empresas 
nacional~s a ~1Jn1en~at· QJ 9r~do de intagt•acion nacional de 
lo•> pt·oductus 9ui'.nicu-f.:;r'lliaceuticos qu~ ach1almente se 
producQn en ~l pdis, P~t-~ 1Jismin•JÍI Gust~ncialmente el 
d1~flr:it c.1ctu:1l .:.111 la !Jal~n.::a rli::i diviS¿\$ de-1 sector; además, 
c.011 fd lo ~e cnnse9Ltit•f..,, Lm mló:'jot· nivel competitivo télnto 
i11b~tr10 como int:·~•·nC'cioncd y se estc.'\ría inc1·ementando el 
des:~r1·oll·:> dr.:.· lci capacidad tücnico-prod(.1ct1v:.'I. del pais. 

Genf::Ot'cJlm•.m te lc:i':i> e111presas grr,ndi=s de la industria 
químico-far111aci:.~L1tica, ticno.?n fi 1 ii.'les 9ue s~ encargan de la 
faLricacion do cosmeticos, plaguicidas, colorantes, 
aditiJos,etc.,prar•n1itiindole~ crecer m~s acele1·adamente que 
~tr·as e~?''~~~s <~udian3s y pequenas). 

La industri .. , de perfL1mería y cosmt?tica es una impor·tante 
conc;wnirlnrci de m¿1t~riales ba~1cns e inter·medios, y de 
~ce1te$ ve9~tale3 y m1ner~les. 

L.'\ inch~tt'lt:\ df.' perf1..11nE:.•t"Í·J y cos1t1et1cc::- en Mé::1..:.c. ha 
evolucion,.1dc1 e\ tt·:tves de lo,.; anos. ?'mtes de 195(1 se 
caract~t·i=aba pot· su esc<lla reducida siendo mas b1en de 
tipo fan11l1a1, o ar·tesar1al. En los tiempos actuales ge ha 
c~r.1cteri=~do por· set· ur1a de las industt•ias mas dir1imicas 
d&..•l paíc;; en cu~~nt,o a econu1oi,:;i 5€~ refiert-. 

L~ indL1-~tt·i-J IH\ crecido ~ Liria idscl anual promedio de 
bS.7% duranl~ ~l l~pso 1980-a4 al defl~ctar las rantas 
:i111..ulE-;>!± 1 ~·l cr1"::"c:11ri112nto real durante ul misrno p~ríodo ha 
•:.1t.l11 t.l•.·l t t.4~1. J1::J~\ru.Jo ~e1· 1.m€\ 1:1at' .... "\ me,1lJrÍ:1. er1 comp~r.;1.ción 
c.011 t.•l ,:n..'t·lo.Jc1 1'78 1)··8:. dflnd,,, t:?} c.1·ecrn11ento rec1l ha sido 
í).6~: (,•aric.1 con r€"·SptJt"tu .-.•l n2portado el -"10 untl."1·i1Jt' por 
lo'.; d ju~ tp•, .O\ lt.J'~ r~'.>tll tado-.. r!P. 198~ 1 • D~ hecho, las 
l'F-'fltas r..-. . .te:, dt~ 1984 u;:c0•heton ¿1 las d€: 1981 en 1.1·1. 1as 
.:1.1al·:>~ ~J1·.:1n l._\-:> má-:, ,-i\L,,.•;. 1..01n l•' h1stor1c1 dA la indu':itt·i~. 

El cn~1..:i11tiunlo •~r1 LHllddde·:; e::pe1•1ment~•dt1 dur~nt;e 1984 
t'~'"oulLÚ dP ttn a1..unvnto •.:>1. l..; pc..t1lac1ún .:.·ir1,:.L1rr'1Jord. de este 
t1p•.l tl•2 .~rtfi:ulo~ e: .. -1:.) :1 1..1n l11creme11tu An •~l consumo per 
c~pitc.\ (7i:l. 0~ 8StC' fDr'mil r-1 C:OnSLlffiO p~t· t:apita an1..1al 



p~so de 14.76 unidades a 15.80 unidades. Al anali:~r el 
cr~cimiento por categorr~s de fragancias 21.9%, y productos 
capilar·es 16.9~, las cuales crecieron a un ritmo super·iot• 
al promedio de l..1 industria. 

En lo que respecta ~ valore!:i, 
ventas super·ior•es a los 141 mil 
super•ando en 65. 5% lo alcan;:ado ~n 

con~t~nt~s, las ventas de la 
aproH1madamente un 3.6%. 

la indust1'ia ~lcan~ó 
millones de pesos, 

1983. En term ¡ 10~ 
indL1slria cree ier':ln 

En los Últimos anos han ocw•r•ido cambios importantes en 
los métodos y sistemas de fl1·oducc1ón y de ve11t~ en ~5~d 
indu~tr·ia, pr·ob'"1blcinente c..omo result.;-..do de la n.:-;1or 
particip~c16n ~~ las ampre~a~ 1n~s 91·andes,muchas de e¡las 
filiale\; de t;r·m1sn.:i.cionales. En var•ias empres~s se r'·-.:.·t~ 

adem~s ltna e:~pan~ion const~nte tar1t~ t1ori:ontdl, al ab~·~~,· 

i.111 may•:>r riúm~ro de líne .. ~'!. y produc.l!J<;., como "ertical; e-:td 
lllti1n"' t.n.Fanc.ian s~ obtJer1E- al pr·od1..1cir lu misma e11"¡P·~~:, 

~lgl-nas d~ ~us matet'ias pr'in)~s, o bien con~;:o~. 
En cu~nto ~ 111a•~t·ia11 ~11·1~~s y 1n~le1·1al~~ ~e 

acandil:i1 .. !n.1mi.ento, la industri.?1 hC\ s~gL•ido est1·.:.te!31.;i.s 
C1':Jl'1?s1v_,.,s c1e nr.,.9or:i.:,ción con el fin do racion;o.l i=ar· los 
inc t•emPntos en co!:-.lo~, t"!'sto Si.> ve confirmado c:on el aumento 
de solo :;q~~ duran Le 1984 E.~n compaf'¿\c: i ón con 1983. 

Pot' ot1·0 l~dw, lri indu5tt ia de perfumeria y cosmetica 
contci dL-r·~nte 1984, con ru~s d~ 31 000 millones de peses 
r:-tdi1;1on~le~ parii bU operi:\c1on, d~ los cuales al :28.4"1, lo 
apc11•to ~l Cd~,t~l conlabl~, el 49% s~ 1091·6 mediante 
firi.:mci..:i1Tii~r1to a c:orto pla-:o y la diferencia se c1..1br10 con 
,.,asivo a largo pla:.o. El uso dJ:? proveedores ocasionb ~Lte 
el Índtr.•.? de lj9L11dt:.•= El? ·nera afectado en 5'1. p.:is.::ind::. oe 
1. 47 '""" t. 4(1. 

Lns pr·incipalm; ._\gente:. químicos qL1e se usan ¡:.n 
perfu,ner·i~ &on ~urfactantes, bdcte1~icidas. esp~s~o~··~~. 
f.~rilv.:nb-~s 't Llrt qr.;.n 11•.1moro dEt .:idit1 ... os flue r1un p1·op1.:d-o:-0E:"! 
~~pec1dle~ a Jos pt•oductos. 

Acp.1e.-l los c::omponentí::-s gL•e tien~n un vol Limen de:t cor·=·M T•O 
reducido, pero gue mL1r:h3s vr:ices iscn la c: .. ,L1sa de>l !? .;.1:'·::J 

c:-omen:1 .. :il de algur10:; perfLHT1t?-<::. y cosmetico':i, puedP.n ;_¿r· de 
p1·ocedenc1a natural, ~t·t1f1cial o s1ntet1ca. ~ntr•e :os 
prim(~ro~ se.• enc:L1;;:ntran }ele; sec1·e=icroes d~ algunos .;1.111.11::..les 
y los 2·ctr·actoq y esencias 1~~ flo1·e~ y plantas. -~• 

r:orr.pcnP.nb::is ~1·l:ific:j.,.;lp·.; ~·:--r, pt'\Jductos riiltt." ,;.:e·~ 



modificados y los sintéticos son compuestos orgánicos 9ue 
se producen en el laboratorio con capacter(sticas similares 
a los productos naturales. 

La industria de la perfumería y cosmética ha tenido como 
principales retos los factores de costos de producción y de 
empleo. En cuanto a costos de prodttcci6n, estos se han 
visto afectados por variables como tasas de interés, 
inflacion e importaciones (este l1ltimo incluye tipo de 
cambio y disponibilidad de divisas). El nivel de inflaci6n 
euistente en el pai"s ha causado aumentos constantes en 
costos do los insumos e implicando una revisión periódica 
de precios por la industria. 

Por toda la problematica existente en Meuico, planteada 
anteriormente, se desa1•roll6 este tr•abaJo, que trata sobre 
uno de los diversos compuestas 9ue se utili::.an como materia 
prima en la industria de la perfumeri~ y cosm~tic~, y es el 
fenilacetaldehiOo o aldehído fenilacético. 

La principal caracterí'st ica del fen i lacetaldeh Ído es la 
producción de una nota de enfloración agradable, pot• lo que 
sirve para dar vida a una gran variedad de composiciones 
perfumadas. Una pequeña cantidad cuantitativa del orden del 
l'l., es usualmente empleada para la obtención de estos 
efectos. 

Se ha reportado aunque en una pequeña proporcitin , la 
aparición de este aldehi'do en una docena de aceites y en 
algunas frutas. 

A continuacian se dará una breve explicación de lo que 
trata este trabajo: Como pt·imer punto, se hará un estudio 
de las bases teóricas necesarias para la obtenci6n del 
feni la.cetaldehfdo. en seguida se expondrá, la historia, 
las propiedades generales, ademas de los diferentes métodos 
reportados para la obtenciOn de este aldehído. El 
siguiente tema a tratar ser~ una revisión de los diferentes 
métodos de obtenci6n del aldehi'do feni lact?tico. Después de 
esta revision seguíra la parte enperimental, ~ue troata de 
comprobar en el laborator-io lo eHpuesto teciricamenta. 
Finalmente se discutir~n los resultados e~:per1mentales y 
l~s conclusiones de este trabajo. 
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CAPITULO l I • 

GENERALIDADES TEOR!CAS. 

Posibles vías para la obtención de epó:ddos y sLts 
propiedades qufmicas. Tr-ansposición, isomer~izaci6n,etc. 

EPOXIDOS. 

La principal c~racterística de los anillos de 3 miembros 
con un heteroátomo <oxígeno>, es su reactividad ante gran 
diversidad de sustancias, eiecto provocado sin duda por la 
compresión de angules de er1lacc que for·zosamente se observa 
en estas moléculas. L.3. introducción de un doble enlace 
sirve para aumentat• la tensión del sistema que se este 
estudiando. 

Métodoa de síntesis de epÓ>:idos; C20l, (24), (29), C31), 

Se puede mencionar que existen 3 metodos generales para 
la formación de epó1~idos1 

I > Involucra el ataque a dobles l i9aduras e-e; 

\/ 
e 
11 
e 
/ 1 

+ 
al Rco3H 

blH2o2 
T' p 

clHgO, lz.H20,2)NaOH 



lI l Trata de 
arom(t ico con 
Darzens> 1, 

CHO 

6 

la condensación de una cetona o aldehfdo 
un al fa-ha loes ter o ce tona <Reacción de 

111> A partit• de re~ctivos de Grignard¡ 

OH 
1 OW 

CICH2CO CH3 + R¡Mc;¡Br -- CICH 2-y-R1 

CH3 1 
4.~ 

CH3 
l. Ata9ue a dobles ll9aduras C-C,<1ll,<17l,(19l.(25l. 

Las dobles ligaduras C-C son elementos estructurales de 
energía superior a las ligaduras e-e simples y por lo tanto 
se caracterizan por una reactividad sustancialmente mayor. 
Ya que la polarizabilida.d de las ligaduras 'i1 es grande, 
las múltiples ligadura~ C-C reaccionan fácilmente con 
sustancias electrofflicas. 

Los diferentes métodos qu~ han flido utilizados para la 
oxidac iOn salee t 1 .... ~ de dobles ligaduras e-e so encuentran 
descritos a continuac16n: 

l~) O>:idación util1::.:-ndo perácidos; (9), <21>, <28>, (32). 

" e 
11 + 
e 
1\ 



El ~cido t1~ifluoroperac~tico, que es el agente oxidante 
más poderoso de los li&tados previa1nente se prepara, por la 
reacc:i6n de anhidrido trifluoroac.et1co c:on agua oxigenada 
en cloruro de metileno. 

El ácido perben::oico es preparado, por la reacciOn del 
peró>:ido de benzoilo en cloroformo, con una soluc1on 
metanol ica de f"loONa. Sin embargo, debido a la 9ran 
velocidad a la cual el cloroformo reacciona con el ion 
alcoxido, hace preferible una modificación empleando 
cloruro de metileno en lugar de c.loroformo. 

+ 

©-C02H 

Una ruta de preparación mas satisfactoria involucra la 
reacc iOn del peró>t ido de benzoi lo o e loruro de benzoi lo can 
hidroper6xido de sodio seguido por la acidificaci6n y 
e><tracci6n con cloroformo. 

20-'º•"~ 
(90% 

2 

en CHC13J 
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LOE ¡...i~rac..iuc;s ~~ .. • t.a11 1..1~ ... ·.•.;·-· ,11uy e.":'tt::"11::-c11ru!•..,t~ p._"",t:.. l ~\ 

CJ)"; .i. d~t.::i CJn '.i~:? l P.C ti Ve:.'\ d~ c.iubJ t.>·~ J ~ .;:1..-l(f..1t·~~ C-í: (l.) • t:.'1 b·~· 1 CS 

dlVf.'tso:,, \.J~t':¡C1Jo-:;; qWC ~:;¿,• f ... d 1 P.tl,J.e:<r:dCJ C:(.kl t~·;tt;: TJI". S·~ 
tl'1,1.":UF-U1tr.-tn, el ;\cido pu~f1'3'r r:\1ro ;::), el J\-:ido p~r:.: . .:r.ctc.o 
(;:,), t.•l c7ll . .1.0C.• tt·1-f.Jl1C"Jt·opt-·.:11 .... t'•1.i1.:u (4) 't lu•,, b•.lt."JCI~> 

pr.!rbt::ln?..uic:u~ <Sn,5b). Como Li.:i•,, •?t:d'Jhidos -=-ufrL~1, <lp9rtL.·• ,:, '.:e 
.3rdJlo un fa1: . .tl1dad ""'q ¡•r"·-='"'-':.·••t.l..~ dt ac1i!<...·~ Ci?.t""':•L.'-;fi!L.0'~ 

con i"' ·=:•1-ficiJ.!nt2 ,Jc:1t.f~.:, l,4.~. r·Re~c·:. .t r.1n~.:~ Lj(' ·:" :-.~ 

lLJI• .>•~r ... U' ,r, • l (l, t.r- ¡ ,· j ~HJ• Q~!f.·f «<." :-;.._ • -' 1 

1nunopt?r· 11,.,, ! '~ i 1.:1.:i 
¿¡111or· t J 1JL'ddi1~1) 1 

monoé~1t8r-l~·.; U•·:' 

y pc~r·rl<¡::Ll•.:: 

1JC11· J U •jL,'ilt.~~ .:1 .. 

·,, 7-·d 1 ol r:··.:,~ p1-• 

12) (3) (4) 

¡..11 1JJL1C" f::-l 1 .f.,:¡,- •í1c1f J ,-

t -:t'"'l•:O, El•,"'...U'i r-G,•:.. :~ ~-·-

;.go H 

A (5a)X• H y (5b)X•CI 

lC 

El ~c1dc p~rf6r1nico Be pr·opclra, por la ad1c1~n de ~0t"6.1~0 
oe i"d c.iri5gE:•no d Ui1 e::c:eso de ác1 do -t6rmi ce.o; l n sr:Jl wr:- -... :~. 
r-eo;L1lta.nt..:., p.i•~rdü o::Jg~~111.1 r_;,,~;J d~ inmt;i·ji.<=1.l..J './ ¡:"'t:>1" r_44 : . .;_. 
di:.·b~ 5f'.W usi\d<.l rápida;nE-nlt.:. F.1 áCll..i\I p;;·r·ac.:t;i:.ic:r.l i:;-~ 
enct~F.>ntra d.i.f.prn1ihle coml'-'r-L'.Mlmt-:1ntr~, Slf-.>ncia p..:i~ibl& 

pri?pari\ClÓfl ... ~ f1artir· de !Ji?t"Ó.nl1U l.'.:•'? h1cír-~t]t::!ílC1 CU1"1 .;'•-lí!1J 
a.cªt1co en prt:.>-.:.F·::ftC::id r.;~ át.:t<J11 s1dTLir·ica CJ pur· J..a r t!..;.c • .:l·:"1:; 
de éd'Jlt~ n"irJC••.: .. d;1 L1J"• r1~·11.,~1-1L,tl ñC.É:lic_o. :.a cwr1L.~ ... ,1trc·'. • .i.•j,·1 

d-=-1 cfc.j c:lu fli:'c ,,1..:•: d. u p•.11~ •. :,_~ u•_Ht :r"11•L1;..:.t ·.-¡L• pnr mtc:>d~·.:.J ·~L' _,. ::< 

t1tulM.:.Jl.'ll yur>t11•1,'°·lt J1 f.\ 1 "'d •'Jll•;;; q1.,1f· :..u.-Jt.J!-> 11.:G p .. .:r·;i1.1LloJ:--. 

HCOOH(excl+H 2 0 2 -H-~OOH 

o 
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Qui4á el método mas conveniente de preparaci6n de ~cido 
perbenzoico y otros perácidos de peso molecular superior, 
es la reacción de ácido ben:oico con agua oxigena.da en 
ácido metansulfrinic:o; el :\'cido sulfonico sirve tanto como 
dhmlvente y como catalizador ácido. 

A cent inuac iOn se desct•ibe un me todo de obtención del 
cicido meta-cloroperben:oico d~l cloruro de iic:ido 
correspondiente. 

La reacci6n de epoxidación se efectúa mediante ata9ue 
electrofflico del per:\cido sobre el doble enlace. Se9ún 
este mecanismo, se ha demostrado ampliamente que la 
velocidad de epa~idaci6n es muy sensible a la densidad 
electr6nica en el doble enlace <Tabla J). Así, mientras 
que la sustituciOn i\lquÍlica produce aumento pronunciado de 
la velocidad ( l. .. ::t.s olefinas cíclicas se epoxidan a 
velocidades campar.::~bles con las de análogos de cadena 
abierta), los dobles enlaces conjugados con anillos 
aromáticos reaccionan con mayor 1 en ti tud. Por 
consiguiente, la sc>lectividad se logra con gran facilidad. 



T~i:·. !. -O~c:-1"'~··t:'"r0 ·.:i"~ ., •. .:.:.1i:.:·.:irirl-:::>...,; -:1':> r ::?~-,r.i.:l.u.·1 1.on ;. . ._·. :~.' 

rtH " ... -et ii:c.~. 

t11f.1..it•n....:.i.<:<•Jii PtJ• Lr.'111•<.••f.I~ t:>rl ~j Sü,Vt.'.1i·i- ·.J-=.~ ro., •. 1.:1Fll11 !et 
m~~e." c--.t,~ric;; .~11!C:l¡ .,..,, ·Jl:::i ot-:-r-.;~1.·Jr, ~ll .._. ,-::;~ . .3 1:.u 
crtl.n-.) .:.j 1');¡, ~;~ il~ Qu-1...-; i"•'•Ht?r-~ 1·1.1y·;·~· ··' :-.1 ·.-10:>·· T:.:"':t 

r(fldt1v.;i..,.,.,~,1t:i::• 1.-'\1~,·H·.¡o~,. l.~1 cl··.ir ... ~-o :L:' .~11~~·if't1-..: .. : 
L::or-~J1Lr 111ü. .-.\ll '"''11_.o;.1• ·:;t.;, id'=> .:.-1.11.,.r;11t1,;i,t.;1r11u.:·::.. l!~ L.t;C•:•hoi..,,..,-. 
al\"~i1:r.-.~ y r.;}Qf111 .. h': i1tihtl""'<:'.rl t.:•l h~cl•-.·) •i8 q1:~ l.:l. <.·!r 2c1:1~11 
,j .. 1J .-. , • ...,,, •• p·_,r _.; ,ar,¡"_ ·;: .. .,, ¡>'.u::<1f· ,_.,11·1 ;._:,; ¡.. .Jf 

_;1.1~c, ;: .. )"'"'1nt:,_.u 1;,3.;1 ;Ju.i .. ·~~.'s. 

~N 

~CHJ 
H 

n-<:11 H2f03,.H 

dlaolw.nte 

L1 t. ll. ,'"'t•I_ .. 11)::.J 

Li\ O"f:t'U•.:.1..1 ('¡¡ J dl• t'l'-)OH 1 d.:-i .. : .HJil Pl..I L'S 

l d pre!:)e11c 1-:t. de ,;e idos -f u~r tíh1 en 
i1<.Jr1t1-.tl1nt-'r1t1' n;, 1¿g u.-::¡, .. a~11:-. Fl •.1~;0 

10 

c~t~,1~ada par i~1ao~ y 
)_.::>. lllf:!~Clü dP. ,. .... ,1cc1Sr,, 

dt--:> .J1solvr11ln::. l.:1lfJ._\c,¿;.;; 



de tener uniones hidrógeno al perá'cido, retarda la 
epoxidación de las olef inas. Sin embargo, la velocidad de 
epo>eidacion se mejora con la presencia ya sea, de grupos 
atrayentes de electrones en el perácido o del grupo donador 
de electrones en la olef ina. Por lo tar1to, las olefinas con 
tres o cuatro sustituyentes alquilo, se epoxidan 
rápidamente con perácidos, mientras que las olefinas 
terminales monosust i tuídas reaccionan muy lentamente a 
menos que se trabaje con un peracido muy fuerte tal como el 
ácido trifluaroperacético. 

La conju9acíón de la ole.fina con anillos aromatices o con 
otras ligaduras múltiples tambien reduce la velocidad de 
epoxidacibn, ya que la deslocalizacion de los posibles 
electrones -t1' en el sistema conjugado reduce la densidad 
electr5nica Qn la doble ligadura, en la cual se est~ 
llevando a cabo el ataque ~lectt•ofílico. A pesar de que la 
velocidad de reacción de ésteres a1 fa, bet..:\-no saturados 
con perácidos es relativamente baJa, es posible epoxidar la 
doble ligadura de estos compuestos ya sea, con ácido 
trifl1.1orcperacetico, 8cido pet•bP.nzoico, acído peracetico o 
con ~c.meta-cloroperbenzo1co. 

C03H 

(Ói, 

lb) Ataque a dobles l i9aduras con peroxido de hidrogeno 
alca! ino. <9>, ( IB>. 

La epoxidaci6n con perbxido de hidrtJgeno alcalino suele 
emplearse para sistemas en los cuales, el enlace olefínico 
se encuentra conjugado con un grupo que atrae electrones 
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Tuertement~, cClmo el cdrboni lo o E:>l e i a:10. La re.ac..c1 On se 
efectüa mediante una adiciCn de Mích~el del anión 
hidropéirfü1ldo al si :=::h=-(tl-=' l nsiltllrad•.) 1 :.:.E'IJUl da oar 
d~spla~amiento i.ntr~moi~r:.ulnr· del 4Ón O>·'·itdri lo co1t.LJ -.;.1:1 

.1.:u~Lrd en el CdSO 5lgo..dé>r1Lc .... 

O=O+Hoe~ 0:0-VD 
O H~ ~J O~ 

·.:,:1s":f·~ kt11¿, .J:r.:i-.~·.:i··c:i.-=t •1..tnlJ~.1't."1it.,,..l "·'111r···· : . .,, l·,·::i.:..;;..,.;~.:i- .. :o,.¡ 

11.:.:0tº(j~::.d•.:.• !1:~.1( . .::¡1;.•fl'.• -<0~"'°1,,1{1 y .1.i1 "C.::.·i:·:1C,::"1c:¡Q•l :.:.·1·1 
r:~t-~ClU.)''· 1·1,.-::1·.Li ~'·:, '4·-··.~ ia ¡:::.:·~.l1P.r~ nu t:-'-; L'):,':~'rl~l}12'-:;;pf-.'Cr·.-1..::.:. 

\t'~~"'LC• L•<..·, i._~ P.1lt'>r,·:!:::14;.•°:.11.c::., ·,.:_. l:,.1.., ~<=-.~~-i..• .·.s"'." r.1-:":~ p•r..'1•.,..::-._u 

.1,r1tP.r"Vlt]f1..:-1• L.r.r1 di",.>, r·-2; =lC-t•J,1 :.l•"?ftntfJ.I ,,.; 0..:110 .::: C1..1·-:-.' • 

t!i ,·, t'1~11:1,·1r 1./'--' ¡.JO\'' l ·:1 <;t!f,i.:.·~ ... 1 !,:.11-'~ ¡:;,¡ 1·1..·r flh:O•l""::H ... p- -.;-·:il .... (:.':)~J:' C!O' 

¡J~btdn ... ~ t.j1..h• ·~~ ~.:o~>CE?,..f:t. ·" :t,~ct1 v.t , ~-~ Turrn~ •.. ~:!l prc:d· .... ct.:i .._1n 

s1.:d ~ t··,,,t¿:-·pc.i1 Eit11ner o, no i 11rpn!· l:.:.indu C1Ltt< rn:. e.·, J ==>t;, Ltna 

t"'l?Á•1.':iÓn c1r-:finicic. d ¡,_\ i::vo01:.=.·r ~oc.:.•ir11¡·~<-l t.11:: ~-r•.i<. Livui ,~ ... ,~· 
r.'.Jt''l11,:iJ,,: '"" u .. lL1a1·¡(,r·, (•1:.·1 (•f•r"·"'.:~lf..iO .:.1iL.dlinu d'-• 1.-1•; c.etcro:;•S 
l~Cir;1t.-ras (H) y <EO, pr.-.;dLi•·e td m.i.,;mo f!p6;:1c!c. 

Hf ..CH H202 CH"'~.+! H20z H;,C,, j:OCH~ 
C•C 3 - 31 \Q' tOCH ~C-C, 

H~ 'COCH3 NaOH H 3 NaOH H CH3 
ri::} F1.Jr·111.:ic.Hir. di:· l?,JÓ1;1c-JwL flc'1-ljr de n<:tloh1dr1nc1s 
115), C2.)), \:".~!> • 

L..i' -='•".!t1 1·Í··· ,J ... 51.lt·_· .•. l1J,:H .. •n.-1:0 .. ·tJ~ '' ,-:t•f111"'._ t.:··~; u.1 1nt;t1..Jrj· . .o 

·;¡Hn~:1l:rJ pr.tt~ ·,,_~ .::i.:.i.;:.·,ciC:r1 Ct°' !.1·:J11·.;·-:1;:.\l1.)'11•Jr·.:.r1 -: =IL¡~ ,:t•f"i 

,J.) .-~d l 1,)d f:i. .. 1.:J r-t:.··.,,,j .... ·<:·~1 i..~ T1.; 1 ·1i1.1. • ,_-¡,, d•· ,~ 1.6 J uw-,. ~,_. c..1·E-._, 
qut• la r1'"•.V-1·~G11 v·: ;·,L~.1·.~l1"'\J.t1·:··:•""•HtC·11 <:.1:· t~·.;;•t<:.t·:t".·· rn~u1 •. 1ntu 

ll"i'.I l.l,l'lll.' 111t.t't"ffl~.':«1l~·1 tJllt· .~ .... rtl .. 11-~0100 St. •. :.S~P:..llL•nttlll•~ .. nL~" 

por .1.•Jllll ~n L:i. 11..t~d:· t.::1? r.<\ .1i.~:u·~· t><;::;t .. "'hi.1 l..'.U~.11'.:)'n cc.>l 1rj11 
·~:' ; 1 '~- ¡ jJ 1 ~_,,·,t ..... 

r 1.1i'·-.~l:·: t..'"> ·:~1.1. .... , l":1:.-.•..,p,._1:í"-ic"';. ;·· l~.-,Jdi:.• por· -::.·11:J1ln acl 1lin 
i·-.;'I i ._,; • ~ pür' '--~¡ 1 r.t.::k· ci~.. ff'•Yll"'I i u'pP.d i n1c:r to; cu1111:- l..:. 
~t.l:;·~1 _•11i.c·11i·o +u1 11~.:<t: ¡·:~•1 1J+-!l 1.p1í· ¡ ,.;,l ;ir·o.,,1-,Cd t"1Vi-•r"~:.1Úti t ·-~ 
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confi9uraciOn en un centro, el resultado 9eneral es que el 
átomo de oxí9eno queda en el lado de mayor impedimento. 
Esto contrasta de manera directa con la oxidación mediante 
perác:idos, en la que por lo general el oxí9eno se inserta 
en el lado de menor impedimento. 

OH ,_ ,. }, ). 
;c=c.::+oH x ~ l-'T 

.X 

- HX 

La acción del yodo y ó~:ido mercl1rico sobra compuestos 
etilénicos en éter acuoso es otra manera de sintetizar 
halohidr1nas. 

'"· ~º'""'' 
~ o~ ,¿. 

La reacción de una halohidrina con álcali es de segundo 
orden desde el pLtnto de vista cinético, de primer orden en 
cada componente y se efectúa mediante formación rápida de 
un anión alcó::ido, seguida por una ciclización a menor 
velocidad. 

lento _.,., 
H~H~ 

CH3 \ I H 
o 

(-r) Tra ns 

La velocidad de formación de epóxidos a partir de 
halohidr~inas puede aumentar introduciendo sustituyentes. 
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I I. Reacción de Darzens. ( 10), < 12), (1ó), <20>, (23>, (2ó} 1 

(27)' (301' (341. 

La condensación de un aldehído o cetona con un 
alfa-haloéster o cetona, en presencia de una base fuerte 
Cetóx1do o amida de sodio>, produce ff'1 éster R0111cídico. 

CzH50No R'~COzCzH5+NoX 
R' COR''+ R"'CHXCO C H \,../ t 

2 2 5 {NoNH2l O C2fisOH 

( NH
3

) 
Los ésteres 9l 1c(dicos son de primordial interés porque 

pueden obtenerse .:i.ldehídos y cetona.s con un mayor contenido 
de carbono que los aldehídos y cetonas originales. Esto se 
logra en primer lu9a.r~, por una hidr6lisis seguida de una 
descarbo::1 lac16n del epo>:i-ácido, acompahada por un 
rearre9lo del aldehído 1:1ue se est.1 formando. 

R' R111 

R' 

R'V-C02H /::;. 'e H COR'" 1-co2r , 
R" 

R'"= H 

El mecanismo de la formación del éster glicídico 
probablemente se deba a la i\dición del enolato del 
halo-éster, al .grupo carboni lo del aldehído o de la cetona, 
seguido por un desplazamiento nucleofílico intramolecular 
en el car-bono. La función del a9~;1te condensante bjsico es 
la de convertir el halo·éster a su enola~. 

CICH2Col2H5+C2H50No-[CI CHC02Cil5JNcf' + c2H5 OH 

i R' O ~ (N~3l 
R'COR''+~ICHCOzC;!i/N~ /; tHC02C2H No+- O 

. R"CI -NoCI R' /v\ 
R~COf2H5 
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La. reacción de Dcv·zt:m!i se efectúa de manf're.& 
enteY.Qt:1se\ ec. l i va para d..=1.r ep..5H i do<E-. trPns. Aunque dt:·<;id~ ltn 
pu11tn de• vi~ta cir1~tico lo~ isGmoro~ trans son los 
prndur:tos 1n¿t5 Ti:i'11Jrf<11:idos, l~ .-:i:po:;.u..;1ún pr:il"lng~cia. de 
CC'•1~lflL1 ... ,~t. ... H dt• es~°"' tipo it c:llt:dll~ p1te1Jt) pr-c.•dL•.cir 
P.pimeri.:.,acióo los ~·p111.1'.los t::l"=·· C.L•.?.nrlo i;·i C?p6.;~r1cJ 

ilb!'1:·1·1i•id t1~·1H::o tres su~t..J 1 uyt-•~tG>::., eJ t::-~'Let"(:-01:..'5111t~..-u 
rt:11:.L11t:aíl1.t-..> .,..,u.Jltt t.~•ntir 1~1 ;unc:i.6n t.:c"\r-bnr.i.l\.i ~:n po~icJ.~jn 

tt·.:.1.-.:;., 1·1Jf, r :1: i.;·i:-1·•:w ~.i' u¡\D ..:h.• 1n.:1y11r· ';.un.:.,f;t:, (::1 .=o.1. ;;l•.Jí•~t.l d•.::" 

~:~trbo:;no botA. 

CHO 

6 +CICH 2 co 

OH OHQ 

CICHzCOClf3 + R¡Mg er-CI CH:!~-R-----;\ 
CH3 '--t-R1 

l.H l'º•.,..,...CC:L(ill t;~-7.' ,\¡ f~,-:·,,.,Jr.;i,:.::•r:1..:t1Cl'E. t.(11') 1"•!dC:t lVí.J'.:; ·.:e •Jr-~qri,,,1r·d y 
c;, 01'.::· i~¡,_11•r11t• lit••:•·~·!• l.•:, .. ~·~·flt..•(1~\i1-,'· U\"-~ !do ·1,<.ii.,•!t .1..1r1...> 

rp•.,.._1i·1·¡.,.r,I·,.-.:_.. .-~:;,~~~11, c.cluÜ)Ít~'' •'Jr'•:.rJu1·.t:-1 1•piS::ino:, :-:1n 
~mP"'·" ·.!' '• ...... 1.;:•rtt•t:~· • v \º' •;; ,· '.'r"'I 4:.•f· -::-:· ¡..t·e;,_~¿~,__. t::l •. 1 1 1..1 l.=t'r· o:i 

di.f.E.n:t.,.t1~r.:o':l pr· ,-,,_l,1o. í..u~ ':.r'"·l•"l"~t-•'J•:..i.1~16n. t1.:.:r.om~s, j :'.1!.i 

.. üf~1 ·• f1r.1lOL.etnns.lS r L~r•1f1r·•1':1~v= Cl·n <;l'"l!~11:.i~ i:-,,r·t.··:~i l~• 
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impedidos, no producen la clorhidrina deseada, sino que 
suelen experimentar desplazamientos sene: i l los de haluros. 
Por consiguiente, resulta obvio que éste método para 
sintetizar epóxidos 1 1 1-dísustituídos no es de tipo 
general. 

Proeiedades qufmicas de los epóxidas. <20>, (24>, (29>, <31). 

Los epóxidos que son anillos de tres miembros 
monoheteroatómic:os, son e>:tremad¿\mente susceptibles a 
reacciones de ruptura del anillo, debido a que así se 
alivia la enersra de tensi6n del mismo. Por este motivo, 
estas sustanc:ias se pueden convertir a gran diversidad de 
compuestos funcionalizados. 

En t~rminos generales, se pueden separar los diferentes 
tipos de ruptura en 1 apertura nucloo-fflit:a y apertura 
electrofrlica del anillo. A continuac:ión se e;tplican ambas. 

A. Apertura nucleofílica del anillo. 

Se ha demostrado <:¡ue las proceso~ de ruptura del a.ni l lo 
iniciados por reactivos nucleofílicos proceden mediante una 
inversiOn de confi91.1rac:ión extensa, at.1n9ue no total, en el 
punto de ataque: 

2 5ºC 
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En el caso de los anillos de tres miembros asimétricos, la 
ruptura del anillo puede efectuarse en dos puntos. Con 
frecuencia el nucleófilo ataca de preferencia al átomo de 
carbono con menor impedimento, por lo ~ue suele predomin~r 
la ruptura en uno de los puntos. 

+ \? 
H 

No obstante, es difícil predecir como se efectuarán 
reacciones, ya que la proporción de los productos se 
ver afectada con facilidad por cambios de disolvente 
la proporción de los reactivos. 

+ C6 H50H - C6H5~HCH2 O C
6

H
5 

OH ... 
CEfi 5 yH CH2 0H 

OC6H5 

estas 
puede 
y por 

Los hechos diversos y al parecer contradictorios por lo 
que respecta a la apertura de anillos tensionados de este 
tipo se pueden correlacionar en términos de un mecanismo de 
ºjalón y empuje". Según este concepto, los principales 
factores que afectan a estos proce<:>os son, el acercamiento 
del reactivo nucleofílico <N>, la ruptura del enlace C-OH y 
el efecto del reactivo electrofílico CE, (disolvente en 
despla.:amientos nucleofíl ices o protón en reacciones 
electrofílicas) l. Como resultado, los factores estéricos 
suelen tener menos influencia de la LtSL1al y en cambio 
aumenta considerablemente la sens1bil1dad ~ factores como 
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disolvente, resonanc:1i1. y c.~ la presenci~ de sustituyentes 
donatior·f>s de electrones.Entre las reacciones nucleaFÍlicas 
más importantes se enc;uentran: 

Aa> La reacción entre oxiranos y reactivas de Grignard. 

CH3CH2Mg8r 

(CH§H.zlz> 

OH 
(CH~.,.¿-CH2 CH 3 

CH3 

Esta ha sido ampliamente utilizada para formar alcoholes 
primarios. El brornuro de magnesio, que se forma a partir 
del re.activo de Gri9nard, isomeriza el o:drano a 
acetaldehido por una transposición, que reacciona 
postet'iormerlte en form~ nar~mal con el reactivo de Gri9nard. 
La sustitución del reactivo de Grignard por 
dialquilma9r1esio suele eliminar las t1~ansposicinnos en los 
casos que tienden a ocurrir. 

Abl. Reducción con hidruro de litio y aluminio. 

La reducción con hidruro de litio y aluminio de epc.>ridos 
asimetricos produce carbinoles con mayor grado de 
sustitución, mientras que reducciones similares en 
presencia de halo9enuros¡ de? alL1min10 producen carbinoles 
con menor grado de sustitL1ción. 

OH 

R R' t-CH2"R" 

OH 
R R' CH _¿H-R" 



B. Apet'tut~B electro4flica dol anillo. 

Entre la~ reacciones electrofílicas más importantes de 
los epl5widos se encuentran: 

Ba>. Apertura en medios ácidos. 

Las reaccioneca de ruptut"a de anillos de tres miembros 
con un heteroátomo se aceleran de manera considerable en 
medios ácidos. Desde el punto de vista estereoquímico, 
estos procesos suelen OCLtrrir de modo estereoespec:ífico, 
con inversión de c:onfi9uraci6n en el punto de ataque. 

OH .,H 
H··}+------1{-.. H 

CH3 OCOCH3 

En reacciones con epó>: idos sustituidos asimt?tricamente, se 
pueden obtener dos prodL1ctos y el sitio de ruptura del 
anillo dependerá en gran parte de fac tares como el 
disolvente y la distribución electrónica del sustrato. 

H C-6 
3 

HX 

Bbl, Adición de a9ua. 
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El oxirano al adicionarle a9ua, preferentemente en 
presencia de cantidades catalíticas de ácidos, o bien en la 
fase vapor, da como resultado etilenglicol. 

Be>. Adición de halo9enuros de hidrogeno. 

6--H_+_.., X 

El o>tirano con fluoruro de hidrógeno u otros halo9enuros 
de hidrOseno, en presencia de t?ter da lugar a la formacidn 
de las halohidrinas correspondientes. 

Bd>. Reacción de epdxidos con cloruros de icido. 

Esta re~cción se cree que se efectúa mediante ataque 
electroffl ice del reactivo cm el heteroátomo para producir 
una sal de onio intermediaria, la cual, debido a su elevada 
reactividad, es atdcada con facilidad y rapide;:: por el 
ani6n en el átomo de carbono, con ruptura del anillo. 
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C>. Transposiciones. 

Aunc¡ue se sabe c¡ue ciertos epóxidos simples e:<perimentan 
isomerización t6rmica a compuestos carbonflicos, las 
transposiciones de epd>eidos, por lo general, suelen 
efectuarse con facilidad y conveniencia con catali:!adores 
ácidos, como ácido mineral en solucil'5n acuosa, etearato de 
trifluorL1ro de boro en benceno, o bromuro de magnesio 
anhidro en b~nceno o éter. Estas conversiones son de 
especial interes porque constituyen un método sencillo para 
convertir olefinas a compuestos carbonílicos. 

©Dº 
El producto carbonflico c¡ue se forme a partir de 

determinc-.do epó>e1do, dependerá de la facilidad de ruptura 
de uno u otro enlace C-0 y de las capacidades migratorias 
relativas de los distintos grupos sustituyentes. La 
capacidad mi9ratoria relativa de diversos grupos suele 
tener el siguiente orden: arilo>acilo>H>etilo>metilo <hay 
que observar 9ue los desplazamientos de hidruro son 
favorecidos por un margen considerable con respecto a la 
migración de grupas al qui lo>.. En ciertos casos, la 
tt"ansposic ión puede estar acompañada de expansión o 
contracciOn del anillo. 

Las bases fuertes también pueden producir la 
transposición de ciertos epóxidos < las bases no deben ser 
aquellas que rompan el anillo, de preferencia mediante 
ataque nucleofílico sobre un átomo de carbono de epóaido) y 
los productos difieren con frecuencia de los que se aislan 
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en condiciones ácidas, como se ilustra a continuación. El 
curso de isomerizaciones c:atali;:adas can base de este tipo 
puede describirse coma sigue: 
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El fc:-n1 l~,:~.tl.ald~flfd1-1 y su-=- riamúlo9t.l~ ~on i1lc.ils.pc:1;sai.Jle;; 
pt.:.r"'a al per iL~:11i sta, va q:..1tl' e.;¡tt.:i~ cc..·noucstos c;a,n n·~t ~s u·lur 
u ;"c.1nto y n.an..:1e.u. F.l clo•- ,-~~allc- .. t.-.,. v~rdt:H.'._1) de estw~ 
aldehídos d.::i;n unoJ ·;ir ;•r1 •1ar1edud üe co1nµas:..c.101;c•s 
pr~ri1.unnt.Ja.s. 

El f~nila.celalde'1íua -=..t~ p1·•."¡Ja:-·a pt·oo~\1•lt::itlc~11te pür pr-imt?1-c.. 
vez en forma impura por Canni;:a.ro,en el af';t.l de tC1o;. 
obl:.,,,.ni~ndulo por n1cJ10 ch? u11' •.h~sti lnci0ri sec.c:1 c_on ~al es ril? 
calr.::i.o dP. los ácidc~ fórmico y fE?n1la..:O:-t:1cl-1. 
Apro·:1111.:.1dum~ntt::' f~n el af.o '.Ji'! 186a, Gl;:;1~er obtiene el 
prodLh:to puro por d~c,tiL·-:tcH:in dol ... ~c:ldu fentlgiic:íd1co. ~::ri 

1876 haci:.1~zt:v.1s~.1 lo oi.it1P1h' c:.-i 1?~1.tc:1ci:i ,jt· purt:;:a rd;.:ünaCle, 
somet1~ndo ~ da~t1laciGn s1~¡·,1 L1riA m8~cl2 de f~111lacetato y 
fnr1niatc1 i:.;..1l-1;_._,"", 't ~111mol il·r·l.lo el prc,..JucttJ forrn.:.di:i d 1-1n..=.1 
r~ctificac.:iéi11 1 d.:o.nc.h:, unM t"· .. ::•~1Wn cu:.1lJ pl..1·,t:o •J•:..> ~r;.1.1111..::1.::i 
c~L:ll~• f::''"•tr-l .. 2i1.--:·~ 1:i; ·J•·, . .:, ... , ~:on-:or-iplu~-...i--· por ¡11ck·>1ro<..1 
ft1n11 ac:IJt:i co. 

Br~!l·a;t· y Z1111:-l,•·, r::11 .-.1 a':\c cJ~ l~7S m1..1t---..Cr-.:i.1 ql.t,..• pi 
.:\l'é(éh.\do T~r .. lv.-::t:'¡~lC1J l'·::. 111 .. .> ~""!>=t lcJf.:'> JH CJ·.k1.-.tc..t:. q•.ct,o ::·.L ... ,:tJr·r .. ~-.n 
.;¡,} td1t.•11t.-.t1• ~1 it.•ri111::l1J•,•;\y:1t.:1..ol r_utt ,'\t.1C:L• ~ .. Ltl.-Ci1·iLO d.~'ldtl 

1-1n rl.2'11diin\r'::>1·1i:o d1-1! :'.!l'1 •• :1~\1" d1l•)S ,:1.· : .. 1r •'·~ < 1 ,•_,5,, '-'"::-c~.:¡.._.._~:::o 

c.!c..• l'Jl:~-ob nl.11T1t~1·1..1~.1~ 1:•·-.1 luf1,•··. 1-·1~ r.-'.1;, ~,,-···:'.:•~ .'-1 •• Jun, l-i.Jtti":1•1· 

e~..-t.r;lllHc.e !<l 1:1J111~i.:1tu•:.LC·11 1.-? ~c:.t~ ,:·.i1.•.-t1;,·.1n, p•::r· 111•.:1:.> o:h~ 

l.a. Aisc.t::.. .1t.:j c~11 
t1hr• "'1Llc1·.J~~1d· . .t l c.1~. 

{ i'l"I ~ l nr t,.·,:, .. i ·i'~~h ír:.,: 
1. - Ap"""t • l:".:•-.i ,, 'r' 
att1~rilla , ~ufr 
.. ,it-.•J;11'1d !.:!id·-•· Oln• 
ji.\c..L n to. 

lit.~ ,1<_\'_1 1 "., .• c·~P.nc i.:d•~: 1...V E""-~t.r:•ut:"'-' .. f.t•:l1-..c.; 

S1\_:••11•1·1l•-· j:'.):""E.•'•<:·t•·l)._:. t-í•:.il"..D':'> ._i-~· ,) !:-! 
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:.- Gravt?d.'Hi ~..:;pr-:i:.·;""f.ica '" ~'5 CJl"'drfr.J<:J:'..:: gr.;idos Ct'.•nl:r • .;,rAdci~; 
1.025 a J.(135 con Lm fas.t.or · d? corr1:"llci.c1ón r;lt? 
~oinpet·al.:w··~; nin gt·r1dt1o;:. cc-;0nlígr""1!ü-:.; (1.0.:i.:itia grado~ 

centígrado& .. 
3 .. - Indic..r? clr• l'"f:->.;r,;c-c-ión a un,"\ lt.1.:1:-¿ii·a.tw-l\ c1'~ 2ü gradr.H:. 
cE111trg .. ados; 1. :52.ttü-1. 53~(;. 
4. - Vid c1r de ;:,;e i ch:..1 : ne. m¿.j~• ril:':.· 5. (l. 
5 .. - Contt.'rddc..1 dE> aldehíao:~er1~t·aiin•:"1t2 nCJ m<'lr::, cl~d ~(t/. !•l 
m•:>men to d1-' t".'11lbar1 !HI • 
b.- Gn1u~1i l id.::1d i.?n alcol1ol: i.;l .. •··.:..r .. --.i:.~ soll.:i.J~€· Rll dos 
''ulumf·mr.".:. <~t:o •. ,¡l·1..1hu~ ~tl C].)~·:. .S11l\. ::,,,. L•n f.l::;\.;.<t.:i .:!~ 

díf"til\.i, tJpr,;1, ..• t.:J de· b1:.ir,-1l.J, ~:.:1·~tp.-.; flj('~':o, 

prot:i ~ ¡ ""nr: l lr;ul. fr.~ -:-.i ... 1:--0:, r-~ 1.1: ~ c.,;o.· 1 n:.l y ·~l··1:.•1 t:~'.'=< 

!_.~ -sii;:p.11.•'l".tP ~·.rn,:r.1. rnu·~-:.f-r"cl l.:1~ fH-•.•'o-•.J,·1.·,:;. m~~ us.;,.,dc; p~··..: 

L:i lt:i,....nt lf·r r_a • .:.i1':;'r1 dl·: ,'\lc.Jnhrdo fenj lo:1cgt1co: 

-· -· - -- ---· ---·----·:·sr;¡¡·¡-CAR:.!FEÑ·1.~~1·:::2~·4::D·iNl T;:a~~ ¡ 

:BAZC1~~ :DRA¡Q1~i• tF~NlLYlG~A--: 

: Z'íNA 
: mp t..: ; mp e mp e 

---- -~----------- 1 _ --- ·····-: ---·- - --- :-------·-------
/ 
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l.n5 rli f Pro1·1tno~ ::ic:F: t..1.l es dt:l 1-i.."1l l oc.1.0...:t:~tul.df=hfao sc.'lr> 
e~t~i:llc~- y no Ut""Lt:Ji.ur·r1n t.:.·! Ji.1b·J11. El c:¡,,. .. "..-'.lil <O"l(..Pt:~l e~; &l 
mtis U5clr.i.:~ p~r ~"'.1.: t'-'~t.::.b1 !:id.oH~, ya e¡.t~ -:.:_;i~ri.:c.• r.1ni1 fuE..~rL-z 

in-tlLtü11Cid vr~r.:ici~ ~·•·1·cJ t"!:• frlL.;fl(',~ 1Jcwci.'. .._1,.11::' '-=': .;i!a~h.Ídr;.. 
La .:n:id-=?.c..1é.n u~J .;i;;-n\ i.,:.~-·~L,,,l(ll':.·nld..:1 pwr- dif~~r~nl.~:. 

111ét1.:a:.!úb l le-v.:1 •"!.I ... ":;, !d~1 .f"'""I: -H·L'."L1 •. !J. LA t-1Ju~1ci:Lrj;, "·":~ 

;f•:-iJl~·~r·1Ji.:...·. y¡."' i ·;.1~r·t<~""1r~l:t-~ 1i.1Ll-r 11.1L.1t· qit • ... ··:.1:._'1 e·~ !,1 
pri.m~t·i:1 far-ni ... •.(;\? fH1Jt-!.,•.1:1_i:~'1 ir,du-r.tr~¿.J we ..:i~b-=' ~~'-'1'11il. 

E1 1e:r1il.u:L'-'lr-~ij'='J1í~,_, 1..1l1.iplc. C.u•• 1•.1,c-11,_,.,,. 1..!•? l...ac. rc1;u.c.1c1.·~:.. 

not·mñl~.:.:. 1-I~ :\:ÍíJt?h::""dc·s. ·1·r•\t.1.'ndo1Cl ci...•1 .. 1nh.idr·11.;1.1 i-t• ,--;· .• 1· ... u ~ .. -
r;r-1"!:..eni.:iu 1.l~ <.lt..r\'i.:.:.tn tj, .. '.'.utJ1u, íl~1 L••1l'U c..t·rn1L•·-!:·• q: ilC.\·•tM1,:1 
onC'l ico. Cstt::t c:111r.~l1P·.:-.l:o ti f-.•r,e un olc.11· c.1.:r·dd.r\L1J. {~ y ~~ 1:t•.1~.Jl<? 
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usar en composiciones florales. Con acido mal6nico, el 
feni lacetaldehrdo se condensa al diil"cido insaturado, que 
por calentamiento se descarbo><ila dando el cicido 
bencilpropi~nico. 

Segun Erickson y Grammer, la pol imeri za.e ión del 
fenil.:tcetaldehrdo genera principalmente una mezcla en 
equilibrio de 2,4-dibencil-5-fenil-6-hidt•oxi-1,3-dioxano, 
feni lélceta.ldehído, feni lac:etaldol y que el e9ui l ibrio 
favorece a este a1t1mo lo suficiente, para prevenir una 
post~riot• condensaciOn ald6lica. Hay evidencia de que la 
polimeri.:acion se lleve a cabo de l.lna manera regular, con 
la formación de polímet·os que tiene un número definido de 
unidades de feni lacetaldehído. Entonces, el diHmero, que es 
t.tn s6lido amot•fo con un pf de 50 ~e, se puede palimerizar 
por calentamiento. Con el ácido sulfürico se sabe que da 
un trCmero; mientras que con la luz ultravioleta en 
ausencia de catalizadores, causa la formación de 
pentámeros. 

Se ha demostrado que en reposo, uno de los pol Ímeros 
formados es en realidad un dímero, resultante de la 
condensación aldolica del fenilacetaldehído. 

El -fenilacetaldehído, &e puede regenerar a partir de su 
trímero por calentamiento a 90-1601!'1 e a presi<5n reducida, 
can cantidades catalíticas de tierras acidas, tales como la 
tierra do Fuller o la bentonita. El fenilacetaldehído 
condensü con banzaldehído en condiciones apropiadas dando 
el aldehrdo alfa-fenilcinámico. 
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METODOS INFORMADOS DE PREPARAC!ON,(2), (8), 

Se han informado varios métodos para la obtención del 
fenilacetaldehÍdo, de los cuales, los de mayor interés se 
enumeran a cent inL1ac ión: 

I. OxidaciSn directa del etilbenceno. 
II. 0Hidacl6n catalítica del alcchcl feniletillco, 
III. Síntesis de Oa~~ens. 
IV. Tratamiento del ~ster cin~mico con hipohalitos. 
V. Tratamiento del 6Mido de estireno con un catalizador. 
VI. Tratamiento del eter fenilvinílico con Scido sulfórico 
o catalizadores .. 
VII. Reacción de Grignard. 
VIII.A partir de ácido fórmico y ácido fenilacético. 
IX. Reducción de Rosenmund. 
X. Sfntesis de Witti9. 
XI. Conversión del ciclooctatreno, 

l. 0Hidaci6n directa del etilbenceno,(641. 

CH
2
CH

3 

h K2S2~ 
lUJ Cr02 c1

2 
C c1

4 
Varios ensayos tratan la obtención del aldeh(do 

fenilacitico ~ partir de una oxidaci6n directa del 
etilbenceno, t·eali:ando ésta por medio del persulfato de 
potasio o cloruro de cromilo, de la siguiente manera1 se 
hace reaccionar, etilbenceno en tetraclor'uro de carbono, 
con cloruro da crom1 lo y una vez terminada la reacción, la 
meicla se descompone al a9re9arle un exceso de solución 
acuosa do bisulfito de sodio, separindose la fase org~nica. 
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El residuo ge destila¡ obteniéndose un producto, del cual 
se toma una muestra que se precipita con una soluci6n de 
sulfato de 2,4-dinitrofenilhidrazina. Se separan los 
productos por cromato9rafía, comprobándose de esta manera 
la obtenciOn de fenilacetaldehfdo, pero en una pequena 
p ropo re i c5n. 

11. Oxidaci6n catalítica del alcohol feniletílico. <70>. 

Cu ri A g 

300-400° e 
Guseva, estudió la producción de feni lacetaldehído por 

la owidación catalítica del alcohol feniletílico,utilizando 
la plata como catallzado1~,esta es1 haciendo pasar los 
vapores del alcohol, mezclados con aire, sobre el 
catal iza.dar precalentado a 350 "'C, determinando el Tlujo 
óptimo, y la mezcla más eficiente alcohol-aire (30Y. de 
ewceso>. El producto se destila al vacío y se obtiene 
apro:dmadamente un :SO'l. da feni lacetaldeh8o. Por otro lado, 
Skoblinskaya y E.M. Frantsuz, informan este método can 
pa5terior purificación del aldeh(do, a través de la 
formación del compuesta bisulfÍtico. 

I I I. Síntesis de Oar·zens. (39), <40), (51), <62>, <72), (73>, <74) 
(75). 

Se utili:::a la síntesis de aldehídos de Dar;:ens para la 
obtenci6n del ester gl icídico <V>, que trata de la 
condensaci6n de un aldehído o una cetona, con un 
al fa-halo-~ster, produc: iendo un al fa-epox i-~ster (éster 
glicfdico>. El agente condensante más ~recuentemente usado 
es el etóxido de sodio o la amida de sodio. Esta reacción 
debe ser llevada a cabo bajo condiciones anhidras y en 
atmósfera inerte, (de preTerencia a una temperatura de O"C>. 
Al terminar el tiempo de reacción <horas o días), la mezcla 
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es tratada con 3cidos dill..1Ídos y los productos org~nicos 
son sep.:irados por destilación al va.ero. El ésler obtenido 
va a ser convertido al aldeh:ú:io por varios procedimientos 
como son: hidrólisis, descarbo>11lación, calentamiento o 
bien, pasando vapor .. a la mezcla en una destilación a 
presión reducida. 

VI V 

Algunas patentes tt'atan de la preparación de 
fenilacetaldehfdo <I> pot• benzaldehído <VI>, como es la 
ewpuasta por i-<norr y Weissonborn Laa9e, en la cual informan 
haber obtenido buenos resultados de aldehídos sustituídos 
por un proceso de condensa.ci6n del ester alqui1ico del 
ácido haloacé'tico, con un aldehrdo arom~tico; utilizando un 
agente condensante, como el sodio, amida de sodio o el 
etóxido de sodio, (en Ltn solvente inerte, tal como el 
xileno>. El fenilacetaldehído se forma, a partir de 
benzaldeh(do y del ester etílico de la fenil9licina como 
intermediario. 

IV. T1~atamiento del ~ster cin~mico con hipohalitos. (36), 
!37)' (38)' (61). 

CH=CHCOOEt ~H81-CHOHCOOH ~yHCOOH CHfHO 

·Ó+Hosr-© ©l-© 
VII VIII 1 
El á.cido cinamico <VII>, es otra fuente para la 

obtencion del fenilacetaldehido CI>. El tratamiento con 
hipohalitos da el ~cido alfa-halo-hidroxicinimico (VIII>; 
cuando este ácido se trata con ácido sulfúrico diluído, 
pasa por una serie de intere9antes transformaciones, 
tet·min~u1do en fEmi l .;icet.?-ldehfdo ( I>. Ya que ~s.te aldehído 
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es muy sensible a los ~cides, 
formado, por medio del paso 
reacción. 

se le extrae 
de vapor a la 

después de 
me;:cla de 

V. Tratamiento del 6nido de estireno con un catali:z:ador.(35> 
(49)' (52)' (53)' (54>' (56>' (59). 

Una fuente potencial comercial del fenilacetaldehído, es 
el li>:ido de estireno, al que se encuentra con cierta 
facilidad y que se puede convertir al aldehído bajo la 
influencia de catalizadores a altas temperaturas. Fourneau 
y Tiffeneau, estudiaron la síntesis del aldehído 
fenilacetico, a partir de los 6~idos de etileno 
1,2-monosustituidos, que se obtienen fácilmente de sus 
derivados etilénicos correspondientQs ( en presencia de 
éter acuoso) 1 bajo la acci6n del yodo y del óxido 
mercúrico, en prepare iones calculadas de acuerdo a la 
fórmula 1 

A continuaci6n se trata con potasa cáustica pulverizada, 
durante un período de uno a dos días. 

KOH Metal 
200ºC 

Al término de la agitación, se destila al vacíO, en 
presencia de un metal como catalizador, a una temperatura 
aproNimada de 200,. C Obteniéndose, de esta manera, el 
fenilacetaldeh(do. 
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VI. Tratamiento del eter fenilvinílico con ácido sulfOrico 
o con catalizadores. 

CH•CHOEt [6º] 6CHO 
6 

El fenilacetaldehÍdo <I>, puede ser sintetizado a partir 
del iter fenilvinrlico <IX>, ya sea¡ por tratamiento con 
ácido sulfúrico di luído o preferentemente, h~ciendo pasar 
el ~ter fenilvinílico por catalizadores selectos a altas 
temperaturas. Este método de preparaci6n fue estudiado por 
Eme1•san, a partir de derivados del estireno 1 haciendo pasar 
feniletilen9licol sobre un 9el de vÍlice impregnado de 
áaido fosfórico <precalentado de 200-225 ° C> 1 a una presión 
de 105-125mmH9. El aldehído, es obtenido en un 74'l. 
aprow imadamen te. 

VI l. Reacción de Gri9nard. (63), <65), (66), (67). 

HoL1ben, preparó el fenilacetaldehído haciendo reaccionar 
el cloruro de benc1lma9nesio <X>, con §cido f6r·mico. El 
producto da un po1·centaje te5rico del 30X. Con el uso del 
formiato de metilo, se obtuvieron mejores resultados, asr 
como con la dietilformamida y con el ~ster ortof6rmico 
<Xl> 1 que estudi6 Bodroux. El cual, a la combinación 
or911noma9nésica (pruparada en solución etérea), adiciona el 
ortoformiato de etilo <sota a gota>, a una temperatura de 
100t. C • Al momento se produce una reacción en~r9ica • La 
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mezcla se deja con agitación durante apro><imadamente 
treinta minL1tos; a continuación se trata con ácido 
clorh!dt'ico, decantando, lavando con a9ua y secando con 
sulfato de sodio anhidro. El aldehído obtenido, se 
encuentra mezclado en proporciones varia.bles da su acetal 
etílico (se destruye con ácido sul.fOrico), siendo posible 
la e>etracciOn del aldehído, a f\,artir de mezcla bisulfitica. 
El rendimiento obtenido de fenllBcetaldehfdo a partit• del 
cloruro de benci lo es del 55'l.. 

VIII. A partir de ácido f6rmico y ácido fenilacético. (64). 

El pasar los vapores de los t!.cidos fórmico y 
fenilacático, sobre dióxido de titanio a una temperatura 
aproximada de 300° C, da coma resultado el aldehído 
fenilacática. En este caso, el 6xido da titanio desdobla 
e;.cclusivamente el ácido fórmico, por deshidratación según 
la fórmula: -HJ) _ 

HC02H~O + CClz 
liberando e.fectivamente una mezcla de óxido da carbono y de 
anhidr"'ido carbónico ( la proporción a la cual se encllentran 
puede servir para la formación del aldehído). Cuando el 
ácido f6rmic:o ha desaparecido completamente, el 
fenilacetaldehído puede ser purificado por medio de una 
combinación bisulfítica. El rendimiento informado de 
fenilacetaldehído es del 75X. Se debe hacer notar que ésta 
reacci5n es bien conocida y que se puede llevar a cabo en 
fase 1Íquid'1. 1 por ejempla en aceite mineral a una 
temperatura de 300-400rc. 

IX. Reduc:ci6n de Rcsenmund. 

La reduce i6n de Rosenmund ha d ~do un rendimiento del 80X 
de aldehído fenilac~aico¡ hidrogenando el cloruro del a·cido 
correspondiente (L..ttilizando tolueno como disolvente) 1 en 
pt•esencia de un catalizador' de paladio-sulfato bárica. 
Debido a que este catali:adot· eg inatacable por el jcido 
clorhídrico, se trabaja a temperaturas muy bajas1 
evitándose de ésta forma fenómenos secundarios. El cloruro 
de ácido utilizado < cloruro de fenilacetilo), se hace 
reaccionar a una temperatura de 250°C. 
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X. Bi'ntesis de Witti9. (71>. 

La síntesis de Witti9, ha sido aplicada para la 
preparación de un amplia 9ama de aldehídos, incluyendo el 
fenilacetaldehído. En este método se utiliza como reactivo 
el cloruro de trifenilmeto:<imetilfosfonio (XII>1 

(C5H5l3P + CI CHzO CH3- gcsHsJf CHzO CHlci .:xn: 
éste se hace reaccionar con fenil-litio para dar (XIII> 1 

:XII FsHf I (~HJ3P;CHOCH3 . ".'&fü 
que ha su vez, es el reactivo utilizado para transformar el 
grupo -C=O, en el aldehrdo incrementado en un carbono. 

1 :x:rr 1 H oGJ 1 
- CaO --- -C: CHOCH3 ~-CHCHO 

XI. Conversión del cicloocta.treno. (47). 

Una interesante preparación de éste aldehído, toma en 
cuenta la conversión del ciclooctatreno a 
fenilacetaldeh(do. Crai9, obtiene el fenilacetaldeh(do por 
tratamiento de ciclooctatreno <XIV> con ácido acético, 
perl5xido de hidr69eno al 30Y. y ácido sulfúrico ( como 
catalizador). Se deja aproximadamente durante un período 
de 4 horas, il una temperatura de -5ºC a oºc. Al terminar 
el tiempo de reacción, se le permite alcanzar la 
temperatura. ambiente. A la solución resultante se le 
adiciona agua, e~trayendo el producto con ~ter de petroleo; 
se seca y se destila, obteniéndose el fenilacetaldehÍdo a 
una temperatura de 65-67°C a 7 mmH9. 
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C A P T U L O I V. 

METODOLOGIA DE EXPERIMENTAC!ON • 

De las di.ferentes rutas informadas en la literatura 
pueden plantearse 4 rutas generales para la síntesifi. del 
fent 1 .. cetaldehído1 

CH:CHR o 
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Ruta A. 

Esta ruta es básicamente una reacción de condensacidn 
aldólica "Darzens", la cual utiliza como materias primas 
a)benzaldehído¡ 9ue. es un producto de fácil acceso y bl 
cloroacetato de etilo. 

En términos generales las reacciones involucradas en 
esta ruta son las siguientes: 

CHO 6 + CI CH2 COOEt 
O ºC,24 H ra. 

!, OBTENCION DEL ESTER, 

Parámetros eHperimentales. 

Tomando en cuenta la disponibilidad de la materia prima y 
el ectuipo utilizado se ensayaron 3 reacciones de 
condensación ald6lica. 

a) Condensaci6n aldÓl1ca con metóxido de sodio (como agente 
condensan te>: 

Ha sido informado que la condensación de un aldeh(dc con 
un alf-.o.-haloéster en presencia de una base fuerte Cmet6xido 
de $Odio) produce un ~ster glicídico. En este caso se 
prefiere que sea llevada a cabo en atm6sfera inerte 
<nitro9eno>. Podría pensarse que la función del agente 
condensante básico es la de convertlr el haloestar a su 
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enolato, trayendo como consecuencia la adición de éste al 
9rupo carbonilo del aldehído dando como resultado el éster 
glic:fdtc:o. 

CHO 

ó + CiCll2 COOEt. 

METODO EXPERIMENTAL 1 

A un matraz de bola de 3 bocas con agitación mecánica y 
baJo c:orriente de nltr6geno, se adic:ionan 21.30009 de 
benzaldehído y 21.80009 de c:loroac:etato de etilo disueltos 
en 15 ml. de disolvente <metanol absoluto>, a continuación 
se agresa lentamente (gota a gota> 18.40009 de metóxtdo de 
sodio recién preparado < en la literatura viene informado 
que puede estar disuelto o en suspensi6n en el disolvente 
utilizado, pero como se trató de hacer en las mejores 
condiciones se utilizó al agente básico obtenido en ese 
momento> en 10ml. de metano!. La mezcla de reacción se 
deja por aproximadamente 36 horas (durante el transcurso de 
6ste período de tiempo se fueron sacando cromatoplacas para 
determinar el tiempo al cual se termina la reacción. El 
producto obtenido se extrae con 3 porciones de tOOml. de 
éter, lavándolo con varias porciones de agua (hasta 
neutralizar). Se seca con sulfato de sodio anhidro y se 
des ti 1 a a una tempera tura de 80-89 /) C a 5mmH9 < en 1 a 
1 i teratura se informa de 70-75 ° C a 2mmH9>. Se anenan los 
espectros del ~ster. 

Se llevaron a cabo algunas 
informado, las cuales fueron: 
horas y 48 horas respectivamente. 
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b) Condensación aldólica con etéxido de sodio. 

En este caso de lo que se trató es de encontrar otro 
agente condensante b~sico que trajera como resultado el 
mejoramiento del rendimiento obtenido anteriormente, 
si9uiendo el mismo concepto de la reacción de Darzens. 

CHO 

ó • CICH2 C00Et 
0°C,N 2 

METOOO EXPER !MENTAL • 

A un matraz de bola de 3 bocas con agitación mecánica y 
bajo corriente de nitrógeno, se adicionan 10.60009 de 
ben:aldehído y 12.24009 de cloroacetato de etilo disueltos 
en 15 ml. de disolvente <etanol absoluto>, a continuación 
se agrega lentamente <sota a 9ota> 6.8C1609 de etóxido de 
sodio recién preparado) en 10ml. de etanol. La me%cla de 
reacción se deja por aproximadamente 24 horas (durante el 
transcurso de este período de tiempo se .fueron vacando 
cromatoplacas pürcl determinar el tiempo al cual se termina 
la reacción. El producto obtenido se e>:trae con 3 
porciones de 100ml. de éter., lavándolo con varias 
porciones de agua <hasta neutralizar). Se seca con sulfato 
de sodio anhidro y se destila a una temperatura de 90-lOOºC 
a 4mmH9. Se anexan los espectros del aster. 
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Al mfitodo se le hizo una modificaci6n 1 la cual fu~, la 
presencia de xileno para la formacic5n del etóxido de sodio. 

e> Condensación aldólic:a en presencia de carbonato de sodio 
y butanol. 

Esta mod i f i cae ión se hizo de acuerdo a un método 
reportado para carbonato de potasio, que en términos 
generales trata de la utilizaci6n de una base débil con un 
disolvente de alto punto de ebullición. De esta manera hay 
t1n contacto mas directo del a'3ente condensante con el 
haloester, sin ser tan en§r9ico como en el caso de una base 
fuerte. En esta reacción no es necesaria la presencia de 
atm6sfera inerte. 

CHO 

t CI CH 2COOEt 
Bu OH, f¡ 

METODO EXPERIMENTAL. 

Se adiciona una mezcla de 9.97509 de benzaldehÍdo y 
19.48209 de cloroacetato de etilo disuelto en 15ml de 
butllnol en un matra~ de bola con a9itaci6n magnética ~ue 
contiene 14.51409 de carbonato de sodio en 100ml de alcohol 
butrlico, se calienta la mezcla a reflujo, dejándola por 
apro:<imadamente 12 horas C en el transcurso de éste tiempo 
se le sacaron cromatoplacas a diferentes intervalos de 
tiempo para sabor si no es necesario mayor tiempo de 
reacción) Al termina de éste se a9re9an 100ml de agua y 
se extrae el producto con 3 porciones de lOOml de cloruro 
de me ti lena, se lava con agua y se seca con sulfato de 

37 



sodio anhidro. La solución orgánica que se obtiene se 
destila • El éster se obtiene a una temperatura de 70-75° C 
a. una presión de '5mmHg. Se anexan los espectros 
correspondientes. 

I I. SINTESIS DEL FENILACETALDEHIDO A PARTIR DEL ESTER 
GLICID!CO. 

Al tener los resultados del éster se procedió a la 
obtencion del aldehído a partir del éster slicfdlco 9ue por 
la acción de una base y mas tarde de un ácido da como 
resultado el aldehído fenilacético. 

METODO EXPERIMENTAL. 

Adicionar lentamente 5.013'59 del éster obtC!nido de la 
destilaci6n a una solución etanólica de etóxido de sodio 
<2.30709 de etciwido de sodio en 300 mi. de etanol absoluto> 
en un matraz de bola con agitación. El matt"'az se enfría 
e>ttearnamente a una temperatura de 15 grados, agregando a 
continuaci6n 15 ml. de agua ( la mezcla se calienta 
considerablemente y la sal de sodio empieza a separarse). 
La me:cla de reacción se deja por 30 Hrs., se filtra y se 
laVd con etanol y éter. La sal seca se a9r·e9a a una 
soluc:16n dilurda de ácido clorhídrico C56ml de ácido 
clorhrdrico concentrado en 300ml de agua> contenida en un 
matrJz de bola con reflujo, ( la mezcla se calienta 
considerablemente desprendiindose di6:<ido de carbono y 
separándose el aceite). A continuación el matraz se 
cal i~nta en baño mari'd por 1. 5 horas. Al término de éste 
tiempo el aceite se extrae con 150ml de ~ter de petr•ólec 
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<en la bibliografía viene informado la extracción en 
benceno, pero por cuestiones de seguridad se prefiere el 
éter de petrO!eo>. Se tomó una muestra del aceite obtenido 
realizindose un derivado de la 2,4- dinitrofenilhidrazina, 
al cual se le tomd punto de fugién dando de 110 ~ C < el 
informado en la literatura es de 121' y 11o·c>. El e:.<tracto 
orgánico se adiciona a una solución de metabisulfito de 
sodio ( 409 de metabisulfito de sodio en 100ml de agua), Cen 
la literatura se prefiere la destilaci6n a presión 
reducida, pero debido a la pérdida de producto par este 
método se realizó la separación por formación de compuesto 
de adici6n bisulfític:al. Se obtiene 1.98109 9ue corresponde 
a un 63.22'l.. Se ane~an los espectros del aldehído obtenido. 

A éste m~todo se le hicieron al9unas modificaciones con 
respecto al repor·tado para condensación aldól ica, las 
cuales fueron: tiempos de 4 horas, 12 horas y 1'5 horas. 

RUTA B. 

La materia prima ~ue se utiliza en ésta vía es el 
estireno, 9l.1e es un compuesto de amplia comercialización y 
fAcil ad9uisición en el mercado y el cinamato de etilo 9ue 
se obtiene fácilmente a partir de ácido cinámico, etanol y 
ácido sulfúrico. 

La. secuencia completa de reacciones para. la obtención 
del fenilacetaldehído es la siguiente: 

Ctt-CHR CH·CHR 

O do' 
24 Hrs 

+R'C03H ~o 

39 

BF 

l)Et ON0,H20 

2.)HCI 
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PARAMETROS EXPERIMENTALES. 

En este ca.mino se intentaron 2 reacciones básicamente, 
en las cuales se quizo hacer una comparación en la 
oxidaci6n por perácidos con las materias primas utilizadas. 
La 01<idaci6n selectiva de dobles ligaduras ha sido 
informada utilizando diferentes perácidos, entre ellos se 
encuentran el acido peracético, ácido m-cloroperbenzoico y 
el ác-.ido perben;::oico. 

Teniendo en cuenta la fácil disponibilidad de la materia 
prima se ensayar•on en primer' lugar la reacción del estireno 
con los perác:idos mencionados anteriormente y en segundo 
lugar el cinamato de etilo con los mismas per~cidos. 

!. FORMACION DEL EPOX IDO. 

1> Reacción del e<Stireno con perácidos. 

a) Reacción del estireno con icido perac~tico. 

O"C 

Para llevar a. cabo esta reacción fue necesario preparar 
el ácido per,;\cético. A continLtación se presenta el método 
eHperimental utilizado. 

METODO EXPERIMENTAL. 

A una me~cla d~ 41.09 de anhidrido acitico y 45.209 de 
agua oxigenada se le deja reaccionando por 4 Hrs. a una 
temperatura de 40" .;, durante éste período se sacaron 
ml'P~tras a diferentes intervalos de tiempo y se analizó 
yodométricamente el contenido de ácido peracético para 
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saber cuando se terminó la reacci6n. A continuación la 
mezcla de reacci6n se deja toda la noche a temperatura 
ambiente. Al t~rmino de é'ste tiempo se titula 
yodom~tricamente para determinar el contenido de ~c:ido 
oxígeno activo. Se obtuvo un rendimiento de 11.34 Y., 
30.329 (esta informado lM, 60-BO'l.). 

Mitodo yodomitrico utili=ado. 

Una alícuota de 2 ml del ácido peracético adicionarla a un 
matra: de 250ml, adicionar 0.5ml de yoduro de potasio y 
5Clml de agua. Dejar por 5 minutos protegido de la luz y 
titular con una solución de tiosulfato de sodio 0.1N. 

METODO EXPERIMENTAL PARA LA Q[ITENC!ON DEL EPOXIDO. 

A un matra:= de bola gue contiene 309 de estireno , se 
adiciona lenti\mente y con a9itaci6n una solución de ácido 
peracético al 111.99 en 90ml de acetato de etilo. La 
mezcla de reacción se deja toda la noche a Oª C • Se toma 
una muestra de la mezcla de reacción y se analiza para 
saber si hay ácido perac:ético sin reaccionar y en que 
concentración se encuentra, si hay se deja reaccionar la 
mezcla otras 6 horñs aproximadamente <esto e~ s1 se 
encuentra estireno en la mezcla>, si la t"eaccién a 
terminada se procede a destilar (para extraer acetato de 
etilo, ácido acético y ácido peracético no utilizado). 

En este método no hubo reacción debido en primer lugar a 
la dificultad de obtencion del ácido peracético (el 
peróxido de hidrogeno utilizado para su preparaciofi fue' de 
baja concE:"ntración> y en se9undo lugar éste ácido se 
descompone muy fácilmente, por lo 9ue imped(a su fácil 
manejo. 

b) Reacción d"l estireno con ácido m-cloroperbenzoico. 

C H•CHz C03H 

d'~ 6 Óc1 O't, 24 Hrs 
+ 
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METDOO EXPERIMENTAL. 

A un matraz de bola que contiene 19 de estireno , se 
adiciona lentamente y con agitación una solución de ácido 
m-cloroperbenzoico 1.39 en ~Oml de acetato de etilo. La 
me:::cla de reacción se deja toda la noche a 0 6 C Se toma 
una muestra de la mezcla de t~eacción y se analiza para 
saber si hay perácido sin reaccionar y en que concentraci6n 
se encuentra, si hay se deja reaccionar la mezcla otras 6 
horas aproxim¿¡d .. "mente Cesto es si se encuentra estireno en 
la mezcla) 1 s1 la reacción ha terminado se procede a 
destilar Cpara extraer acetato de etilo, ~cido acijttco y 
~cido m-clorop~rben:oico no utilizado). 

En este intento no hubo reacc:ifin, ya 9ue éste ácido es 
muy estable por lo que se necesitarfan condiciones mas 
drásticas para efectuar la reacci6n. 

e) Reacción del est1reno con ácido porbenzoico. 

6'~. 6' __ ao_c'-, 2_4_H•_• _ 

La preparación del per~cido fué una de las principales 
dificultades. Se prep~rlS el :'!icido perbenzoico por 2 
m~todos. El prinH:.>t•o que se conoce como el m6todo de Braun 
y consiste en t~rminos generales en la formaci6n de la sal 
uti 1 izcmdo 8.99 de peróxido de ben:::oi lo y 1. 749 met6~ido de 
sodio en 100ml de L•na solución de cloruro de 
metileno-metanol <1:1),a una temperatura de Oº e, dejar por 
apro::imadamente 10 minL1tos. Después la sal formada se Java 
con agua y hielo picado extrayendo con 100ml de 
tett·ac:Ioruro de carbono ( se descarta toda emulsi6n que se 
forme), eHtraer con benceno en lugar de tetracloruro de 

·co1·bono. Agregar la solución bencénica a 150ml de una 
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solución de ácido clorhídrica al 207., con enfriamiento 
ewterno esto da por resultado el ácido perbenzoico, el cual 
se extrae con 3 porciones de :SOml de cloruro de meti lena. 

Determinación yodométrica del peráCido. 

Se determinó yodométricamente la cantidad de oxigeno activo 
en esta t€cnica de la siguiente manera: una alícuota de 2ml 
de ácido perbenzoico se pipetea a un matraz que contiene 
25ml de una solución de ácido acético en cloruro de 
metileno <3:2 en volumen). Se añaden 4ml de una solución 
saturada de yoduro de potasio y la mezcla se deja por 5 
minutos al resguardo de la luz. A continuación se añaden 
75ml de agua y la soluci6n se titula con tiosulfato de 
sodio 0.1N <2.57g gue corresponde a un 57.52%). 

En este caso se obtuvieron cantidades de ácido perbenzoico 
muy bajas por lo que se optó por buscar otro método que 
diera mejores resulta.dos. El segundo método probado fué el 
de perhidrdlisis del per6xido de benzo{lo , el cual se 
realiza en matraz de polietileno. Esta técnica consiste en 
la adlcl~n de 1.029509 de sulfato de ma9nesio 
heptahidratado, 12.06409 de hidró:cido de sodio,30ml de 
per6wido de hidrógeno al 30Y., en 60ml de agua,adícionar 
24.16209 de peróxido de benzoílo en 75ml de metanolJ, 
manteniendo la temperatura entre 18-22 ·"e y con a9itacion 
magné"t ica. Después de 10 minutos se pasa a una soluc io'ñ de 
a'cído sulfúrico al 20 'l. C150mll y la solución resultante se 
eHtrae con 3 porciones de 50ml de cloruro de metileno. El 
producto obten ido se determinó yodométricamente por el 
método uti 1 izado en el ácido perbenzoico, dando por 
resultado 19. 925g (8'2. 454>. Este método tuvo mejores 
resultados, por lo c¡ue iué el gue se utili;:Ó. 

METOOO EXPERIMENTAL PARA LA OBTENCION DEL EPOX!OO. 

Se adiciona a una solución de 14.2691)9 de ácido 
perbenzoico en 500ml de cloruro de metileno ( en la 
bibliografía esta reportado el uso de cloroformo, pero por 
seguridad se ut i 1 izó el e loruro de met i lena>, lentamente y 
con C1.9it~1ción 10.10259 de estireno. La solución es 
mantenida a O º C por 24 horcis. Se toma una al (cuota de la 
solución obtenida titulándose para determinar el exceso de 
ácido perbenzoico remanente. El ácido benzóico es removido 
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de la solución or9ánic:a por agitación con -fuertes porciones 
de una solución de hidroxido de sodio al lOY.1 el álcali se 
remueve lavando con agua y la Golución me seca sobre 
sulfato de sodio anhidro. El producto obtenido se purifica 
por destilación a presión reducida a una temperatura de 
60-65 "C a 3 mmH9 dando 1. 350(19 d" producto C en la 
llteratura se Informa de 24-269 (69-75lOJ, Del producto 
obtenido se mandaron muestras a r.R. y R.M.N.. Los 
espectros son anewados. 

Se hicieron modificaciones al método reportado respecto al 
tiempo ;éste fué de 24 horas y 48 horas • 

!!, DBTENCION DEL FEN!LACETALDEH!DO A PARTIR DEL EPOX!DO. 

BF-f:Hf H.).p ' 
1.5 mln.C 6 H 6 

METDDO EXPERIMENTAL. 

En un vaso de precipltádo se adicionan 0.1329 d" 6xido de 
estireno obtenido disuelto en 4:SOml de benceno,se añade 
1. 75009 de tri f luaroetearato da boro y la solución se a9i ta 
por aprowimadamente 1 minuto,a c:ontinuac:tón se lava con dos 
porciones de 300ml de agua. La fase or9ánica se separa y 
se destila para la completa extracción del benc:ena(50-6d' 
C>. El aldehído resultante de la destilación se disuelvo 
cm tOOml de ~ter de petroleo y se a9re9a a una soluci6n de 
metabisulfita de sodio (409 de metabisulfito de sodio en 
lOOml de agua>, se deja toda la noche, fi 1 trándose y 
lavSndose c:on a9ua y éter de pett•óleo, se seca la sal 
bisulf(tica obtenida C 1.350(19 1 77.14%) 1 el rendimiento 
informado es de 74-82'l. • El aldehído es 1 ibet"ado del 
campuosto bisulfítico por adic:i6n de ácido clorh(drico 
diluÍdo y muestras de éste aldehído se mandaron a 
esp't't:.. t1~osc:op ía. Los espec: tres obten idos son anexados. 
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Este procedimiento se realizó a tiempos de· 24 horas, 1 
minuta y 1.5 minutos. 

2) Reacción de cinamato de etilo con perácidos. 

La secuencia de reacciones llevada a cabo 
si9uiente: 

CH=CHCOOEt 

Ó+ 
C{l-,CH CO O Et _o·c-cóJ 

es 1 a 

Para llevar a cabo esta secuencia de reacciones fué 
necesario la s{ntesis del cinamato de etilo. Se encont,.ó 
un m~tcdo muy sene i l lo de se9ui~r y con buen resultado, se 
describe a continuación. 

CH=CHCOOH CH=CHCOOEI 

6 
METODO EXPERIMENTAL. 

Mezc:lar 20.09 de ácido cin.ímico, IU.889 de etanol y 
o. 6759 de ácido sulfúrico concentrado en lúOml de 
diclorometano, la mezcla se calienta a. reflujo con 
agitación magnética. La reaccidn a terminado cuando no hay 
mayor separ.:\ción de agua de la mezcla. Al terminar el 
tiempo de reacción, la mezcla se deja enfriar, lavándola 
con solución de bicarbonato de sodio (hasta neutrali;::ari, 
agua y destilando a presión reducida a una temperatura de 
112-118º C a ó mmHg. El producto obtenido pesa 19.64309 
CS0.80%). Se enviaron muestras a Espactroscopía. Se anexan 
los espectros obtenidos. 
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a) Reacción del cinamato de etilo con ácido paracético. 

CH=CHCOOEt 

6 o•c 

~H-CHCOOEI 

6 48H rs 

METODO EXPERIMENTAL. 

A un matraz de bola que contiene 1.00159 de cinamato de 
etilo, se adiciona lentamente y con agitaci~n 3.7509 de 
ácido peracético en 15ml de acetato de etilo. La mezcla de 
reaccic5n se deja por 48 Hrs. a O C • Se toma una muestra de 
la me:?cla de reacción y so analiza para saber si hay ácido 
peracótico sin rel'lcc:ionar y en que concentraci6n se 
encuentra, si hay se deja reaccionar la mezcla otras b 
horas aproHimadamente <esto es si se encuentra estlr-eno en 
la me;:cla) 1 si la reacción a terminado se procede a 
destilar <para extraer acetato de etilo, ácido acético y 
ácido peracatico no utilizado). 

Este procedimiento se llevd a cabo a diferenteSt tiempos 
loc:s cuales fueron de 24 y 36 horas. No hubo reacción, esto 
probablemente se debió a la rápida descomposición del 
perác ido, adem.ís del impedimento estérico del reactivo 
utilizado. 

b) Reacción de cinamato de etilo con 'ácido 
m-cloroperbenzoico. 

CH:CH COO El 

O'"'"" 6 + 6(, o •e .24 Hrs • 
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METODO EXPERIMENTAL. 

A un matraz de bola que contiene 0.5335g de cinamato de 
etilo, se adiciona lentamente y con a9itaciOn 0.52159 de 
ácido m-cloroperbenzoico en 15ml de acetato de etilo. La 
me::cla de reacción se deja por 48 Hrs.a 36''C • Se toma una 
muestra de la mezcla de reacción y se analiza para saber si 
hay ácido m-cloroperbenzoico sin reaccionar y en que 
concentrac:i6n se encuentra, si hay se deja reaccionar la 
mezcla otras b hrs aproximadamente (esto es si se encuentra 
cinamato de etilo en la mezcla) 1 si la reacción a terminado 
se procede a destilar a un.a temperatura de 60-71) 0 e a b 
mmHg (para extraer acr.tato de etilo y perácido no 
utilizado>. 

Se hicieron algunas variaciones lL\s cuales son : tiempos 
de 24, 36 y 48 horas y temperaturas de O"C, 22'"C y 36 C. 
No hubo reacción en éste procedimiento, debido en parte a 
la gran establl ldad del ác:ldo y por otro lado al 
impedimento estérico del reactivo. 

e> Reacci~n de cinamato de etilo con ácido perbenzoico. 

METODO EXPERIMENTAL. 

~o~~¡CHCOOEt 
0°C,4Blln V 

Se adicion~ a una solución de 3.q535g de ácido perbenzaico 
en 500ml de cloruro de metileno en la bibliografía esta 
repot"tado el uso de cloroformo, pero por seguridad se 
utilizó el cloruro de metileno), lentamente y con agitación 
5.04259 de cinamato de etilo. La solución es mantenida a o• 
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C por 48 horas. Se toma una al (cuota de la solución 
obtenida titulándose para determinar el e:<ceso de ácido 
perbenzoico remunente, así como c:romatoplacas para saber el 
curso de la reacción. El ácido benzoico es removido de la 
solución orgánica por agitación con fL1ertes porciones de 
una solución de hidróxidu de sodio al 10'l.; el álcali se 
remueve lavando con agua y la solución se seca sobf'e 
sulfata de sodio anhidro. El producto obtenido se purifica 
por des ti la.ción a presión reducida a una temperatura de 
70-75 e C a 5mmH9 dando 3.43309 1 62.24% de producto. Del 
producto obtenido se mandaron muestras a I.R. y R.M.N •• 
Los espectros son anexados. 

Se hicieron modificaciones de tiempo en este método, los 
cuales fupron de 24, 36 y 48 horas. 

RUTA C. 

En éste procedimiento se desea la oxidaci6n controlada 
de un compuesto 9ue tiene una doble li9adura C-C. La 
materia prima utili:ada es el estireno. 

La reacción involucrada en esta ruta es la si9uiente1 

CH=CHz ó + Pb(OAcl4 30mln,TA· 

Para. poder efr.>c tuar 1 a reacción, -fué necesario la 
obtencidn del tetr~acetato de plomo. 

Pb.J4 
Pb(OAc~ 

48 



TECNICA PARA LA OBTENCION DEL TETRAACETATO DE PLOMO. 

Una mezcla que contiene 17.5ml de ácido acético y 
11.5ml de anhidrido acético en un matt·az de 3 bocas, es 
calentada a una tempet·a tut·., de 55t C con as i tac i6n mec:"n ice., 
s.dic ion ar en pequeñas pare iones ~O. (19 de óxido de plomo 
rojo ( esta adic:i6n es conf1J1•me se elimine la coloración 
debida al 6xido de plomo rojo >. La temperatura debe ser 
mantenida entre 55 y 80.,C durante la adic:i6n. Una solución 
obscura y espesa se produce durante la reacción, 
procedi~ndose a enfriarla y filtt·arla. Los ct·istales 
obtenidos de tet1•aaceti\to de plomo son recristalizados de 
ácido ac~tico caliente, clarificándose la solt..tc:i6n con 
carbón activado, -filtrándose y enfriándose. El pt"oduc:to se 
tzieca a una temperatura de 100" C y se ti tul a para saber la 
concent1~ación a la cual se encuent1~a el tetra.acetato de 
plomo. 

Ti tul ación yodométrica. 

0.43359 de la muestra problema se disuelve en 5ml de 
ácido acético,adicionándolo a un matra:: que contiene 12.0l)g 
de acetato de sodio y 1.009 de yoduro d~ potasio en 100ml 
de agua. Dejarlo por 5 min al resguardo de la luz. Se 
titula con una solución de tiosulfato de sodio 0.10BN. La 
concentraci6n a la que se encuentra es de 24. 41ü0g, 54. 131., 
<en la literatura viene informado un rendimiento del 70-77"1. 
del tetraacelato de plomo). 

METOOO EXPERIMENTAL PARA LA OBTENC!Ot~ DEL ALDEHIDO. 

Se adiciona gota a gata 7.12509 de est1reno en Cloruro 
de metileno (20ml>, a una solL1ciéin ~Lte contiene 29.97509 de 
tetracetato de plomo y 70ml de ~cido trifluoroac6tico, se 
deja la mezcla de reacción por aproximadamente 30 minutos a 
temperatura ambiente. La mezcla resultan te se vacía sobre 
ll)Oml de agua, separando las fases .El producto obtenido 
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se extrae 3 porciones de 20ml cada una de éter de petróleo, 
lavándolo con una solución de bicarbonato de sodio al SY. 
y agua, secándolo con sulfato de sodio anhidro. La 
solución etét-ea se vac Íc."\ sobre un vaso de precipitado que 
contiene una solución compuesta por 40 9ramos de 
metabisulfito de sodio en 100ml de agua, se agita y se deja 
toda la noche. La sal bisulf{tica obtenida se filtra , 
lavándola con a8ua y ~ter de petróleo, se seca. Se obtiene 
5.03959, 61.30'l.. Se realiz"1.ron espectros de R.M.N. e I.R., 
qt1e son anexados. 

Se realizaron al.gunas modificaciones en cuanto al tiempo 
de reacción. Estos fueron 30 y 60 minutos. 

RUTA D. 

En áste caso se intenta obtener en primer lugar la 
halohidrina correspondiente a partir del estireno a 
temperatura ambiente. Una vez obtenida la halohidrina , el 
siguiente paso es su tratamiento ya sea con potasa o con 
nitrato de plata. En el primer caso se desea obtener el 
ep6xido correspondiente y posteriormente el aldehído 
fenilac~tico por t1·atamiento con t1·ifluo1•cetearato de boro. 
En el segundo ca:.o, se desea obtener directamente el 
aldehído a partir de la halohidr•ina tratada con nitrato de 
platü como catalizador. 

Le. secuencia general de reacciones es la siguiente: 

'""'"' ¡: '"•' 1 I • ~~ 6'"' 
6-6- rr 6'"' 
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PARAMETROS EXPERIMENTALES, 

Debido a la fac i 1 id ad de laboratorio y de materia prima se 
llevaron a cabo los 2 tipos de reacciones a partir de la 
halohídrina mencionados anteriormente. A continuación en 
primer lu9at~ se l levarS a cabo la reacci6n de obtención de 
la halohidrina y en segundo lu9ar se mostrarán los dos 
tipos de reacción llevados "'cabo pa1•a la síntesis del 
aldehrcto. 

El reactivo del cual fué necesaria su preparación es el 
Ó><ido mercltrico amarillo. 

TECNICA DE PREPARACION DEL OXIDO MERCURICO AMARILLO. 

Este se obtuvo b~atando 409 de acetato mercúrico en 20c)ml 
de agua con una solución de hidróxido de sodio al 50 X 
hasta pH básico e se adiciona. poco a poco el hidróxido de 
sed io ) , con as i tac ión ma'3nét ica. La mezc l.a de rea ce ión se 
deja por aproximadamente 5 min. y el precipitado obtenido 
se f i 1 h'a. en buc:hner y se 1 ava con var'ias pare iones de 
agua. Se seca a Ltna temperatura. de tOOºC y se tri tura. 

REACCION DEL ESTIRENO CON OXIDO MERCURICO AMARILLO, 

La reacción 
la obLenciór1 
de ah( se 
altern~tivos 

del estit•eno con d,:ido mercat•1co amarillo para 
de la halohidrina se muestra a continuación y 
part1r5 pat•a el desarrollo de dos mitades 
para la síntesis del aldehído fenilacético. 

L~ secuencia de reacciones es } .. 1 siguiente: 

CH=CH2 ~H- CH z 1 

6 .¡. Hg0fl¡tH 20 

( CH
3

Ctt2 lz<>• c. 6 
T.A. 
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Como se puede observar la formación de la halohidrina 
involucra. una halogenac:ión y una hidro>eilación del reactivo 
que en éste caso es el estireno. 

METOOO EXPERIMENTAL. 

Se adiciona 73.4g de yodo pulveri=ado a una me:::cla de 
31.39809 de O::ido mercLÍrico ama.Pillo en 288ml de éter 
sahwado de agua y de 30. 119(19 de estireno, la mezcla se 
dejd react:ionando de 5:'30 horas, con agitación mecánica. 
Terminado este tierapo; se filtra la mezcla 1 lavando el 
filtrado obtenido cnn una soluci6n de bisulfito de sodio al 
1(1% y yoduro de potasio, secándolo con sulfato de sodio 
anhidro. El producto obtenido se descompone rápidamente por 
lo que debe ser utili~ado inmediatamente. 

Se hicieron variaciones en el tiempo de 4.30 1 '5.00 y 5.3() 
horas. 

A partir de la halohidrina, como se había informado se 
siguieron 2 pasos diferentes uno el trata~ la halohidrina 
con potasa y obtener finalmente el fenilacetaldehído y otro 
el de tratarla directamente con un catalizador dando por 
resultado el aldehído con~espondiente. 

!l FORMACION DEL EPOX!DO. 

a) Reacci6n du la. holohidr·ir1i\ con hidt·Ó::ido de potasio. 

K OH 

36 Hrs 

52 



METODO EXPERIMENTAL. 

A 71.7909< éste es un dato teórico, debido a no poder 
determinar la cantidad de halohidrina obtenida por su 
rápida descomposición> de la halohidrina en 28Bml de éter 
se adicionan 40.379 de hidróxido de potasio finamente 
pulverizado y se deja por 36Hrs. Al término de éste tiempo 
la solución et~rea se decanta, el producto se lava con 
éter, se sec:a y se destila para purific:aci6'n del epóxido y 
e>itracc:ión del disolvente. El producto puro se obtiene a 
una temperatura de 60-70" C a 5 mmH9 ( 17. 93899, 51. 61 Y.>. Se 
a ne Han los ernpec tras del epó>: ido. 

b) SINTESIS DEL FENILACETALDEHIDO. 

~H-,CH2 CH2CHO o BF~CH3CH¡)p 6 1.5 mln ,C&H6 

METODO EXPERIMENTAL. 

En un vaso de precipitado se adicionan 1.75009 del 6:<ido 
de estireno obtenido disuelto en SOml de benceno, se añade 
0.13209 de trifluoroetearato de boro y la solución se agita 
por aproximadamente 1 minuto, a continuaci6n se lava con dos 
porciones de 30ml de agua. La fase orgánica se separa t se 
destila para la completa e~tt•dcc16n del benceno. El 
aldehído obtenido de lu destilación se disuelve en 100ml de 
éter de petróleo y se agrega a una solución de 
metabisulfito de sodio (409 de metabisulfito de sodio en 
1f)Oml de agua), se deja toda la noche, filtrándose y 
lavándose con agL•a y éter de petróleo, se seca la sal 
bisulf(tic.:a obtenida. Se obhlvie,.on 1. 351)1)9, 77 .141. del 
producto ( el informado en la 1 i tcra tura es de 74-83 'l.>. 



Este procedimionto se realizó a tiempos de 24 horas, 
minuto y 1.5 mlnutos. 

11) Reacci6n de la. halohidt"ina con nitrato de plata. 

A> Como primer paso es la formación de la halohidrina 

CH=CH2 

6 + HgO+lfHzO 

METODO EXF'ER111ENTAL. 

Se adiciona 12.12009 de yodo pulverizado a una mezcla de 
5.2069 de Ó>tido mercCtrico amarillo en lOOml de éter 
satu1·ado de a9ua y de 5.069 de estireno, la mezcla se deja 
reaccionc'lndo de 5:30 horas, con a9itaci6n mecánica. 
Terminado ésto tiempo; se filtra la mezcla , lavando el 
filtrado obtenido con una solución de bisulfito de sodio al 
107. y yoduro de potasio, secándolo con sulfato de sodio 
anhidro. El producto obtenido se descompon~ t".Ípidamente por 
lo que debe ser utili=ado inmediatamente. 

Se hicieron variaciones en el tiempo de 4.30, y 5.30 horas. 

B> Obtención del f~nilacetaldehÍdo. 

30 m in ,T. A. 
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METODO EXPERIMENTAL. 

Se adicionan 9.04509 de nitrato de plata disueltos en 5úml 
de agua a una solución que contiene 12.0609 ( dato teéricoi 
de la halohidrina en una mezcla de 100ml de agua y 50ml de 
dioxano purificado, se deja agitando 15 minutos. La mezcla 
se filtra y el aldehído se extrae con 2 porciones de 50ml 
de éter de petróleo. Los extractos se lavan con agua y 
después se adicionan a un vaso de precipitado que contiene 
una solución de metabisulf ito de sodio <40 gramos de 
metabisulfito de sodio y 100ml de a9uaJ, se deja toda 1~ 
noche. El precipitado obtenido se filtra y se lava con agua 
y éter de pett'Óleo, secándose en filtro buc:hner. Se obtiene 
en basu a la cantidad de estit"·eno adicionado t.9185g, 
65. 72Y., ( el rendimiento informado es de 52'i0. Este producto 
se mandó a espectroscopia. Los espectros obtenidos son 
anexados. 

A éste procedimiento se le hicieron modificaciones en 
tiempo y reactivos: los reactivos 6xido mercúrico rojo y 
óxido mercúrico amari l to. 
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En base aJ li''wql•t':'·''"=' expuet:.t.o 1:.•n el caoft:.ulo antRrlur .¡;.e 
ciarán los ra<sul tados obten•dos e:;pl::'rim~ntalmente. 

RUYA A. Cond~r1sac1~11 ~id61ic~ ''Dar~en~··. 

E~ta rL1ta invnlucr ~ ~n L~rn1ino~ ger1erales 2 p~~os: en 
¡Jr11nt::r lugnr lñ -trwt'i1•:-.i.6n dt11 ~·.;i;.~r glit:fdjco pCJr los 
d1 .;ero•ntes auentF.:s ccir.densante~.;; uti l l ZC'ldO!::i y en ~i:>g:anr;o 

11.i'Ja•- :ta .. abt.ttni..'.ll~n d'="l .ft-.n1lacf-!lc'lldt--hÍct~,. ~r-1 s¿gu1aa se.­
pr~~entardn los r~~~lledo~ exp~r1n~11tdl~n b~~anc·d 

pr·~r\lo .. u·~mt•ni~ l'li ji\ Lt:c••JCºI t.:t-! tP.rl•"LlÍ'i't y e· l~i· ... v.-:,rlulii:~~ 
m:ari1~j~,dcH;. p.:.\rol t..cll~a ':"' .. j:' .. ~·· t•,•~1"\!;(.) 0 

CHO 

6 36 H rt 

78 

~H-.,.CHCOOEt 

o 



La siguiente tabla presenta las variallles 111anejadas de 
cad~ experimento en esta ruta. 

EXPERIMENTO NUM. 

2 

Como se observa 
e>iper1mentos, de los 

TIEMPO DE 
REACCION 

24 Hrs. 

48 Hrs, 

::6 Hrs. 

de esta reacr.:i6n 
CL1alcs el tercero 

se 
fl.1é el 

f;END 1 MI EtlTO 
08TENIDO 

34, B ;: 

48.04 'l. 

51. 91 

realt=.;:1.ron 
9ue tuvo 

_, 
Ltn 

rend i 1niento 1nayur, por lo c¡ue se puede dacir que las 
condic1ones .. las cuales se llevó .. cabo fL1eron las 
mejores. 

El e::per1mcnto 3 se di fet•enc{a de los ott·os : en el 
tiempo ut1l1:ado, pero no se puede dec1t· ~ue h~>ª una 
l't?lvción lineal entr·e tiempo y rendimiento cb,:.:ri1do, oebido 
3 gue -al E'l~pt·n 1ment-..l : S•.:> llH·•:Í o Ccibu ·::or1 L•n t1~mpo de 
r~a~c16n mdy~t· y ~l r·endim1ento oblenido fud ~1eno1•, 

Par·~ l'?Sta rt!~i.:cil,., s~ obtc.ovu Ltn renrl1m1ent:> gent::rCol dc:il 
~:..::tt.!,- del 51.91 í:. 

79 



En la siguiente tabla se presentan los 
SLI 

react i v'OS 

raspee t 1.Vo utilizados para cada eHperimen to con 
rendimiento. 

MATERIAL PM 

IExPER~N To 

BENZALDEH!DO 106 

CLOROACETATO 1::2 
DE ETILO 

METO X IDO DE Na 1 54 

PESO PESO RENDlM!EtJ-: 
REACTIVO :PRODUCTO ITO OBTENlúO: 

::1. 2000g 

------------·---
ESTEQ.: 
.::a. 4(11.)og : 

: ~4.4üüü'3 : OBTEl'JIDOt ::'.4.8 ~·. 

1-3. :.o50g: 

6. 70(1.)g 

E X P E R 1 M E N T O ~ 

BENZALDEHIDO 

CLOROACETATO 
DE ETILO 

ME rox IDO DE N": 

106 

54 

E X P E R 1 M ~ N T O 

BENZALDEHIDO 106 

: 18.91(11)9 : 

------ --·----- -----
: CLOROACETATQ 
1 DE ETILO 

: ~IETOX IDO DE Na 1 54 18.4(11)0g 

80 

ESTEO.: 
39.9200g; 

OE•TEtl l DO: 
19. 178513 1 

[STE•J. : 
::a. S9(11)g: 

DBTENIDOI 
:o.1:i34C:•g: 

48.(•4 "/. 

51.91 '· 



La técnica utili;ada para llevar a c~1.bo 11J. condensación 
ald6lica resulta complicada, ya que en pr-imr.r lugar se debe 
realizar en atmósfera inerte, en condiciones i\nhidras y a 
Ltna temperatura de 1) • C y adem~ls so dE.•be d~:1jar rea.ce ion ando 
durante 24 hot•as apro>:imadamcnte. L~•<:.. C(1ndic1ones que se 
tuvieron en el laboratorio no fueror, l~s d0~8~bles, debido 
a no poder controlar la tempet·~tu1~~ cJc•s0•da, el medio 
ambiente era húmedo por· lo c¡ue t'l.1'_,ul t •. :b.~1 di fíc1l tener 
todos los reactivos en condicio1H-.•s~ c1r1!1Hl1 ,y:; y adicionar 
é>stos de E.'S~ manera. Por ot1·r· l.,,dr1 1;1 1'7ltmósfera de 
nitrógeno re'1UCt·id.::1, Ueb~ría entrar dr-~ ,,, "fl':•t';< r't..>CJLtlar en el 
=enll úe la n:oc:\cc 115n y m..-1ntenerse poi· un t 1 r>mpo mínimo de 24 
Hrs.,lc_1 9ue resultaho dif(cil ya c¡ur? dt1r.:1r1~0 la noche no se 
tenía un contt•ol real de la me~cla d~ t·e.1< ci5n. El a9ente 
<::c•ndensantP util1-:ado fLu1' el mt~tó,:idn cJ,, :.>1•iio, el CLtal se 
pt·~p~rú .l pdrtir de mc-tanol ab.,;olutu y tt'w.~os de sodio un 
momento :ntes de comc_ .. n;:ar la r-:_.1r;L1Ón 1 P. t<J et'c"l par:a c:ont~r 
1...:on 111etox1do de ~ot110 rec1en p1·er<11· • .iJ0 1 1·ual1:::~ndolo en 
atm6sf~ra tnet•te pat·a tener l~~ mcJof·c~ condiciones de 
r-=.•c"'lr:c:ií:m, p:Jr la ~ue traí~ c:.:i.r1•_, c·::i11.::.·-r..uH11.-1.) el oifÍc1l 
manejo de eúte. 

EXPERIMENTO NUM. ATMOSFERA 

NORMAL 

FRm<LEl'l;,3 
DE EXTRAC 
ClOM. 

------- ----- ------ -
2 NORMAL 

RENDIM!ErHO 

::::::.9% 
----··'-----··---- ------ -------

\ : : 
: tl ITROGErJO : :7. :.:. 

,: ________ : ~4-------

CONTINUA EIJ L~ SlGUIE.rJTC F..:iGHlA. 



EXPERIMENTO NUM. ATMOSFERA PROBLEMAS RENDIMIENTO 
DE EXTRAC 
CION. 

4 tHTROGENO 32.64 

s N!TROGENO EMULSION 14. 8% 
: 

6 tHTROGENO PURIFICA- 2(1. OY. 
CION. 

------ ------

De los 6 e;.cper1mentos realizados en este 1ni:1so el 9ue 
tuvo rendimiento de mayor valor• es el cuar·to, el cual se 
llfr'•'Ó a cabo en a.tmósfer~ inerte (nitrcigenoJ, 
d1~erenci6ndose de los e~;perimentos 1 y 2 9lte fueron en 
atmósfera normal, esto qL11ere decir 9ue al t>?ne,. atmósfera 
inerte en el sPno de la reucción los reactivos presenti::os 
v~n a intet·~cc1anat· m¡s. L~ dtferenci~ qu~ e>t1ste en el 
rHndin~iento de los e::pe•·imentos : y 3 pr•obablemente sea 
debido a la velocidad de ~yitaci6n aplicad~ en cada uno~ 
So.tuvieron pr·oblem~~ E!' los e::perimentos 5 ~ 6, por lo 9ue 
el rf.mdim1ento d1s.ninLTyÓ con'31derablemente y como 
1:onsecuenc1i.t son exFc>t· imentos 9ue se pueden t•:im¿¡r en c1_1enta 
pa1~~ evitar· estos p~sibles errare~. 

El nnid.imlento gener..::il del éster par·~ li'::ita re,,.cc1án es 
de.·· :.:. 63 -.~. 

En la siguiente hoja se present~n los r•esult~dos 
e.:p~r·1mentales de est~ reaccidn. 



MATERIAL PM 

E X P E R 1 M E N T O 

BENZALDEH IDO 106 

1 CLOROACETATO 1 122 
1 DE ETILO 

ETOXIDO DE Na: 68 

PESO 
REACTIVO 

6.12509 

.3. b900q 

E X P E R 1 M E N T O : 

BENZALDEHIDO 106 5. 6250g 

CLOROACETATO 12:: 6. 125(Jg 
DE ETILO 

-----
: ETOYIDO DE No 1 68 3.69(1(1g 

: --¡¡--x-p"ERIM E N r o -· 
1 BENZ ALDEH IDO : 106 10. 6(10(19 

-------·--·-· 
CLOJ;OACETA TIJ : 1 '.''.: 12.~4(1(19 

DE ETILO 

ETOXIDO DE Na: 68 6. 8()6f1g 

CONT ltlUA EN U\ S IGU l ENTE PAG 1 NA. 
)] 

: 

PESO 
PRODUCTO 

ESTEQ. 1 

9. 6~.91)9 

OBTENIDO 
2. 238(19 

ESTEQ.: 
9. 639(19 

OBTENl[O 
2. 2(185g 

ESTEQ. : 
1 q. :(1!"11)9 

OE<fENID'J 
5.':485g 

---~-

RENDI­
MIENTO 

OBTENIDO 

2.3. 32 11, 

:2.<?1 }; 

27. 3.3 11, 



PESO 
MATERIAL PM REACTIVO 

E X p E R 1 ~I E"NTO 

BENZALDEHIDO 106 10. 6(1(i(l9 

---- -------
CLOROACETATO 122 lZ. 241)(1g 
DE ETILO 

----
ETOX IDO DE Na 1 68 6. 81)61)9 

---- -----E X p E R 1 11 E ti T O 5 

BENZALDEHIDO 106 4:. 4(10(19 

------- ----- -----
CLOROACETATO 
DE ETILO 

48.96ü(lg 

ETO X.IDO DE N'°': 68 1 ~7. 2(•1)( 19 
1 _____ _ 

EXPERIMENT06 

: BENZALDEHIDO 

CLOROACETATO 
DE ETILO 

ETO> IDO DE N~: 

106 42. 41)t)(1g 

122 48. 9b(h.lg 

68 

PESO 
PRODUCTO 

ESTEQ.: 
19 • 2Ü(H)g 

OBTENIDO 
6.2665g 

ESTEQ.: 
76. 711)1)9 

OllTEN!DO 
11. 3501)9 

ESTEQ. : 
76. 7l(H)g 

OBTENIDO 
15.37759 

IRENDIMIEN-1 
ITO OBTENl-1 
IDO 

:.2. 63 

-----

14.8 



En s!, la t~cnica presenta las mismas dificultades que en 
la reacción anterior. El e><perimento 5 present6 además 
problemas en la e:-1tracción, ya que hubo la formaci6n de una 
emulsiEm, tal ve;: se deba a la agitación que se le dié, por 
otro lado en el e"per•imento 6 se tuvieron problemas en el 
método de purifica,ción uti li:::ado, porque el apa,.ato en el 
cual se efectuó la pLirificación Tué una columna de vidrio 
con empaque de ped":-os d~ vidrio y perlas de vidrio. La 
columna er•a demasiado gt•ande para la cantidad de p,.oducto 
que se quería purifici't' y la column~ estaba muy compactada 
trayendo como consec1Jencia el t•end1m1ento tan bajo. 

e) Condensaci6n ald6lica en pr·esenct~ de carbonato de 
scd10. 

CHO 

Ó+ CICH2CO OEt -~~---©C.!;!-;;-JHCOOEI Na 2 co 3 
BuOH, ti 

L~ siguiente tabla muestra los diferentes experimentos 
realizados. 

EXPERIMENTO NUM. TEMPERATU-1 TIEMPO DE REND!M!Et\/TO 
RA, 1 REACC ION 
~~~~!~~~~~- -~~~~~~-

T.A, 

REFLUJO 
(65-68 ) 

1:! Hrs. 

4 Hrs. 

---------- ----- ------
REFLUJO I~ Hrs. 
!65-68 ) : 

40.72% 

61. 14% 

---------·- ------- ------ --------
REFLUJO 15 Hrs. 61),.3(1'l, 
(65-68 ) : 

~~~--~ ~~~~--

85 



Observando los resultados de cada experimento se puede 
decir que el e>:perimento que Cl1mpliÓ mejor con las 
condiciones de reacción fué el se9undo. La temperatut"a 
influye de manera determinante en la reacción, debido a la 
ut1lizac16n de una base déb1 l (carbonato de sodio) con un 
disolvente de alto punto de ebullici6n <but~nol), 
corrobor~ndose con el e~perimento O, el cual se re~l1:d a 
temperatura ambiente dando un rendimiento inferior a. lo;; 
otros. Si se toman en cuenta la..:. tiempos a los cLtc'.\les se 
llev~ron a cabo los expe1·imentos y sus resp&ct1~·os 

rendimientos, s~ puede concl1J1t· que el tiempo al cu~l se 
tiene una mayor ~e91..widad de que todos los re.::\ct1vo.:> 
utili=~dos hab1·~n sido consumidos es de 12 hor·as a vna 
tert1pet .:\tura de n~.fluJo, util i;-ando butano! como disolvente .. 

El valor md:timo obt.t.?nido du rendimier1to obten1do en esta 
,.eacción es del bl.14 i:.. 



MATERIAL PM 
PESO 

REACTIVO 

E X P E R I M E N T O 2 

PESO 
PRODUCTO 

RENDIMIENTO 
OBTENIDO 

1 1 1 
BENZALDEHIDO 1 106 1 9. 97.:509 1 ______ 1 ___ 1 1 

1 ESTEQ. 1 1 
CLOROACETATOI 122 1 19.48209 18.06799 1 
DE ETILO 1 1 1 _______ 1 ____ 1 1 

1 1 OBTENIDO 61 • 14 'Y. 1 
CARBONATO DEI 106 1 14.:51409 11.04719 1 
SODIO 1 1 1 

_______ 1 ____ 1 _____ ----- _______ 1 

E X P E R I M E N T O ~ . 1 

-----------1-----------1-------: 
BENZALDEHIDOI 106 1 10.08009 1 l 

______ 1 ___ 1_____ ESTEQ. 1 1 1 
1 1 18.258191 1 

CLOROACETATOI 122 1 20.1b969 1 
DE ETILO 1 1 1 

______ 1 ___ 1_____ OBTENIDOI 60.~0 'Y. 
1 1 11. 009:59 1 

CARBONATO DE 1 106 1 14. :50409 l 
SODIO. 1 1 

1 ____ 1 _____ ----- -------

L•~ condiciona• d• reacción que se ••t•blecen en ésta 
técnic• •on ma• fácil•• de cumplir. El e9uipa utlllz•do y 
el materi•l no presentan mayores dificultada• en cuanto a 
su m•n•Jo y dispanlbllld•d en •I l•bal"atorio, L• ,..,acción 
es mas f~cil de controlar en tiempo y temparatur•, La 
difor•ncia qua exista en el •Mperimanta 3 y 4 se debe a la 
velocidad de a9itación de la mezcl• de reacci6n. 

Paso II. Reacción del éater 9licídico can etÓKido de scdio 
·p·a·rél b• tiÍntesis del fenilacetaldehído. 



En la siguiente tabl~ $e presentan en forma general lo~ 

resultados obtenidos del tt·atarniento del ~st~r glicídico 
para la obt~nci6n del aldeh!do. 

CtfJHCOOEt 

© c~c~a 
EXFERIMENTO NUM. 

_1_,>__,H~2_0 ___ • ~OCH2CHO 
2) HCI lYJ 
TIEMPO DE FORMAC!ON 
DE LA SAL. 

17 Hrs. 

24 Hrs. 

30 Hrs. 

RENDIMIENTO 
OBTENIDO. 

En •ste ca&o se puede decir que existe un~ tendenci~ de 
tipo lineal del tiemPo,contra rendtm1ento obtenido de c~d~ 
exper-1mento, esto SQ ded1.1Jo por el aumento del valor de 
rendimiento al haber un "umento en &l t"i.empo de Y'EH~cción 
p.a.t"a l.a formac16n de la •al. 

En esta c~'lo el valor má1nmo de rendim1~nto corresponde 
al ~kper1mento 1 y es de 63.22 X. 

Los resLlltados e~:per~iment¿i¡les son presentados en el 
s1•31..t1ente hoJa. 

&8 



MATERIAL PM 
PESO 

REACTIVO 
F'ESD 1RENO1 rll EN- J 

PRODUCTO : TO OBTEN!-• 
:oo 

------- ----- ______ : _____ 1 ____ _ 
E X P E R l M E N T O 

ESTER GL!Cl­
DICO 

192 4.7850g 
ESTEO.: 

-------- _____ : ______ : 2.49219 

ETDX!OO DE Nal 68 

AC, CLORH !OR 1-: 36.5 
co 

E X p E R 1 M E N T o 

ESTER GL!CI- 192 
D!CO 

ETOX!OO DE Na: 68 

1 
AC.CLORH!DRl-1 36.5 
co 

E X P E R 1 M E N T O 

ESTER GLIC!- 192 
DICO 

: ETO< IDO DE Na 1 68 

----·---~-----· -----
AC,CLORHIDRl-1 
ca 

36.5 

L7=10g : 
-----1 

2.4780g : 

-----
2 

5, 7B35g 

1. 81)(11)9 

2. 5C'J3t)9 

5.1)135g 

::. -10/(lg 

2.714(1g 

89 

OBTENIDO 
(1, :655g 

-----

ESTEO.: 
3.61459 

OBTENIDO 
1. 87459 

ESTEO.: 
7.. 1:::49 

O&TENJOO 
1.98109 

10.65 'l. 

51. 86 'l. 



Este método pre5enta cierta• di~icultades en su manejo, 
esto se debe al aumento de temperatura que sufre la mezcla 
de reacci6n en la formación de 1~ sal, así como también 
cuando se adiciona el ácido clorhÍdr1co para la formación 
del aldehído. Aun •sí, éGt.i e» un.., técnica f.íc1 l de llevar 
• cabo. 

RUTA 9. Tratamiento de compue&tos de doble ligadura con 
per-'cido~. 

Como se mencionó en el capitulo anteriorJ en esta ruta se 
presentaron dificultades tanto en la obtención de los 
reactivos como en el procedimiento de cada reacci6n llevada 
a cabo. A continuación ~a prosent•rán lo" resultados 
obtenidos. 

1) Reacción del estireno con perácidos. 

I. Formaci6n del éster, 

a> Reacci6n del estireno con ácido peracético. 

O"C 
24Hrs 

b> Reacción del eatireno con ácido m-cloroperbenzoico. 

~H 

lVJ.c1 
90 

o•C "'No hubo reacc~:Ó:; 
24Hrs 



e> Reacción del estireno con ácido perben::oico. 

6~. © 
Ct!Q.J:H2 

OºC © 24Hrs 

La siguiente tabla presenta las vat'lr:~b les utilizadas en 
ec;.ta reacción. 

1 1 1 
1 EXF'ER !MENTO l T IEMF'O TEMF'ERATU-1 Ac.F'ERllEN-IRENDIMIEN-1 

ZOICO. lTO Of.TENI-l 
:oo. 

l NUN. : DE REAC-l RA. 
lCION. 1 

: 48 Hrs.: o e 0. •)93~1 63. 72'l. 

---- ------ ----- -----
2 

3 

: 24 Hrs.: i:i e 
---- ------: 

: 24 Hrs. : 1) e 

0.11'1 7t).03'%. 

0.098M : 68.99'l. . . . . ---·-·- ----- ------- -------- -------
4 1 24 Hrs. : 1) e 0.111 

En este caso el meJOr'' rendimiento cor-responde al 
a:1Per"itn .. ~ntD 4, el c•.1:\l se re~li=Ó .a •Jna •.emPE1-f'éttur..;i. de 1·1•c 
v :i Ltn 1: tempo dG ~4 l1or·.,,,::.. Ml r.:ub l r• 1 ~ tl::'tTIP~r·¿ tl1t•a -a¡¿ p1..1edi::: 
provoc.:i.,. 1::1 +orm.:H.'.l•~n ch:i pt:•l(m~r·o:;. por l•J c1ue ~e 
t'<.lr:.01n1enrj.a t:?l i:orit;r1.:il .J.:_! l'"' m1c;.ma tl cambio dt? 
1'l.:'nd11n1ento del ~:1p1::'r'1m._.ntri 1 c:on respecto .~1 e~{perimento .:. 
rirob~bl~m~ntP ~~a d~'J1do ~ R~to. •demSs de i~ veloc1jad do 
~q1tac16n con la 9ue tuer·on realt~ados. 

El valor mJ':{lffiO obt>"'n1do en el rend1m1t:?nto de o~t.:a 
•·e~cc irJn es de '31). Ot. ·-:.. 



Los resultados del desarrollo e:1per1ment~l se encuent1·an 
en la siguiente tabla: 

MATERIAL 
PESO 

REACTIVO 

----- ------
E X PE R MENTO 

PESO 
PRODUCTO 

-----------~----------

ESl !RENO 

AC. PERBEN-: 1 :a 
ZOICO 

E;.;TEQ.: 
1.6149" 

1 • 6995q : OBTEN 1 C•O 

; TYP-ETiMTr41: o_:: _____ : _______ : 
:----------·---~-----·-------· : : 

EST!RENO 

AC. PEFIBEN-: 1 ::8 
ZOICO 

: 10.06209 : ESTEQ.: 
11. ~91)(1~ 

: 14.14009 1 OBTErJIDO 
-/.96503 

E ;; PE R M E '·I T o-=;-----· --·----
------:-----------·:------·--·---·-

: CSl !RE.NO 1 •'.'.! : 1. 99(11)g 
--------- ______ : _____ --

1 
: AC. PERBEN- : ' : ~ 
1 lOICO 

------- ----· ------: E X F" E R I M ~ r. f O ·l 

ESTEQ.: 
2.'.29(1(19 

OBTErJ!D1· .. 
1.5801.19 

EST !RENO : t1:i. 11)25':1 : ESTCGI.: 

--·-· ·-- ___ : -------- 11.6~:ic5~ 

AC. PERBEN- 1 1 :·: 1 14.2690~ 1 OBTENIDO 
ZO!CO 9. ,33.35~ 

RENDIMIENTO: 
OBTEtll[oO 

71). 1)3 % 

81). 1)6 ,. 



En la técnica el problema principal que se presentó fué la 
ewtraccicS'n del epóxido y el lavado con fuertes porciones de 
hldró~:1do de sodio al 50'l., ya que se presentaba la 
formilt:1.Ón de una pe9ueJ.a emulsión. 

11. Formación del ~ldeh!dc:.. 

Se procedió ~ trat~r el epÓxido ya formado con 
trifl•.1or·oetoarato de boro. Se pre~entan a continuación los 
r~~~1t~dos exp~,·1mer1tale~. 

EXPEfiIMENTO NUM. TIEMPO DE 
REACCIClN. 

F'URIFICA­
CION. 

_____ : ----- ------
1 M1n 1 INMEDIATA 1 

RENDIMIENTO 
OBTENIDO. 

77. 14 ~' 

------------- ----- --· ----- --------· 
1 Min 

4 

93 

: OESF'UES DEI 
: 4 Hr~ 

WMEDIATA 1 7.¡,:;.3 ;: 



Este método no presenta dificultades en su ejecución. 
ademá's el equipo que se requiere es de fácil adquisición. 

El tiempo de reac:c iÓn en este método es de sLtma 
importancia, esto se puede confirmar con el experimento 1, 
ya que en este, el tiempo de t~eac:ción utili:ado fuéde 
24hrs. En ~ste experimento no se ident1fi~d el 
fenilacetaldehÍdo. El tiempo util1:ado en los dem~s 
e>-:periinentos pasó de O!;;et' de horas a min1..1tos 1TlQ ;01~.5rH.Jos>? el 
f't:mdimiento en apro>:ima.dam~r.te un 70 %. La pL1rific.;1c:1Ón del 
producto obtenido Sf? d~duce tiue debe ~er 1nmecj1at¿¡,ment...E· 
despué°'s de c;u fo1·mdctón p.:w~t evitar la pérdidi1 de producto 
por descomposic:ión. 

El valol" ~ás el~vcido ch.? rendlmiento fué de 77.14 t.. 

A continu .. lci6n '.3e pt·e~E·nta.n los r·esul tados experimenta le.;; 
de e~t.a léLnicc0. 

MATERIAL PM PESO PESO :RENDIMIENTO: 
REACTIVO PRODUCTO :OIHENIDO 

1 
E X P E R ME N T O 1 

·--·- --
1 

OXIDO DE 120 1.7500g IESTEQ,: 
ESTIRENO l. 75t)l)g 

1 OBTENIDO 77. 14 ,. 
: TRIFLUDROETEA-1 1 :;2. 8 : O. 17°20(11:¡ : 1. :5(1(19 
:RATO DE BORO 

----~·-~---~ -----1 E X P E R I M E N T O 2 

-----·----------------·-----.. -----
OXIDO DE 
E3fiREl•O 

1:!(1 

iTRIFLUOROETEA-i 1~2.8 

:DE CORO 

: 
: 1(1.1)255q : 

CONT!tlUA EN LA SIGUIENTE PAGINA. 

"4 

ESTEGI.: 
10.ú255y 

OBTEMIDO 
7.118513 

71. (11) 'l. 



MATERIAL PH PESO 
REACTIVO 

PESO 
PRODUCTO 

1 
IRENDIHIENTOI 
!OBTENIDO 1 

-E.--X-P--E.,.-R---H I E N T O _;:¡ _________ I : 

-----------------------------' 1 
OXIDO DE 1 120 5.41759 
ESTIRENO 1 

-------'---- -----1 
lTRIFLUOROETEA-1 132.8 1 2.98309 
IDE BORO 1 1 

ESTEQ. 1 

5.41759 

OBTENIDO 
4.030(19 

1 
1 
1 

74.38 Y. 1 
1 

-------'----'----- ----- ------·. 

La utiliz•ción de benceno en esta técnica se puede 
considerar un problema, debido principalmente al manejo que 
se le debe dar por seguridad, fuera du esto el 
procedimiento no preaenta mayores dificultades en su 
eJecucién. 

2> Reacción de cinamato de etilo con perácidas. 

I. Formación del éster. 

a> Reacción de cinamato de etilo con ácido peracética. 

CH=CHCOOEt 

6 + CH 3co3H 
o• e 

24Hrs 



b) RaacciÓn da cinam•to da atl lo con al ácido 
m-clorop•rb•nzoico. 

CH•CHCOOE! 

© 
C~H 

~I o• e • No Hubo reaccion 24Hrs 

e> Reacción de cinamato da etilo con ácido pwrbenzoico. 
. S,H¡CHCOOEt 

~º·-e _.~0º 
24Hrs g 

EXPERIMENTO NUM. 

3 

TIEMPO DE 
REACCION 

48 Hrs. 

24 Hrs. 

36 Hrs. 

1 
AC.PERBEN-1 RENDIMIENTO 
ZDICD. 1 OBTENIDO. ______ 1 ______ _ 

1 
0.098M 1 62.24 X 

-----:------~ 
O.IM 1 57.89 X 

-----:-------
0. IM 1 60.0 X ______ 1 ______ _ 

El tiempo en esta raacciOn es una de las v•riables 
manejadas, pudiéndos& m•ncicn•r que al comparar los 
eMperimentos 2 y 3 el tiempo en el que •e obtuvo un mejor 
desenvolvimiento de la reacción fué en el aMpwrimento 3, el 
cual se dejó un tiempo de reaccidn mayor. En el ewperimento 
1 el problema que •e presentó fué el de no adicionarle la 
cantidad correcta de ácido p•rbenzoico y •• le dejÓ mayor 
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tiempo de t·~~cc16n que a los otros e:.pe1·1mentos, 
obteniéndose Lln meJor rendimiento, pero el prodL1cto 
obtenido estaba sin pur·1f1car·. 

El mayor t-endimiento obtenido en est~ reacción fué de 
62. 24 i~. 

MATERIAL PM 
PESO 

REACTIVO 
PESO 

PROOUCíO 

------ ----- -------E X P E R M E N T O 1 

1 CINAMATO DE: lc>4 
/ETILO 

AC.PERE<EN-1 13i; 1 3.9535g 
ZOICO 1 

1 
E X p E R I M E N T o 2 

ESTEQ.: 
5. 5(H)t)g 

OBTENIDO 
·'"""3. 43309 

RENDIMIENTO/ 
OBTENIDO 1 

IS/PURIFICAR 
6:.:4 'l. 

---------------
IC!NAMATO DEI 104 9.ú500g 
/ETILO 

1 AC.PERBEN-1 138 11.9000g 
1 ZOICO 

IC!tlAMATO DEI 
IET!LO : _______ _ 
1 
1 AC. F·ERBEN- / 
/ ZOICIJ 

11)4 : e;.. 1ü35q 

\J8 12.o~t)(lg 

ESTEQ.: 
11. 9•)0iJg 

OBTENIDO 
5.7155g 

ES TEQ.: 
'T.9:.t•)g 

OBTENlDO 
5.959(.Jg 

57. 89 ., 



En realidad la técnica en sí no presentó d1f1cult~des n1 
en cuanto a su mane Jo, n1 al ec:¡L11po Ltt111:::ado. 

lI. Fot•mación del a.ldehido. 

En la ::iqLnente tabla se presentan en forma 13eneral los 
resultados obtenidos del tr~tamierito del éstet" glicídico 
con una base par~ la obtención del ~ldeh.Ído. 

\li1HCOOE 1 

© • CH3CH,¡JN0 
2¡H CI 

-----------··-----·------------- ----
EXPERIMENTO NUt~. TIEMPO DE FORMAC ION 

1 DE LA SAL. 

17 Hrs. 

:'4 Hrs. 

RENDIMIENTO 
OBTENIDO. 

51.86~~ 

···---··---------·-·--· ·----------- --------
3 .3(1 Hrs. 

' . ' -- ---· ------·----' -------·---' 

En la rL1ta ~ se llevaron a cabo los cainent.;1.r1os de esta 
reacc1on. 
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63.22 t. cor,.esponde al más alto rendimiento obtenido en 
esta re.Jcc1ón. 

El de•sarrol lo e::perimental con sus resultados se presentan 
a cont1nua.ciÓn. 

~IATER!AL PM 

E X P E R 1 M E N T O 

-----·--·-------1 1 
1 ESTER GL!Cl- : 192 
: D!CO 

:--------;------: 
ETOX!OO DE Nal 

1 
AC. CLORHIDRI-1 
co 

68 

.'36.5 

E X P E R 1 M f'Ñ-rc¡-- 2 

1 ESTER GLICI- 1 192 
1 orco 

PESO 
REACTIVO 

4.785(19 

::. 47809 

5.783~q 

'-------- ------ ----·-· 
1 

1 ETOX!DO DE Nal 68 
I _________ - - -----· 

AC.CLORHIDRI-1 
co 

36.S 

1.SOOüg 

.::.5031)9 

CONTINUA EN LA SIGUIENTE PAGINA. 
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PESO IRENOIM!Et~-: 
PRODUCTO ITO OBTENI-1 

:oo 

ESTEQ. 1 

2,4q219 

OBTENIDO 
o. 2655.g 

ESTEQ.: 
3.61459 

OBTEIHDO 
1.874~'3 

10.65 % 

51. 86 'l. 



1 1 1 1 
1 1 PESO PESO IRENOIMIEN-: 

MATERIAL 1 PM 1 REACTIVO PRODUCTO :ro OBTENI-1 
1 1 IDO 
1 1 

E X P E R ME N T o 3 

1 
ESTER GL.ICI- 192 !!i.013:19 1 
DICO 1 1 ESTEQ, 1 

1 1 3. 13349 
1 L 

ETOXIDO DE Nal bB 2.30709 1 
1 1 OBTENIDO &3.22 'l. 
1 1 1.98109 

AC.CL.DRHIDRl-1 3b.:I 2.71409 1 
co 1 1 

1 

Como ya .... había mencionado los ccment.a.rioa de ésta 
t•eacclón fueron presentados en h ruta A. 

RUTA c. Tratamiento del &&tirano con tetraacetato de 
plomo. 

30mln,T.A. 
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EXPERIMENTO NUM. TIEMPO DE 
F.EACCION. 

30 MINUTOS. 

3t) MWUTOS. 

6(> MINUTOS. 1 

RENDIMIENTO 
OBTENIDO. 

58.:?S'l. 

61.JO:-:. 

46. •ll l. 

En este caso el tiempo influye en el rendimiento de la 
reacción, pudiendo decir que el tiempo de reacción al cual 
se tienen las me.1ores c:ondicicnes de reacción y como 
consecuencia los mejores resul tad.,s e: de 3i:1 m1m.•tos y 
corresponde al exper~imento 2. La diferencia que existe 
entra el eHperimento 1 y 2, tal vez sea debido a la 
velocidad de agitación a la cual 9e realiz.:iron. 

En esta reacción el rendimiento mSs eleva.do fué de 61. 30:-;. 

Los resultados experimentales CJe presenti\n en la siguiente 
ho,ia. 
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MATERIAL PESO 
REACTIVO 

PESO RENDIMIENTOI 
PRODUCTO OBTENIDO 

EXPEF; M E N T O 

ESTIRENO 11)4 5.2455q 

TETRAACETATO : 433.~9 1 21.5775g : 
DE PLOMO 1 

ACIDO 
TRIFLUOROACE-1 433.29 1 50 ml 
TICO 

E X P E R 

ESTIRENO 

TETRAACETATO 
DE PLOMO 

ACIDO 

104 

433. ::?9 

TRIFLUOROACE-1 433.29 
TICO 

7 .1250g 

29.975üg 

70 ml 

ESTEQ.: 

OBTENIDO 
:.. 528(113 

ESTEQ.: 
0.22119 

OBTENIDO 
5.0395g 

58. 28 '• 

61. 30 'l. 

---·------------· 
ESTIRENO 

-------- ----- --- --- ESTEQ.: 
TETRAACETATO 1 433.29 1 3•).0•)309 1 8.38969 
DE PLOMO 1 

' ' ' . '-------' _____ , _____ , 4o. 41 'l. 
1 1 1 1 OBTENIDO 

ACIDO 4.19409 
TRIFLUOROACE-1 433.29 70 ml 
T!CO 

10 2 



La t~cnica no pt'esenta reales dificultades fue1·a de lo 
molesto y la dificult~d que presenta el manejo de los 
reactivos involucrados tanto en la preparación del 
tetra.acetato de plomo como de la técnica en gene1·al. 

RUTA D. Sínt~sis de feni lacet.aldeh!do a partir de 
haloh idrina-. 

I. Tt'atamiento de la halohidrina con hidr6~ido de potasio. 

a. Formación del 
CH sCH2 

6xido de estireno. 

ÓJ + Hoo + t2+H 2o 

1 
1. 

EXr-'ER!MENTO NU~I. 

2 

4 

C,HCfii 
(C2H:;e_Q ~H 
5:3o"Hrs0 

KOH 
36Hrs 

f;EACTivU 
UTILIZADO. 

TIEMPO DE 
REACCION. 

OXIDO MERCU-: 5 ~rY. 
RICO ROJO 

------- --------

RErmIMIENTO: 
OBTENIDO. 

OXIDO MEr.:cu-: 4;'31) Hrs. l ~i(l.43~~ 

/RICO AMARILLO! 1 ----- ______ : ______ _ 
: OXIDO MEf\·CU-: 5;3(1 Hr·9. : 51.::.:;:'. 
iRICO Al1ARILLtll 

l OXIDO 11ERCU-: S::.1) Hrs. ~ 51.62'l. 
: R !CO AMAí<ILLO l 

Se utili;:aron dos clases de Óiddo 111et'ClÍr¡.=o una €:'5 t.'-l 
roJo y otro el ama1·illo, la diferencia pt'lmordial es el 
tamd.ño de parl'{cula. En el caso dé>j óxido mtH cúrico rojo ~l 
tamaño de part{ci..lla es milyor qlte el dt<!l Ó~:ido marcúrica 



amarillo, trayendo como consecuenci~ la diferencia en el 
rendimiento de la reacción del experimento 1 con respecto a 
los demás e:·per1mento:.. 

ComparC\r1co los experimentos 2, : y 4 ee puede mene ionC\r 
9ue el tiempo al cual se obt1e~e el mayor rendim1~nto es de 
S.30 Hrs. 

El mejor t·endimiento en esta reacción es de 51,!:::2 ~~. 

-------------·----
MATERIAL PM PESO : PESO : fiEfJDIMlENTO: 

RU1CT1 va : PRODUCTO : OE<TEIJIDO 

E X P E R 

ES TI RENO 

OX! DO 1'1ERCU­
RICO ROJO 

YODO 

M E N T O 

11)4.1) 

216.ó 

254 

20.70(1g 

1:::0.t)g 

47.99 

1 AGUA 18 l. (•g 

'---··----: E X P E R l M E N T O 2 

------·'· 

ESTEQ.: 
2.3.079 

OBTENIDO 
9.4355g 

41). 89 " 

-------------·------- -------··---
ESTIRENO 29.83559 

1 ESTEQ.: 
: OXIDO MERCU- :16.6 1 31.24ú5q : ~4.429 
1 RICO AMARILLO: 

' ' ' ' --------- --·--- -----
OBTENIDO 

1 YODO : 73.041•Jg : 17.4585~] 

1 AGUA 18 1.0<J 

--CONTINUAEt~LA SIGUIENTEi_Q40JA--



MATERIAL PM PESO PESO 
REACTIVO FRODUCTO 

-----E X P E R M E N T O 3 

ES TI RENO 1(14 3(•.05459 

1 
OXIDO MERCU- 1 
RICO AMARILLO! 

ESTEQ.: 
210.6 : 3l.24(15g 1 34.678q 

YODO 2!'.J4 : 73.6249 

----- ---- -----
1 AGUA 18 1.0g 

--¡:-:;-?E;R!M E N T O 4 

ESTIRENO 11)4 30.1199 

OXIDO MERCU- 216.6 : 31.3989 
RICO AMARILLO: 

1 

YODO 254 73.4g 

AGUA !El 1,(lg 

OE'TEr<IDIJ 
l 7". 7.:¡559 

ESTEQ.: 
:;4,q5:z~ 

OBTENIDO 
17. 938t)g 

1 1 
IRENDIMIENTOI 
IDBTENIDO 1 
1 

51. 32 Y. 

51.61 Y. 

Est;-~iffile-;:¡·r;--' resul tal~rgo -ya-qLt;-;~a 
t•eac~ionando la me=c!a dE 4-5 Hrs. P~r·J la for·m3ci6n de la 
hnlohidrina, "de~.., il :.6 Hr·s. pt\t"a la fot·mución del ep6}:1do 
y finalmente de 1 a 1.5min pat·~ la obtenci5n del 
fenilacetaldehfdo, ut1 l i;::.:;'ndose un tot¡:d de 41 Ht·s. 
apro:1 imadamen te. 

El yodo debía e~tar· pulver·i=~do al iqual gue el 
hidrÓi:\do de sodio, por lo que hizo mas dif(cil la 
t·ea 1 i ;:-:le ión de E:1sta ro~cc iún. 
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b. Síntesis del fenllacetaldeh(do , 

Se procedió a tratar 
trifluoroetearato de boro. 
resuttado5 ei.cperimentales. 

el epÓx ido ya formado con 
Se presentan a cont1nua.c1ón los 

EXPERIMENTO NUM. 
1 

TIEMPO DE 1 F·uF:IFICA­
REACCION, 1 CION. 

IN11EDIATA 

RENDIMIENTO 
OBTENIDO. 

77.14 "l. 

3 1 Min DESPUES DEI 71.01) "l. 
4 Hrs 

L5 M1n INMEDIATA 74.38 ¡: 
--- ---·----- -- -- ---' - ------

Los c.:;mentarios de esta reacción fLtc.tt~on real1~ac10':! en la 
ruta B. l. II. 

El v~ lar más elevado de rend1m1en to fué de 71. 14 f~. 

A continuaci6n se presentan los result3:dos 
eHperimentalec; de ésla técnica. 
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MATERIAL PM PESO 
REACTIVO 

1 
PESO RENDIM:ENTOI 
PRODUCTO OBTEN IDO 1 

----- ------ ----E X P E R l M E N T O 

-------:----,------------
OX !DO DE 
EST!RENO 

12.:1 1. 750(19 : ESTEQ. : 
: 1. 75t)t)g 

OBTENIDO 
:TRIFLUOROETEA-: 13~.a : 13.:i~O(•g ; l.=500g 
1 f;ATO DE BORO 

' ' 

77.14 ., 

------· --------' ------· -----: E X P E R l M E N T O 

---- ------- -----------------: : 
OXIDO DE 
ESTIRENO 

121) 1 10.0255q t ESTEQ.: 

1TR1 FLUOROE fEA- 1 l 3~, 8 
IDE BORO 

1 E ~ P E R 1 M E N T O 

l : 1•). (12559 

OSTEIHDO 
7. ¡ 185~ 

--·--------------------------------
ax roo DE 
ES;TIFENO 

120 5.4175g 

---·--·--·-·--·-. - --- ------
1 
ITRIFLUOROETEA-1 

107 

ESTEQ.: 
5.4175g 

OBTENIDO 
4. (131;u)g 



11. Tratamiento de 1~ h~l~h1dr1na con n1tt'ato de pl~ta. 

EXPE~:IMENTO NUM. 

2 

3 
1 
1 _____________ : 

REACTIVO 
UTILIZADO 

TIE~IF'O DE l RENDIMIEtJTO 
REACCION. 1 OBTENIDO. 

----- ------
OXIDO MER-: 
CURlCO RO-: 5.31) Hrs 
JO 

OXIDO MER-l 
CURICO --1 
AMARILLO 

OXIDO MER-1 
CURICO --1 
AMARILLO 

4.30 Hrs 

5. 30 Hrs 

------- ------

57.15 '• 

65. 7'2 "!, 

Al iqu~l que en l~ re•cci5n anterior el t1po de reactivo 
utili:ado influye en el rendimiento d~ la m1em~. El 
e>:pcr1mento del cu~l se pue~~ decir• que cont6 con las 
mejore-: condiciones d~ r·edcc1on ~:.>s el e:<p~rimento ::. P.l 
cual se l levá d cabo con un l1empc..1 de reacci6n de :i: :.c:i Ht•":;• 
pa1·~ la fot·mac16n d~ la halohidrin~, de :s ffiinutos ~n toldl 
p~ra la síntesis del fen1l~cetaldehfdo a p~t·tit• d~ la 
hctlohidr1f1a. 

En est.:1 técnica se puede c.Jeduc1r 9ue el t1ernpo tJr¿ 
rear:c1ón ~1.1e r·equ1erE par<l ~u eJecuc1ón es de s:·:.·:i Hr·5 •• 
l\unqua sf• podrÍd. t•e1:omendar ~l real1:at"' otro eHpe,.1mento 
con un tiemp•:i de t'eacc1tln mayor para si'\ber a c:ienc1a c1er·f;a 
~ii el d~to e::puesto corresponde o no. 
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El 65.72 % es el valor m~Kimo de t·end1m1enta obtenido para 
ésta reacc~ón. 

La sigLdente tabla presenta los t'l;!~Ltltado'::> t::">;per1111C'11tales 
de ésta ruta. 

1 
MATERIAL PM PESO 

REACTIVO 
FESO IRENDIMIENTOI 
f'ROOUCTO :OBTENIDO 

·----- ~--,,.--- ----~·----- ------: .. E X ~· E R M E N T O 

'-------------------------------
EST!RENO 104 4, ::!749q 

OXIDO MERCU- 216.6 1 4. l(lfJ09 ESTEQ,: 
RICO ROJO 2. 4::;41)9 

---- '39.6 " 

YODO 254 L.8(120g OBTENIDO 
: 1). 964t)g 
: . 

NITRATO DE 169 7. 4810g 
PLATA 

--------- ---- ----- ----·- ------
CONT ltfüA EN LA 51 GU I ENTE HOJA, 
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1 
MATERl°AL ·I PM PESO F'ESO 

REACTIVO PRODUCTO 

E X p E R M E M T o 2 

ESTIRENO 1•)4 5.1825g 

-----·----
OXIDO MERCU- :C16.6 : 5.352Qg ESTEQ.: 
RICO AMARILLO! 2.350(1g 

----- ------
YODO :C54 12. 1250g OBTENIDO 

1. 34309 

NITRATO DE 169 7.05.21)g 
PLATA 

E X p E R M E N T o 3 

ESTIRENO 1(•4 l 5.0búOq 

---------1 
OXIDO MERCU- 1 216.6 : 5.~(1609 ESTEO.: 
RICO AMARILLO! 2.9192<;1 

----- -----
YODO 1 ...... C'­

• ,,.,...J.j : 12. 1200g : OBTENIDO ____ : ------ ! .9185g 
1 
l NITRATO DE 169 1 9. •)45(•q 
1 F'LATA 1 

'------- ---- ------

RENDIMIENTO! 
OBTENIDO 

57. 15 i: 

65.72 i: 

Esta t~cnica no resulta tan larga como la anterior ya 
que no se requiet•e de la formación del epóx1do para obtener 
el f~n1 lacetaldeh{do~ sino que la haloh1drina. se pasa 
directamente al aldehf~o por medio de un catali~~dor·. 

Los mismos problemi's 9ue se ~::pL•sieron en I para la 
formación de ln. halohidrina se constataron en ésta técnica. 
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TABlJ\ l. DIFERENTES V,IAS UTILIZADAS. 

... , .... 

~- 1 if.1:1-aca-cma• _....,.. ©r~' - 5.: ... ·-.m l. 
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TABLA II. VIAS Y REACTIVOS, 

, -----------¡----------¡----------¡---------¡------------ ¡ 

1 KATERIAl. t INTERl'1ED10l lNTk:RHEClO\Pt=cOOUCTO 1 ft.ENDlf'llENTOI 
1 l J 1 FINAL. 1 04..0&AL 1 l .... _________ 1 __________ 1 __________ , _________ 1 ____________ 1 

1 • 
1 RUlA A 

'---------------- - ----------- - -------- ------------------- ! 1 1 1 ¡ ¡ l 
11'EN1ALDEHl-1 ESTE.Fo! FE-1 1 FENIL-... 1 1 
IDO 1 NIL ETU. 1 1 ACli:TAL.- 1 1 
ICLOROACE.TA-1 "'-ICUUCOI 1 Di'HIDO 1 1 
ITD OC 1¡¡'.lJLDI 1 1 1 1 
IP'IETDXIDO 0€1 :11.'i'l 'l. 1 1 4l.22 'I 1 32.tU :C. 1 
160010 1 1 1 1 1 
·-----------· ___ ,. _____ 1 __________ 1 _________ , ____________ 1 

1 1 1 1 1 1 
IKNl~DlJil-1 EliTE.R FE-1 1 FENIL-- 1 : 
IDO 1 NlL ETIL 1 1 ACETAL- 1 1 
ICLOfco...crTA-1 lil..lCIDtCOI 1 DEHlDO 1 : 
ITO DE ETILOI 1 1 1 
IETOUDO DE 1 :s2.oo 'l. 1 1 63, 22 X 1 20.6.0 X 
150010 1 1 1 l 1 
1 ................................ 1 ............................. 1 ... _________ 1 _____ ~ ___ 1 ____________ 1 
1 1 1 1 1 1 
laENZALDEHl-l ESTER FE-1 1 FENIL•- 1 l 
JDD 1 NlL ETIL 1 1 ACETAL- 1 
JCLDROACETA-1 GLICIDlCOI 1 OEHIDO 1 
ITO ~ ETILO! 1 1 1 
ICARisONATO 1 •l.i4 X l 1 •l.'22 X 1 39,6~ ~ 
1 0€ SODIO • 1 1 1 1 1 1 __________ 1 _ .. ___ ,. ____ J ______ ,.. ___ , _________ , ____________ • 

1 1 
1 RUTA (f 1 
1 ___________ .. ------ - ------------- - ---·------------------ - 1 
1 J 1 1 1 1 
J E&TlfiEND 1 0.11100 o¡: 1 1 FENIL-- 1 1 
t AC.PERKN-1 EaTIRENO 1 1 ACETA!..- 1 
f ZDICO 1 1 1 DEHJDO 1 1 

: ______ ..=: :~:~~~:.: ________ ~...:-~~:~~-~- :--~~:~~-=--- : 
1 • 1 1 1 1 1 
1 CINAKATD 1 01100 DE 1 1 FENJL•- 1 1 
1 DE ETILO 1 EBHHG:NO 1 1 ACETN.• 1 
t AC.F'&:Ril¡_ff ... ¡ 1 1 DEHIDO 1 
1 IOICO 1 •0.00 ~ 1 1 77,14 X 1 4t.,29 X 1 
•------•-1 .... _ .. ,. .......... 1 _ ....... - ............ 1 ................... 1 .......................... I 
1 1 
1 RUTA C 1 

: ............ ------¡----------¡----------¡---------¡------------; 
1 &STIREHO 1 1 1 FENIL-- 1 
ITtLTRAACUA-1 1 1 ACETN.- 1 
ITD 0€ PLDf'IDI 1 1 OEHlDO 1 
IACIDO TIU-1 1 1 1 
IFLUORDACi--1 1 1 1 
ITlCO 1 1 1 •1.30 X 1 •1.lCt X 1 

• --------- • ---------- ª ----- ... ----' ---------1 ------------' 1 1 
1 RUTA D 
1 : • ---------¡----------¡----------¡---------¡------------ 1 

1 IESTIAEND 1 YODDHI-- 1 OXIDO DtL 1 Flt'NIL-- l 1 
IOilDO "6:R--I ORINA 1 EBT(f(ENO 1 ACETAL .. 1 
ICLIRICO AliA-1 1 1 DEHIDO 1 
IRILLO 1 1 1 1 
1 YODO INO DETER--1 1 l 
1 AGUA l"INADD 1 ~1.6:.? X 1 77.14 X 1 39.BI ~ 
1 ....................... _ 1 _________ 1 _____ -~ ..... 1 ..... _______ 1 ____________ 1 

1 1 1 l 1 1 
1 ESTIRENQ 1 VDDOHI-- 1 1 FENlL-- 1 
tOJCIDO f1ER-I ORINA 1 1 ACE:TAL"' 1 
ICl..f-llCO MA-1 1 1 DEHlDO 1 
IRJLLO 1 1 1 
1 YODO INO DETER--l 1 1 
1 AGuA lf'llNAOO l 1 4~.72 X 1 t.5.12 X 1 
'-----------' __________ : ----------' -------·-: ____________ 1 
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1. El fenilo.:1cet.:.~:o\"0''1i"üu t5E puf.?:::lE c:onsjdt:Witr ccimu un 
ma~e~ial ~e ~~~~liva 1mpurta~ct~ ~nct-~ iQD µr-~dv~•:u~ 
qUlm\CO f,urn•e0C.t .. t\t"lf"\1,.. ~:Ar1tú r-'01· ~IJ L''=''" e:, :i:i lr•.;1-1.,..,t.!'·1.:.1 ci::· 
l;l per-fLunt,rfa, por \lL'. J.1ü .. i.denc.id ur..::;i!~L":'.11~ .... it, rl~~t.·111.:~3 oc Slc•r 

un }lrodul;l:CJ q\.te nü ~""·· fHOt \'-~-i '"~·n ·'1~.~Jt:O, n~tl.l E:'"i, e'3 
necasar i a la l mportac1 l'.:r út~l 1111 s 11u p1.;r 1 ~"'s i nCustr i as qt..~ 
l C'I CClflSUil\~11, 

2. Lo eHpuesto t?n e·l punlw 1 l J f:'VÓ al desc\fTol lo de este 
t.rah;1jo. En el t»~ tr·a-.:.Ó en pri.inor l.Ltgar- 1 de ou!:iCnr todo-a 
lo$ Lam1nos sir1L~licos para la obt~nc16n del 
1·t.mi lAc:~trlld~il!an 1 ri?,1:. ;.;!eH1LlO L1n tr""'•-•r"7<JO e.te tnvt?'::.ti9ü1:iÓn 
l;lj bJ 1 ~JI..:!,- c~T i. L.-1 P.}frtuHt i VM d.. 1 O~ m~todo.o; de Obten~ i 6n 
f)Libltc:attc.1-,i, Al t.:mer- er;;los se pr·1-""'t<:2dilj' a tratar C:oa 
cnmprnb.ar loes mó'todo~ dt~ ubc~11c..iú:1 ya pul.Ji 1 t:ados que s,:..• 
r.ons1ci~r"iS' btvi.a!'"'an 'Tl~Jnres po..,;1lJ1\idadi:s Ll•t'Jde el punto rle 
viste:\ 1...E.:~Úr-1•:.0 1 r.<:l..•.r,~"-' 0•'. fc-i\t.:;¡~d-~d de iH.lq1.i'..OlctW:1 cie 
r'•-HH.liV•lt:i y 1:u.¡.11rH·J, ~i:;( cao~,., d8 l~-=> ::ond'..ri..;)rtt::~ C.P. 

rt::o~cc.i.-'fn. ~l ilo~1.1u1:_;o1.1 Je t(Jc;u.:. ~~"lo. µ 1.:i'.:.lb:l.:',j vÍi.'\n oe 
oh+-1=1H:Jrln ~!'!' 111\.LC!~b··:\ er, t•:\ t..J.bi..l i:. 

...... i~l 1....t.!l;•:f• 'L''"'-' r-1;~1.11 t ·\d11~. ~··~ :1J f~rc:1!lt~~ 11.i'.r:tu~1us c:i..~ 
1..ibtc:>n•;ión pr-1..: .. b~•1.H.""'!l, ~,": t•· \t.:trcr .:l•:t Ct.•~;-:,rr·C.l¡.i.a:· \)tt"iil'i vl ... 1.: 
f,t"I p 1 ilJ,"!~-" . .J.:\~3 ~·J.-t,"d 11~ WÍ..Jl...;'i~'.1t10 .... ;=? {~;,~..:• pt'"OIJllCt(J • .==t. 
ir-1:1.lty~~ r.< i"Jo~q1..1~~:t> 110 .' .• \; vf.::t<::. ~'lt .. ,., ...•• t~vr .... t:r-1 'o_,:.i c..Jbl~ .!. 

"· c..:;pl:c ~~o.,; mS•> 
1..Jr"yi.t.il11....;\ 

obt~oción d"':l 

1 !'"•por t <•n t • .. ,,, u•J \ t~·:. 1:1 .nr..ir: , ª' ~ l~n-.u- C;~ l.:\ 

,-~\¿t1.:~·'i11 el le.>~• t.-"•Hlf1Q":, rr\.J¡.Hh .. ~~\.u~·· 

feri1 l.1t:t?~ ,.ill1J;1hf1lr.J, 
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5. Lo·.; r1?11\..ti.mjuntos. 111fc1r ·Ui:H~'--'~ en la llt:.f~rat1..1r-a. ílQ ~-·· 
109rcln al can:.!ar t>n el c..IH•:1hu·!'"ol 1'.1 de ésLe trdtHlJC s..-1.1 va r.-:1 .. 
e.lgL•r.¿\S e::c€.-pc.1011es. Lo$ mt;ojc.1re-:. r·end1t:lir>nlu..:; c1lJt•2n1 Ju<; J.,. 
cad.':t e;:: .. Ji:u·1mF.-t1t.<J St! 1111..1es~t·.-.n i=.i la tc"l~ln II. 

b. De.;::c.Jfi' un pdr1tr) d1~ vi·~l"" Üt! r·~11U1í:\.tr.1lt1 cJe ot:Jt-.?ncicÍn u~~ 
f~r11 l nc¿.L;.~di:"l1frJ•.J, 1::1 1l"lf.•.>fJr." 01~t 1Jdo ~':i i:-: qu~._. Lit.!·.¡;- ...... '°º~':íJ 
,-..,..,,t-t; ...... ,~· r.> .... ~ 1 ...-; ... ¡1¡', ln~ ¡ 11u •11• ... t' Uf 1 t' ~-· .-.'J\.l<.1 \,IC:t\1dW r:ci•Ll..i 

product~ !f\tar~drlidrio la y~dtn~dri.n~ corr~s~ionaient~~ ~ 

pétr·t11 .it-' ¡.,1 L\.1;..11 <.::.!:? c..1ht.i.•!l\i;• e.:. i~111; .. H.l.'-':"1ic.i~h;'"d•.· ~ .. _., 
tro1t;ain .. e:1to c:on tl1 t:.ru1:0 de ~ll'.t;a. €1 mr~J~:.r· rendi11r·.t·.':'.r.o 
\'..'LJt.~~·.a.úú ':'i.rOí'"itlli.;;:'11ld]íf1t1tltC' e~ i•l 6:....J2 : •• 

~.? 'r .~·.' ~ t..•l p11·1t•~ ¿1r·LL,.-.-~fir c.·~ .,,.1 rn:'\::: r v::.u111c-·-·Ll..L•.•· 

por :~~ , ••• 1 :.L:!~·ii ci•~ C·~t·.· nc::1.~' (;e·~ r·1 .;;;:1"', , ... : 1:.lf?tii..:; l •.·:· 

t"l:"i.1'-!--·~'· t.¡U"' r ''" .. :~•~t-'t ._ •. 11; i=."f~ !.;;"c1(1!;1{~ ,' i.l~t·i.1$.,_, <;.to l..l'C'11t.:• '..~.',~ 
Cjrc1n :.eqL;r \U,.•tJ li'l' ~1¡ .. •-fl"Ht.:l.~f•.. E-:~ ner-L:..._,,.,. ~o il.:i.c~r· rii.\..:tr i'(-· 

aL1riqL•e- ~s.t~ l-.~ .. ~.,_.¡ .n::.t.udo c"!'ptJ.Ttt'.:' dt-~tJ.;¡. t-:>l 1-i•.tt1'..:~ c.i,: vist.:. c.i· .. 
,~je-L.:uc.1.:Sn Wi> t.o:.t•r:b1L~n \.ltiu .;P lu~~ m't~1_1 \.!::: in4~.:.. .:.:rJnt~J"3c:.· .-,_,,.. 
la-:.. 1 ~.:\c.l1vCJ, 4i..:i" 1\LJ i.1~!tl Lú,O•-' ~-=- ~J .:.ct~'u do:-J n.i.t:-.at.:i Ue 
piatB. 

D. A ~ii'.:.<.tt" •1í:' tt:o"nco<· '-t, r~·H.i1in: f'nl,,;:1 11 i;.: .. ~r·P .. ii:•ilü in-t ~rior !:-o: 
recnm1L•riC~'l t:.•n ordQn decrc..:1.nnte 21 m1~tcdw que r1.i' ... i...ltl.al""~ c.:t.J,1,1~ 
r·i::-i:.1ct.~·'·""" ~·1 ~!-::,ti•·i-·•11.• y 1o>l ;';,l..11 ... ) Pt!t-LHJí1."!01r:u. Uno dt:i lo<:. 
problemas de e~te métoda e-: .. la obtent;.iGn dal ác1u~ 
p~rbE-nzhjc;•1, ptJr los t ei?c:t.'i.vo-:. necesi\t-!l:J•.., para ":tl.~ 

real1.!t..c:1tín, U•Jr'" lv qu.,_? r1c.1 ,-~st.1lta ~cr 1.-ln 111'2~odo t..l:\ •:.:H:.'!lLtr'"::i 
Como C?l "'='HP\.lf.J..;l..1 r1111.l~r·i1:i~·11,. 0ni:,~. AJ1~11 . ..;\· .•• t-•l tir:~mpa·· di.,:. 
reacciÓr. rl':'S\.•ltr>l ~·=r 111.f':.s l"r·go ';!u~ r:!'l f\lll:.Hrtnt·. l.3 
di11:.!r"-' •C.l'' ~.- .• ,:-;.,,,1.1 r-H ... 1l:Clt.11 r.1·,r1 e:-1 •'1.·1Y.1111..:1 rJbt~n:~rl'J ue o.-~. 

9. ~-=-· l1,.... •. ,._. l.·:H ,,.,. l,•.1n~l:t11· q;1r. •. l.í r-t:.·.:.i~cu.~r· •:l· iJu,·:nr1: " .. ~ 
lP- tn .. '..l •Jn,t r11ndi-t'1ca1:it':'r"\ l~~ ~;u .• : 11t1i.\.::ú ·.-c1,i1a :-.~; ... .-·.j..-n'- •·: 
U1:!111 __ ,;r.:l~;;,.111, 1·~,·,r1.1.11:l1i>;i.."Lo 1~•:: t"?cil~1 v "tJrhc1 t.·.;.:1:~,J1.~·•· •. •!' 

CJ:·,·.,:,11.11 ú 1.!·~ .:;r::dl1.l r:¡tu-• o<~ t.:1.n••,•1J~:Of'L\>Íl1 1 .1f,;'."J ll.:t'..uo .. • út~!.J~ l 
,-·,·.~.:.LC1\.~• d•-:!- D.:ot ;·r.:-11·"· 1~t.\: l~•' bn~t':' fut'!t'"Í:.?.I. í 1 

r""t.?n.:I n\1-~r~i:i..1 f'l""Y';" í:'l1 f~~·.tc-, .1.n·J•fi1:¡1:::.1r., n·:> W* 1-1.e,s;. 1 r1 p,l 

t'f'••.;.1 ·11•-~·; HlE->.t~11í.:i '~·~·..- ~CI.·· •:1ot ... niocJ<: par i.a 
uti 1 .:,0\~:1'1'·' ,·;n .... ~rt ba.!h.~ ft.1Hrte. ~tc.inm~.:::. d ... t•sto_,R~ .. Hcp.ut.io 
'l\.h' -~ ~ t:.;1 ti~~.· .~, .;~s1 c:u111u l ,;\·· ·..:.;:•1!•.:.J1 c. t •in:.::':", ou t•pacc l CJn y e• 
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material es de fácil adquisición y de bajo costo, por lo 
que se puede considerar el utilizar ésta mod1ficac1~n en 
trabr.dos 15:ubsec:uentes sobre la reacción de Dar.<!í::H'\Fh 

10. Otra m.,nern. de obtener lo-:. éotere<z¡ glicÍdicos es a 
partir di.• perár:idos. Los resultados d•~l é5ter glicÍdico en 
é5te mJtC1do son mas ~levudos que en los métodos "-nteriores 
par lo qu~ ~s unA ruta qu~ compile cor1 la re~cc10n de 
Darz:er1"=> cl~sica y la modi-ficada.. SH debe h,:\ce>r notar ql.rn 
~1 (m 1 u1 .:·wrJbl r~ma qu~ su 1 e pu1..?Uc acljucii ~en- a éi.t .--1, es 1 a 
pn?pa,.-i'tci ó'n del p8rácido. 

11 E11 ul casü dP df:.~sartollar- un proyec.tc.1 8 nivrJl 
indu•.itr.i.'3-1, ne recom~nde"'\rÍa rCc;lli.;:ñr un estu,ho 1=écruco 
ci.;on6micCJ c.J.:• mayCJr p,..ofundidnd, to.nando cooaJ ba-s~· el 
presente trabajo. 
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