
UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA 
DE MEXICO 

FACULTAD DE QUIMICA 

SINTESIS Y ESPECTROMETRIA DE MASAS 
DE DERIVADOS DE LA 

2,7,7-TRIMETIL-4-(o-;p-R-FENILAMINA)·5· FUROAZEPINA 

T E s s 
Que para obtener el Título de 

QUIMICO 
Presenta 

EDUARDO CORTES ROMERO 

_,,/ ¿_} 

; "·-- 1 

México, D. F. 

'l'ESlS CON 
Ht\A ffí: f..\1:;::;lil. 

~,j¡"'~~sG;--11989 
~~;~~-r~~:.t.:- ,, · 
.~~Jp . ~ 

flCT. ;)"} 1989 f 
; 
i 



UNAM – Dirección General de Bibliotecas Tesis 

Digitales Restricciones de uso  

  

DERECHOS RESERVADOS © PROHIBIDA 

SU REPRODUCCIÓN TOTAL O PARCIAL  

Todo el material contenido en esta tesis está 

protegido por la Ley Federal del Derecho de 

Autor (LFDA) de los Estados Unidos 

Mexicanos (México).  

El uso de imágenes, fragmentos de videos, y 

demás material que sea objeto de protección 

de los derechos de autor, será exclusivamente 

para fines educativos e informativos y deberá 

citar la fuente donde la obtuvo mencionando el 

autor o autores. Cualquier uso distinto como el 

lucro, reproducción, edición o modificación, 

será perseguido y sancionado por el respectivo 

titular de los Derechos de Autor.  

 



CONTEN!lJO 

rt..11 ROUUCCll)tJ 

f-'AKTl.:. l Etif.:!CA 

Pí-lR n:: E)<PERllrll!'.N rAL 

fil Metod0Jo9ia de J ~ !!·Íl'lt.es1s 

Bl Obtenc1o!•n •je ieiz •::orop1.11:sto:is 

(;) At""lállSlS 

P) r-::es•.11 tai:lo-=. 

CUNCLLISIONES 

lllLJLlOl;HAi:.lH 



lNTROVUCCIUN 

PO~Jc1tw1 Cll"ICC• o SJ-::t.o:: : 

2H-Fu~o-l2,3-cJ-a%•pina 2H-Furo-[3,2-cJ-azepina 

s1st:.erna central (S.N.C>. 

t-ial l 1r1ar1.1uni~)-•_.) ~ ~3t.reptococc1.1s 



~ 
~ 7 • 5 

1H-B~nxofuro-[3~2-bl-a%epina 

1H-B•nxofuro-CZ,3-bJ-a~opina 

org~n\coz 

lH-Bonxofuro-[3,2-cJ-a•opino 

1H-Bonzoruro-[2,3-c]-o%•pina 



punto importante 

s1nt;o:::tizado:::. 

3 



PAHTE TEOklGA 
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OBTENCION DE LA OXIMA DEL 2,6,6-TRIMETIL-4-0X0-4,5,6,7-
TETRAHIDROBENZOFURANO <2,14,15,16) 

ELOH 'N-

En un matraz ErlEW1rneyer de :2~0 ml se disuelve en l& miníma 

cantidad de etanol absol•.,to 0. 0202 moles de 2, 6,. 6-trirneti 1-4-

oxo-4, 5, 6, 7-t.etrs.hidrc.benzaturano y se agregan 40 ml de a9ua 

-destilada cal ient.e, ense91.1ida se adicior1an :32 ml de solución 

acl1osa de NaOH al 10;,; y 0.1035 moles de clc•rohidrato de 

hidroxilamina • La mezcla de reacción se calienta a·baño de 

vapor durante 85 rnin1.1t.os, posteric•rrn·~t1te se deja enfriar a 

·temp-=:ratura ambiente con 

diclorometano. Los extraCtos ot·g~nicos se secan cot'l s1.1l 'fato 

die sodio anhidro y se concentran obt.eniendose 1.m semisól ido 

cot1 un r endm i ent.o del 95;.; • 

Infrarrojo, su Resonanr.:ia Magnética Nt1cl>?ar Protónica y ~t' 

estudio en Espectrometrir\ de Masas • 
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obt-=n1dc•. 

12J cJor..:1h1dral: 1:• do:I •=eirnpue?.t;.o y al :;.et· t1·c_.f:.o:..dc• con h1dr•Y>:1d•:-• 

d~ arnont•:i se l1berra el. corm::·uo:~t: .• :• final. Los re:nd1rn1~ntos 

·=onEt.antes fj z1 ca:. de cada d>:::r i v21d.:• s..:: p1·.::z:En-1t.Eon e:n Ja t.abl a 

numo:ir·o l. 
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L&s técntc~s de Espectro~~opia Ir1frat·r·o1~ y Resonenc1~ 

)¿. 

dete:rrn1ni<Cl 1!in de pureza y •=ara 0::t.er·1z~·=t•:Jn de ·=~1•:1e. •::c•rnP1Aest..o 

sintef:.1 =ad; •• 

Loz •je 'lntr?.t ro:• 1Q 

E:.J etni!.JJSlS pC1t" Í"\'E:S•:•ni'inCl? l•l¿.9n~f:-.lC"Ci Í'1"1;.t:CW1l>:"& ~e det.t::rrn1no 

~n un i.r1sf:.r•.Jm..-intr:i Var1c.n rni:idel 1:• FT-~:h!l. ut111-::and•:- •::lc·r•:it-orrno 
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D> RESULTADO~~ 

prop1e.dades-., rendirn1ent•:•:::.. y Jos 81·1ciJJ=:-.1:z o:::fect•.1~.jc.,? . .-Jo: lo:=-: 

t::omp11e'=if.:.o-=; stnl: . .::t.1<:ad•:•s en ~l present.e t:.1-~bc. ¡o. 

t:n t.:. t: c-D1 a :.1 :=;e i::-resent-.. c.r 1 lo:::: ..... ,:. J •":Ir~"':: d.: los desp 1 a=arn1i::r·1t.o::. 

d•:: !,:,~ h1d1·r.:09enrr;:. tpprn; •:-ibt.er11do:=: par~ Joz: p1·o·::h.~·=t.c•E ti1·,¡:.Jes 

rfo::- la sínt:.-=:!st.·; ~'•:ir· Heso1·1.=.r·1i:.1~ Mc.9ni=:t.11;:;, Pr•:•t.Cwn•=é• 'I al r'1nal 

La <!':!'!11c1dación de i.::.-,; rner:;:on1-zrno:is v p,;t.1·.:.1·, de f"rE<gm•:::t;t:.a•=tc•n o::n 

E.spect.rometr i a de Ma:.eis e.to;: 1 •:-i=: Pt"O•:lr.J•:-t.•:is t l na 1 E:?. en;:.11 :7étd•:'1!2. ~ 

e:!ten dz,.di!-.:Z ~:::n la d1scu=1~·n do;:: -::.::p€:ct.1"0:::. 
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AhSOf'"Clót1 en 1nf·ra1·rr,_1n de I~~> 9t" 1 4PoJ?. f"•inc1onales mc:.s -:;.1q1-i1t.t'="'t.1vno;;. d"' 
Jo;:. derivados de lit ;¿, 7~l··t-.r1 rnet.i l-4-' o; p-H-fen1 1 rirn1nC:>o ) -~- tUr"Cla;::ep 1 na 

No~ de f< N-H c:=1, C=N C-N GH3 1:-u G=G t< 
cornp. \arornl <9emJ l ,;orom~ flfr > 

ü-l~H3 :.Nll'O 8"-'!~:i9 16;)0 J2u!:; 13':-ll J 11·2 J~6':1 LH7 
;:-tc.11~ 1;¿4-¿ J~!:lb l~lb4 

1!1ql llll•ll,.'I 

" p-CH3 341C 3135 J63t"i 12g5 13~12 ll~lll 1068 1317 
::Jl25 1261 13~.e ll'tt:.5 
1~7H 101~ 
l~FJ.12 

:1 o-OCH3 34~':1 3tiJ2f() 16~-, 1;.;:-wj 1:.J~l u 1a Jt/163 1247 
ISH4 1356 1 ~'()!) 
1523 HJ4S 

p-üCH3 :.:Mlh~ ~llllL lhJ./ l:LH5 1~191 1Jl/.llll 16lllU 1241.'J 
l~H!t'.'I 1350 lll'lfi...'") 
J !ji()~~ 1041.1 

" H ~41h6 31(:)6~ H-~:..-o 120!> 1391 llllll J61.:'13 
3~h'J J24~ 1350 1~61ll 

150'3 111131/.l 

" ".l-Br 341i!)0 3040 1635 128~ 1391ll 1112 1605 650 
1573 1255 1357 1063 

11H0 

7 p-Br 3408 1500 J6:.:..-tü 1206 1:::-.:~1 l~':H') 16~8: 66ll\ 
1858 Jtb"/0 

cm-.t.Jnua 
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No. <Je " N~ll !.'.,:;(: C:;:N l;-N 1;1t3 e-o C=(; " Ci'll'"Ornl fgemJ <ar-om. f1¡r) 

'"J o-C.l 34"':) 311157 J63'l 12:3,.:, 1~'-IJ Jl'J9rtl 161/!B 745 
1:=.;01 J357 1~60 

1~50 

.• p-CI 3412 l:'l>~3 Jt>35 12tr":> J~n1 Jltl9IO 161.16 751J 
1245 1~:._;,7 1066 

111.149 
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ff-V~U4 .. "_( 

Estudio d<> Jos -=.-spectro5 ,je he:~on.;u;-::1a Magnet .. t<:a N'-'•=Jear Prot.~•ntcc. 
de Jos d~r1vados d~ le ~. 7.7-~r1met1l-4-< º' ¡::·-R- fetH l arnu;~ > -S-f1,.wo.<1::ei::·1nc:-• 

No. d .. J r< LCH 3 -c2 J l <LH3 )2 e,' lGa- f-12 J tC6 -H2 J lH-c.rorn. J C3 -H R 
comp. 

o-l..H3 2.27 1 .. 1~ 2.77 2.98 b.7-7.3 6.5 2.20 

2 p-CH3 2.25 1. 05 ::-. 71l! 2 .. 9::.~ 6.':15 6.25 2.22 

::J o-UCH3 2.25 J .07 2. 7:..: .4 .. 95 b.9S 6.42 :).8QJ 

4 p-OCH3 ~.::..:'J l.H.'1 ;¿. J:.J 2.95 6 .. ":10 6.40 3.B1"1 

5 H 2.25 l .. PO::l~I 2. 7.Z 2 .. 9~ 7.00 ó • .30 6.94 

6 o-Br 2.2:.J 1. ll'r :2.75 3.01(1 6. 7-7.6 6.;)1,., 

7 p-Elt" 2.2tl'I 1 .. 05 :¿. 75 2. '.76 7.1\ll 6.20 

a o-CJ 2.20 1. llll 2.75 3.0\ll 6.82-7.5 6 .. 27 

9 p-Cl 2.22 l. Ut.1 2.75 2.93 7.05 6.3[() 
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1.nmo:dl.::tf:-é:O r::.1~1 lZ<:oO::,<.•n r:t:'•n el át . .-·:.roo d'~ Nl un 

+ 
r.·r·t.r:o lr.. ~br,nfJ'"'n':l~ 1:1~1 t<:•r-1 1je rn/z iM - t ¡ íJts1n1ri14y,.:: rJ""!bJd~' a 

nVZ CH+ -1) 
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• B> ~o:.rmar::\('•n dltl/ lo:tn ·1~ rn1-;: ti•l ·h'.J 

+ 
L J ,~,·u9roe1·,1:.:• •:•""= m:: 1 i•I ··f• 1 8~· 1nuy '"1b1w1•:ia1·1t ... _: y .;; ... Je_, rn;;.y._...,. ir.. 

+ 
ión de miz et.Y -k); Jf"I cu;;.! n..:·•s 1=·erm1t-=: dJfo:::.r-:::11•=i~r r::·i:·r .;,::;t.;;.. 

fragm~1"1tac1on ·:¡u.;. ~-e ve1·i fJ\.E< cr.1ando k est...:- -:::n po~1c1ón ot·t·:• 
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+ 
8 .. f·or-m2'c1t!•r·1 del ·1.:.w, di: ,,,,,z (J>/ -J!;'";¡. 

t 
E:.l io.!•n rJo;i m/z ~¡.¡ -151 ::.8: p1.1ede- •:.•btene~ pr)t· do:, r·ut.as: 

RLJlA 14: A part.11· del 16n 1110Jecula1· P•:ir pérd1da de ut·10 de Jc•s 

+. 

C.S'-~UE111A 4 

1-<UºIA r.:: A par·t1r del 1·~r1 mol-=cl,lar -=-• ..;:: p1.,e•:1..: J levar a cabo t.H) 

re~rr'E!glc• cat·:..cter·1~t.1co -::n el anillo de 'f1.wano para dar el 

J•!in <M+ } el c•A&l p1e.rde el met.11c• de Ja m..:t1l-cet.onei 
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+ 
4. Fc•noac1Cw1 d-:::-J l>:"•n do? mi:: CM -<ti·,i: 

+ 
A part.1r de:l fr-~·~rn~nt-•:• d.; rn/~ \M -151 ot:.t;.~r11do:> P•:•r -::1 

m/z CM+- -15) 
m/z <M+ -30) 

ESl,/UEM/4 b 

5 .. Obtenc:11!•n del Fra·;irn-:nt.c• di::- m/:;: <l'1+-.+:J1: 

+ 
re-rnb1én del 1•:1r·1 d-::: rn/:: \M -1::.;i t-:-c•r e:l 1rnln~•=1•~·n de! •=arbor11 l1;, 

~ )=H) 
·~·· 

' -co 
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+ 
6 .. f~orm'"1ct('in d~J Frc;¡o;irnEnto d~ mi::;: O•I -441: 

t;J fra9rn~11t-~.-, d"= tnf"=: lJti+ -4·1) ':".8 or19\ni;. ¡:::rot• I~ P.!.:rdldr.. ""' ,_,n 

+ 
1·11drt'.9en0 "' peo1·t-.1r· deJ Jr"l/"I do: m.1-.: ,,,, 

-·-·~:_1 J Vi,?t" ' f 1 e ~ndc•;H? el 

m/Z CM+-43) 

+. 

~' 

ést.e cargado po-s t t.l v~ino:nt.e~ S'= C•t" l g 1 n~ <=:-1 J.ón de rn/z t 76; 

ve1·1fJc~ndose eJ rno:::ca.111:.rnc• de ft·agrn-=nt.ac:1ón pr("1pu.:o::::;t.c• ~n e.I 
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'0Cf: 
. + 

m/z 176 

8. Obt:.-=nc1i!•n deJ 1•~1"'1 rJe tn/Z J:?.~r: 

l 76 Ftl l li;:v~r.-;e acab•.') •.ma rupt.1.u·~ c 8 - c 7 Y C6- /·.J5 volv1~ndo a 

m/Z 176 m/Z 120 

Es·:p.1e:rna llt'I. 

pa,-a dar una met' J cetonc- y PO:•st.er l or P'9:t9dl da de eJ J il 1 - ( CHj· 
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"O:)+ . 4L()~-~.~)Jl--_...o' 
m/:Z: 120 

-e, Ha 
) ~· 

1ªr· 

m/Z 77 

... 

A partit· del ion de: rn/z i 1';16 1· F: / ;e ver1t'ica La F=-o:t·•:hda 

radtc.a l ioni.r:•:a d~ rn/Z. 1 ':H.;. ( Es~uema 1~:i ) 
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· m/Z C196+R) 

y 
1Qj-. 

+ 
M 

+. 
-¡ 

m/Z 196 

ESQUEMA 1 ;J · 

+ 

33 



' A J:>'3rt1r d't;:J' 2r.•r1 m•;•lo?CtJlvr <M >~ por un r~ur1·~9l 1:• de.l c.1·11J li:"• 

f• ... wán11"":0 d;;..nd-:i Lu9~.r ~l 1·~n (J'>1+l
1
, ~n ::.•.1 forma do::- rnet.11-cetc•n~ 

+ 
M 

Part.ir- d-:1 It.'·n de rn/z C76 + Fn: 

C{ .----+· -HR 
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El 10n de mi-:: <.lb t- hJ vo:r1Tica Ja perd1dai de! ·3rupo rnet.110 

dandc1 origen a 1 l •~H"1 de miz ':12; que ZL~b:.ecuent.ement:.e p l erd~ GO 

para dar el lé•n de miz 64,. ver1 F1cando:o.e lo:; rnec:an1:trno~ de 

~ofcH3 
0 

-CH3 .~0 
-ca A· 

---~ ~--- \==1 

e:suuc-.NA t ·1 

El 1ón de ml'Z <7P 1 FO,. pase:• a dar.el ión t.rop1liu1n q1..4e por 

perdida de acet.1 le:no da lu·aar C':41 ión de miz 

caracteri'!it.1co de coropuec;;t:.os arornat1cos <Esquema. 18). 

a+. CH:s 

1 ::,... 

+ o 
avz C70·+ R) llVZ 91 nvz 65 

ESC~Ut::t'l'!A l 8 
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El ión d•~ m/<: \?#-:> •· k> trn/:z i'/1 pl.;;:t·d~ .a'.:et11-::ni:• i:·ara r1ar el 

fra•3ment-~o de miz ~d. c21r~ct.E!t"ist..1c:(1 d•'.'i! cc•t11P1.1e-:;t.C'l;: ~·romc.t.10.::D'.:' 

( f-:sqw;:ma l 9' • 

o 
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FRt 5124 
LARGST 4 1 
LRST 4: 

80 

60 

40 

20 

RI 51 9 
LRRGST 4 s 
LAST 4 1 

80 

60 

40 

20 

ESPECTRO 1 

SPECTRUl1 21 
282.2,IUü.ú 267.2, 73,0 
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CüNCLUSHJNES • 

ant.er10,.rnente en la l Jterat.r.w.;:,~ 

•=onc.l1_11t· lo ~191.,1ent.8; 

estable~ con un,:, at•1..W1dat1c1ü rele:ot1v.;:, rnc~yerr· .d•: :-;;:1,_7! % 

b> En la rn~v0r1a de lo:•::. c:~~::.r:•"", el P1~0 f.1o~e c1.1ando el 

zu::::.t.it-1.lyer.t-.o: F\ ze er1>:''.1>:~nt1·a o:!n la P•:•-::.1cl<:' .. n par-a ~;; ·~l 2('in do:: 

m/:c: CM+ - HJ v rro pr,::<:.i:=r;t:.a. el i·~·i-1 <j-a. rní:-..: n1+ - R1; ci1.1~ i:::n 1~ 

Para y ort.o con re~:;;pect.o al -¡~1st-1 i·.uyent.•:a- R -z.ot-1re:- et 2r11J1<:. 

c.romat:.1co. 
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