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INTRODUCCION

Desde hace algunos afios, se han venido usando cbn' buenos
resultados arctllas naturales en una amplia gama de reacblones
organicas como catalizadores o soportes de diversos reactivos; tal es
el caso de las bentonitas y lag zeolitas.” De esta ménera,‘los‘l-ngros'
obtenidos con el empleo de dichos minerales, son un buen ‘indicatlvo de
que diferentes transformaciones quimtcas, generalmeni:e proceden con
buenos rendimientes, bajo condiciones suaves y tlempos cortos de
reaccién, ademds de §mplicar una simplificacién en el trabajo
experimental. Por 1lo anterlor se les ha encontrado diversas
aplicacliones en la industria.

Asimismo durante 15 afios se ha venido trabajando en la Seccién de
Quimica Orgénica de la  Facultad de Estudlos Superlores
Cuautitlin-UNAM, en el campo potencial de fnvestigaclén que provee un
mineral bentonitico de origen nacional; éste ha presentado propiedades
de reactivo, catalizador y/o soporte de reactives inorganicos. Dentro
de los logros obtenidos a través de este tlempo destacan varias
ponenclas en Congresos Nacionales e Internacionales, direccién de
Tesis de Licenclatura y Maestria, as{ como miltiples publicaclones ‘en
revistas de divulgacién cientifica internactonal.

Con estos antecedentes, en este trabajo de Servicio
Soclal-Titulacidn, se Investigéd la factibilidad de uso de la
mordenita, una zeolita natural, coms un nudevo catallzador en la
sintesis de 1,3-oxatialanos, estableciéndose asi una alternativa
diferente, para la obt'enci‘én de estas especlies quimicas de relevante
actividad biolégica; al respecto, se sustituyen prlnclpa_lmente los
dcidos de Lewis comunes (Alclﬂ, SnClz. BF:l y ch12). que suelen ser de
importacién y por ende de elevado casto,por un mineral de origen
nacional como la mordenita, ver tabla 1. .



A efecto de realizar el estudio de la sustitucién de los 4cidos de
Lewis, se utlilizaron variados sustratos carbonilicos en presencla de
2-mercaptoetanol como agente nucleofilico. 'y benceno anhidro como
disolvente (figura 1);Flnalmente, como compleinent_é. se efectuaron una

“serie. de pruebas para determinar la depen&encla de.ia reacclén con
"respecto a la cantidad de catalizador, -tlempo, y cantidad de
inhibidor.

tabla 1. Preclos de &cidos de Lewis comunes y wordenita

Catalizader US$/Kg
, Acldo

Alc1, 20. 50"
snCl1, 85,90
. a

BF Et_0 72. 40
enCl, 70.30%
Mordenita 0.80°

a} Precios obtenldoes del Catdlogo Sigma 1994
b) Preclo obtenido de la UAH-Azcapotzalco

: R R
R’ ‘ . . -
w OH M
T HS : 0 s
. 0 - e\ /-
R -4 _ ~ CeHe

figura 1. Reaccién de obtencién de 1,3-oxatloclanos.
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: En este cap&tulo se presentan 155 caracteristlcas generales.
estructura, clasiflcac!bn Y apllcaclones de las zeolitas. :

l. 1 VGeneraUdédes

En 1756, el Barén Axel F. Cronstedt,"un_ mlnerfslogo ‘sueco hizo_ la
sorprendente observacién de que clertos rﬁlneraleé. " cuando er"an

suficlentemente calentados, burbujeaban como si estuvleran hlrviendo.

El 1llamé a estas sustanclas zeolitas; dicho ‘yn mhre se

erlvn de ‘dos
palabras griegas {zein y lithos) que quieren decit "plEdra Tirviente®."

Desde entonces, aproximadamente - 40 zeolltas - minerales han sldo. :
descublertas’ A mediados de la década de’; ‘los: 60'
aluminosilicato fueron reemplazad‘o‘s_; gn o8

los geles de

'mayor parte por 135.
zeoluas? )

P S .
as cavidades de clertas

presenta cavidades
: de agua con gran IXbertad da'
\ 1° 1ntercamblo ténlco. y la deshldratac\t‘mr
reyeréiﬁle (ﬁxura 2)._ Est:_is arclllns estan formadas por cristales

3 éstruct\jra

altamente . porosos . entrelazados medlante dimiputos caneles  cuyo
dismetro varia desde 3 hasta 8 &.

e e




{a) faujasita,

Zoolitas.

figura 2. Estructura cristalina de las

(b) zeolita A y (c) 2SM-5.



Deﬁendiendo de la estructura quimica de la zeellita, un S5S0% de su
volumen puede estar compuésto de poros. Esenclalmente todos los dtomos
que constituyen su estructura permiten a cualquler molécula
suﬂclentementa'pequeha ingresar a la red interna de canales. En otras
palabras, - la ‘mayoria de los A&Atomos en una =zeolita son 4Atomes
superficiales., ‘De tal manera que s} una cucharada sopera de
catallzador - zeolitico 4cldo se esparciera hasta el grosor de una
molécu-la. éste pédrla ocupar -un Area tan grande como el de un campo de
belsbol. ;

La gran érea superﬂclal ¥y :los numerosos sxuns activos de las
y catauzadnres muy efectivos- en
25 los catallzadores s61idos

1 ternas.

estas agenles aceleran las
: ocldades mucho mas baJas en su
‘ausencl . : ;

Aunque es’ extr:madamente dlﬂcll determlnar el numero Yy aturalaza
de los sitios actlvos en muchos otros tlpos de catallzado e§ sélldos.
dichas determlnaclanes son fécument : 0 | at zenutas. Se
sabe - que algun?s de“ellaus.'

trlllones de
sitios activos por gramo de

de &4tomos que Juntos exhlhen todas a
de un cristal., la estructura de cad

ropiedades- fislcas y quimicas

elda unltarla de zeollta se
construye de b].oques tetrahédricos’ cuyo - ar!

107 ,es- varlable. Los
4Atomos de oxigeno establecen los cuatro véruces de cada tetrahedro.
.. Estos Atomos estéAn «estrechamenta \mldos a’ étqmos de siliclo .o
aluminio. Los oxigenos de. los vértices. _ son compait_.!}!os‘ por.. dos
tetrahedros de modo que cada &tomo de silicio o aluminio de'niro de la
celda tetrahédrica esta unido a sus cuatro 4tomos vecinos mediante un
oxigeno entrelazante’ (figura 3},



SILICIO O
ALUMINIO

figura 3. Estructura de la celda unitaria de la zeolita.
Al
1.3 Clasificacién ’

Dado que las primeras zealitas que se conocleron fueron de origen
natural, éstas se clasificaron iniclalmente por su apariencia externa;
actualmente ge clasifican por sus caracteristicas estructurales y
propiedades fisicoquimicas, Por otra parte, las zeolltas sintéticas se
sﬁelen designar con una letra o un grupo de letras que le son
asignadas por el investigador,

La claslficaclén mas reclente de las =zeolitas (naturales y
sintéticas) estéd Integrada por nueve grupos, los cuales se presentan
en la tabla 2.°



- tabla 2. Clasificacidn de algunas z_eoll.t\a's.

Grupo e - Férmula, Y ee! !q‘lnlgg Erutu)

Grupo de las analcimas -
Analeimas T D (A11§1 )16H0

s 3z 95
Yairakita e Ca (Al.l Sl 0

. 32 96
Leucita - X:

Grupo de las natroutns 3
Natrcuta
Edlng!_:om

0,30

Filipsita s

Garronlfp . 0.41
Gismondina - 0.47
Grupo de las heu)a.nd.it

Heulandita ~ 0.35
Ciinoptilolita 0.34
Estilbita N . 0.38
Grupo de las mordenitas RES
Nordenita 0.26

Ferrierita v ﬁ?;i';*féé‘0¥éi'ssiao o _,z)mﬂ 0. n.2a

Epistilbita A 8170 S 0,94

Grupo de las chabasltas R
Chabaslta
Erionita

2Zeolita L X
Grupo de las Iaﬁja#;tas,
Faujasitas (X,.¥) ©)
Zeolita A. ..
Zeolita ZK-5
Grupo de’ las

{M Sltzou; %)

Laumontit.n
Yugauarauta
'Grupo de Ias




1.4 Aplicaclones

Las zeolitas se han empleado como éatalizadores para la sintesis,
" a nlvel laboratorie, .de una amplia gan\:a_ de' compuestos organlicos,
obteniéndose, en algunos casos, mayores rendlmieﬁfos, asi como menores
tiempos de reaccién. Por lo anterlor, se ha ‘difundido su aplicaclén en
maltiples procesos industriales.

Desde’ los iniclos del siglo XX, las {nusuales propledades
aplicativas de las zeolitas han estimulado a los quimicos a sintetizar
dichos cristales, Muchos tuvieron éxito, creando estructuras no
encontradas en Jla naturaleza, que incluyen diverses grupos de
compuestos tales como productos orginicos sulfonados o resinas
basicas. Las zeolitas artificlales se hacen de diversas

formas,varlando desde gelatinosas hasta porosas y arenosas,

Dado que el empleo de estos minerales es amplio y diverso, por
simplificacién, en 1la tabla 3 proporcionamos un resumen de las
aplicaclones mas relevantes.

tabla 3. Diferentes usos y aplicaciones de las zeolitas.

usas REFERENCIA
-Como catallzador en procesos de conversién
de metanol a gasolina, alquilacién de
compuestos orgdnicos, y desproporcionacién

de aromiticos. 9
-Como tamiz molecular en la fabricacién de
adsorbentes. 10
~En el secado de pases por su capacldad de
retencién de agua en su red cristalina. 11

-En la extraccién de catlones radiactivos
del cuerpo humano y de corrientes de

instalaciones nucleares. 12
-Para 1a retencién de CO2 y HzS en la

purificacién de gases. 13
~En la extracclién de nitrdgeno amoniacal de

efluentes avicelas. 14
-En el mejoramiento de suelos. 15
-En la produccitn- de elastémeros para -
mejorar su resistencla a la tensién. 16
-En la produccién de cementos. 17
-En la fabricacién de pllas. 18
-Para el ablandamiento de agua, .19

10




2. 1,3-0XATIOLANOS

A continuacién se muestra la estructura, aplicaclones y algunos
métodos de obtencién de los 1,3-oxatiolanos.

2.1 Generalldades

los 1,3-oxatfiolanos son compuestos heterociclices de cinco
miembros cue contienen en el anillo un &tomo de oxigeno y otro de
azufre en posicién relativa 1,3 (figura 4). El nombre sistemitico
oxatliolano proviene de dos prefifos, oxa y tia, que indican la
presencla del oxigeno y del azufre respectivamente, as{ como del
sufijo olano que indica el anlllo de cinco miembros saturado®

4 5

figura 4. .Estructurn del 1,3-oxatiolano
2.2 Apllcaciones

Los 1,3-oxatlolanos tlenen una relevante actividad blulégléé' por
lo que son ampliamente usados en la industria farmacéutica, en la
industria alimentaria como saborizantes; en 1a industria quimica son
utiles en 1a sintesis de compuestos organlicos, entre los gue destacan
diversos tipos de plaguicidas. En la tabla 4 se resumen sus
principales aplicaciones.



taﬁin‘ﬂ‘ Pdfp;ii:a;g@ ueos y aplicaciones de 1;35‘ 1,3-oxaticlanos

BEﬁ:RENCIA
~Inhibicién de £ “Coll : 21
*“-Attividad funglclda . 22-29
" actividad fitoclda . 23
-Actividad herblcida o 23,28 "
-Actividad antl-HIV . 30
-Bactericida 24-31
~Agentes antlhistaminlicos . a1
-Sintesis orginica de ciclopentano 32
=Sintesis orginica de 4cido ;ulfénlco 33
-Sintesls de oxatiinas . 34-36
-Antagonistas muscarinicos competitivos 37—40‘
=~Sintesis de ditlolanos 41 _7
-Telomerizaclén de radlicales de etileno 42 -
-Insectlcidas C ] 26,437
-Actividad acaricida a3

12



tabla 4 (Continuacién)

UsOS 0 piiesed U000 REFERENGIA
~Act1vidad nenatocld a3
“Actividad mitieid 3 44

int ti 15
: ' 46
“‘;:Ihhlbldm"‘;s del crecimiento de la cebada 47
v,,;éuolvent-e,: acelte qondensante y a.l.slante, . 48
sustituto de la sangre
;Cole;:tores de miperal de sulfuro de metal
en flotacién de espuma 49
-Sintesis de a-carbalcoxienotlicles ' ’ 50
-Sintesis de derivados de algqullo C,_‘_E)
usados como agentes para flotaciétn de carbén , 51
-Actividad collnérgica en Jejenum de rnt:; 52;
-Extraccién de plata o 53 .
—Incrementa aroma y/o sabor de alimentos " 54-59 “
-Sintesis del antlbiético griseoviridin . /, 60 ” ]
-Agentes antlhipertensivos - 61 ° .

2.3 Métodos de Obtencibn

De .una exhaustiva revisién bibljografica vy hemerografica
encontramos que existen reportados en la literatura un gran nimero de
métodos de obtenclén de este tipo de compuestos orginicos; al
respecto, en la tabla 5 se esquematizan algunos de los métodos mas
cominmente empleados.

13



tabla 5 Algunos métodos de obtencién de 1,3-oxatliclancs.

REACTIVOS CATALIZADOR RENDIMIENTO REF.
E %

RCH: (SH)COH ' 75-80 21
c1 CeN

: _— )
RC,H, (X-CHO)OCHR' CO_R zaCly HPO, - 43-93 22
HOCH,CH_SH
RCHO; CICH,COH 70-1 . 23
1-alil-3-({antipiril) , _ R
tiourea . sl
RCHO; HOCH,CH_SH nJNH‘cF . 62"
Cetonas Esteroldales ZnClz-NaSO‘é R S 63:
HOCH,CH, SH . BF,EL0
RCOR': Me $1OCH SCH.X T s 64
(Eto,CCH CH, ) CO BF_Et,0 ] 65
HSCH CH(SH)CH OH
RC: CCR'R20H Cul - . 10-96 66
Co; S; Et]N
(£)-Me(CH,)_€OCH: BF_Et 0 o8 67
CHOO(CH, ), CO_H
HOCH, CH_SH
Oxirancs; CS, - EtN - 56,9 &8
(E)-He(Cﬂa)mCOCH: . L ‘ con -"‘59,
CHCOzHe
HSCH,_CH(OH)CH Ol




tabla S (Continuacién)

73 .-

REACTIVOS CATALIZADOR RENDIMIENTD REF.
%

Hetlh}ro de tioformilium 35-86 70
H_C:s'cH

2 2
CsF; Aldehidos 6
a-dlcetonas 6 a-oxcamidas
RCHCIZ;KOH 20-28 T
HSCH,CH_OH
Dietoxi{ciclohexiltio)  KU-2 sulfonado 72
metano; HSCH_CH_OH

2 2

CH, CHSHCOCH, u* ‘56
HSCHZCHZOH

Tiirano; ¢CHO u 40

Colls Me KL - , 81 14
HOCH,CH,S EWL :
N -

AcCH, CONHp H p-MeC K SO H 90.2 - -1
HSCH_CH_OH

1,2—e}.)0x1-3-(9-carbazo— 76
111)propano; tiourea 6
KSCN ¢ tloeplclorhidrin

cs

2
NCCS_Na; BR'CO 20-95 77
HSCH, CH_OH; p-MeC H SO H 98.6 78
MeCOCH, CONHP .




tabla 5 (Continuacién)’

CATALIZADOR © - -~ RENDIKIENTOQ - REF.

REACTIVOS. . ©
HSCHRCO,H; R C{OR®) 92.5-91 L9
Clclohidratacién de BF:EtZO T80
aldehidos con a~hidroxi- :
y 4cidos e«-nercaptocarbo-
nilicos
e
¢CHO . . 81
lECHzCH(OH)CHZOH

' «-mercaptoicldos con 82
orto ésteres .
HSCH_CH Ol 83"
Co; O; NilCO),
4-C1C,R OCH, Ce, COMe BF_Et 0 4. 84
HSCHZCH(CHaCHOH .
HeS(CH_) CHo; 85
ISCHMe CHMeOH
&cidos a-mercaptocarbo- 86
®ilicos; MeCCHO
(CF: )zc: CFCPZCF:; ELJN : 91 8.7.
HSCHZCHZOH
$NCS; HOCHZC:C: CCHZOH Etaﬂ s ’ 20 ' 88
He(CHz)BCO(CHZ)_'COzH BFaEtZO 89
HSCH 2CHZOI‘I

16




3.. CROMATOGRAFIA DE GASES ACOFLADA A ESPECTROMETRIA DE MASAS (CG-EM).

En seguida se presenta la relevancla, usos, origen,

caracteristicas y técnicas de la Espectrnmétrla de Masas.
3.1 Relevancia de la Espectrometria de Nasas

La espectrometria de masas es una técnica analitica,
preferentemente de especies orginicas, usada para identificar
compuestos descondcidos. cuantificar miteriales conocidos, asi como
para ayudar a elucidar estructuras; esto puede ser efectuado con
cantidades muy pequefias (ca. pg). vy actualmente con equipos muy simples
en su maneJo?o i :

3.2 Usos de la Espectrometria de Masas

Identificacién de' estructuras de biomoléculas tales como
carbohidratos, 4dcldes nucleicos y esteroides.

Determinaclén de farmacos en el cuerpo.

Ejecucién de -andlisis forenses, tales como confirmacién y
cuantificacién de drogas.

Andlisis de contaminantes en el medioc ambiente.

Identificacién y cuantificaclén de componentes de mezclas
organicas complelas.

Analisis inorgénicos multielementales ultrasensibles.

3.3 Origen de la Espectrometria de Nasas
La Espectroscopia de Masas tlene sus origenes en el tubo de vacio

de J, J. Thomson, que demostré la existencia de electrones. y “rayos
positivos" a principios de este s!glu'."
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El fislco J. g Thomson observé que la nueva técnxca podiaser
usada con - éxito por quimlcos para el anéllsls de Y
10 cual manifest6 -en. su libro ."Rayos de Electrlcldad

y  sus Apllcaciones “al Anélisls Qulmico". A pesar de’ esta bse!
la aplicaelén  primaria de'la . espectrometrla de masas residl

fisicos por ‘espacio de casl 30 afios. Fue usada para di cuhr
nimero de isbtopos as{ como para -medir . sus . masa
medidas dieron lugar-a la creacién de desarrollus poster

dlvergos campos abarcando desde la geocronologia a la Xnvestlgae 6n
bioquimica. ;

Aunque los principlos de. la espectrometria’ de. . masas ' son
ampliamente aplicados, los ejemplos en este ensayo, estan
preferentemente orientados a las moléculas orginicas, que son las mas
anallizadas por es't.a t.ét:nl.t:en.92

3.4 El Espectrbmetiro de masas.

El intrumento (figura 5) actual varia en tamafio, desde una caja
pequefia como un horno de microondas casero, a grandes intrumentos de
ilnvestigacién que ocupan un laboratorlo entero,

La muestra {s6llda, liquida o gaseosa) es introducida en una
cémara de vaclo y enseguida lonlzada en una fuente de lonizacién
mediante el bombardeo de las moléculas en estado gaseoso con un haz de
electrones. En la técnlca de lonlzacién por impacto electrénico (IE),
una mezcla de lones positivos, negativos y especles neutras es
generada bombardeando a la molécula gaseosa con electrones usando un
potencial de 70 eV, los lones son separados por analizadores
( a y/o f ) de acuerdo a su.relacién masa-carga (m/z); éstos después
son manifestados mediante un detector en el cual los lones generan una

carga eléctrica que es proporcional al nimero de tones??

Finalmente estas sefiales eléctricas son registradas como un
espectro de masas. ’



En resumen, -los procesos: que ocurren en un espectrémetro de masas

{figura 6) s::;n;

. 1)Ioﬁlzacibn y fragmentacién de la muestra.
2)Separaci6n de fragmentos mediante su relacién m/z -
3)Detecclén de fragmentos (como corriente eléctrical.

4)Regl§tro de sefiales (espectro de masas).

* : E£SPECTROMETRO DE MASAS
SISTEMA DE INYECCION

b < CAMARA DE IONIZACION

GAS ACARREADOR

CROMATOGRAFO DE GASES

CAMPO ELECTRICO

'CAMPQ MAGNETICO

—

[ 1

et ity

T80 FOsOMUL
figura 5. Cromatégrafo de gaseg-espectrémetro de masas

SONIZACION

\\\ miz 29 mfr 27
M\ /g \\l//

N \Z ANALISIS DE MASAS
—_— .___., / I ——— & -SISTEMA DEDATOS
-TRAIADOR DE
MLUESTRA EN ES o e \\ / \ GRaricos recTRO 0
SAEoR0 00 ] miz 43 ESPECTRO DE
P M. =55 s miz 57 MASAS
FRAGMENTACION

figura 6. Tonizacién-fragmentacibén, separacién, deteccién y registro
de fragmentos de la acetona en un espectrémetro de masas.



3.5 Carqctei'lstlcaé de un Espectro de Masas °

Un éspec'@rq.di‘a ;i!asas (ﬂgﬁra 7) és una grafica de abundancla
relaﬂva‘.'

e ‘1o es'vvs su relacién m/z. Los. iones y -sus abundancias

'relatkvas erm‘ten en un determinado’ momento establecer el peso
mnlecular_y la’ estructura ‘del compuesto que estd siendo anallzado. En
'el prm:eso de Lonizaclén de 'la n\olécula, ésta generalmente origlna
fragmentos lénicos que aparecen en el espectru donde la relaclén mwz
"corresponde al’ peso del: fragmentn. Asi, comunmente “el fragmento de

mayor ‘valor: de mrze (K, ~fon’ molecular) corresponde a la molécula

1onizada ylen consecuancm ‘al eso n;ulécular de la muestra; al

§ fragmento ide: mayor abundancl tb)}av {100%) se le conoce como pico

’qu - frecuentemente suelen aparecer,
«\depencuendo del compuestn‘ son aqueuos que Implican la pérdida de un

base (pb) ‘Otros fragmento

“metila y/o de. agud. . “los cuales se indican como. [M - 15]" y (M - 18)*"
respectlvame te p e

- . LI )
Mass Spectrun - Flla: 00O126.0L 92-41-24 16:30
Comment: Transestarificacion Martha Rens ' -

Scan: 123 ( G- 0):RTei  1.74nin Base Peaki 43.0 Int3408400(=100%)
- 100, 0% g ) N

a3 . :
. .

. : : R . Auulo o nn.o
TP S L . 886/
R ; ‘-"l°2

ASUNDANCIA -

=ll»—l!)‘: o [URBLCE 1Y

S| R A LU

3

figura 7. Espectro de masas para el acetato de etilo,
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' 3.6.1ntr_aducélbﬁ de la Hu.e.sAtra en eIVV‘Espé:lrbmetro de M;Aéas '

Cnn sélldns puros, la. muestra slmplement e coloca en la punta d“,

) de ‘dispositivos especialmente disehadus con flu_]o cuntrolado. En;"
ocasiones especiales, la volatilizacidn’ ’y la .loniza.clén‘ ocurren al”
nismo tiempo?® ‘ o T '

Un compuesto puro genera muchos fragmentos. Una mezcla de
compuestos lonlzados simultédneamente crea un espectro traslapado.

Para obtener el espectro de masas de cada compuesto en forma pura,
la mezcla de compuestos debe ser separada en sus componentes
indlviduales antes de ser anallizada. Es asi gue la cromatografia de
gases (CG) es acoplada a la espectrometria de masas a prineiplos de
los afios sesentas; este acoplamiento permlte a los componentes, que ya
estan en fase vapor, entrar al espectrémetro de masas, de manera que
los componentes de 1a mezcla pueden ser separados 'y anallizados
secuenclalmente.

Aunque los lones positlves y neg'a_éivns son generados en la fuente
de lones al mismo tiempo, sdlamente una polaridad es selecclonada, y
el espectro de masas registrade consiste de iones ya sean positives o
negativos pero no neut.ms-'.96
3.7 Técnicas de Ionizacién .
3.7.1 Ionizaclén por Impacto Electrénico

Para aquellas moléculas que pueden ser evaporadas, 1la lonizaclién

por impacto electrémlico (IE) es a menudo usada para generar jones para
andlisis de masas.
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_puede conducir 4 una fragmentaclbn abundante que deja un pequeho.

+ de lonlzacibn de energia baja o "suave".

La ionizacién’ med'lénbte bombardeo con electrones acelerados a un e

potencial de'70 .voltlos es un  proceso "duro" y altamente energétlcé;

veces nlnglin indicio, 'de un lon molecular (figura 8). cuandu héy

ausencla de. un ion molecular, el peso molecular y la estructura no on ..

_determinados féc!lmente. Esto ha dado lugar al desarrollo de técnlcas P

W 97

‘En el proceso de lonizacion por IE, la energia de eleqtrongs
lonizantes es generalmente mnds grande que la de los e'nl'ac‘ésiqu':e :
mantienen a la molécula unida. De esta manera, cuando los electrones .
con alta energia Interactian con una molécula, la lonizacién ocurre,

los enlaces se rompen ¥ los fragmentos son formados.

INYECCION DE LA
T MUESTRA

PLACA ENFOCADORA
| DE IOKES

ADOR DE MASAS
PLACA ACELERATORA

Z DE ELECTRON
i Ejl’ CAMARA DE I0HMZACION

figura 8, Diagrama de ionizacién por impacto electrénico.
3.7.2 Ionizacién Quimica

En contraste con 1la lionizacién por I1mpacto electrénico, la
ionizacién quimica (IQ) produce iones por un proceso relativamente
suave de transferencia bde protones a partir de un gas . reactivo
ienizado, vg metano. Generalmente resultan moléculas abundantementé_
protonadas?a
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3.7.3 .Jonizacién por Desorci6n

Desurclén es un térmlno usado por los espectrnmetrlstas de masas

_para descrlbir el proceso medlante el c 11 ‘una molécula es’ evaporada
de. la superficie y lonlzada. aunque el mecanlsmo exacto no es muy bten

entendldo K

Las técnlcas de. 1onizaclén par desorclén son: bombardeo de &tomos

répldos céllfornio—zsz.. espectrometria de masas de Jlones
secundarios’ desorcién laser, desorcién de campo,
“electroespray ’

Pura_‘laé cuatroiprimeras técnicas enlistadas, las muestras son
.desorhld_as ~y,loni25d‘gs'_ por un proceso que incluye calentamiento de la
superricie’de 1; vmuestra con atomos muy energétlicos, fragmentos de
ﬂslén, iones o luz. Para-la quinta técnica, la desorcién de campo, el
proceso de 1unlzac16n es logrado con campos eléctricos muy altos.

.. 3.8 Cromatografia de Gases Acoplada a Espectrometlria de Masas

La combinaclién mas comin de acoplamiento de cromatografia a
espectrometria de masas es un cromatégrafo de gases con un
espectrémetro de masas, CG/EM, Para todas las combinaciones
cromatégrafo/espectrametro de masas, la Informaclén consiste en una

serie de espectros de masas que son adquiridos secuencialmente.

Para generar esta Informacién, el espectrémetro de masas busca el
intervalo masice {(vg 30-500 unidades masicas) durante la corrida
cromatogrifica. Si la busqueda es tomada cada segundo y la corrida
dura 30 minutos, se pueden registrar 1800 espectros”

Esta in'l'ormarlclﬁn puede ser mostrada de tres maneras: prilmero, se
puede desplegar éualqulera’ de las series de espectros; segundo, las
abundanclas' d'e-lv.o,sj‘lqh‘e’s en cada espectro son sumadas, ¥ su suma es
gr_aﬂcada secuénélélnénée'para dar un cromatograma total i1énico (CTI),

23



cuya apariencia es simllar a- la salida de un detector cromatografico

convenclional, Cada pico en el CTI repr ta un p to eluido, el
cual puede ser identificado por interpretacién del'espectro de masas
de cada pico. Finalmente, se puede mostrar la abundancia de una
relaciétn m/z sencllla sobre el curso de una corrida cromatografica
para producir un perfil real del lon seleccicnado o cromatograma de
nasas'®

Entonces, para una sola corrlda cromatografica, es factible
obtener un CII y un perfil real del lon seleccionado de masas de
interés, en adicién a cada espectro de masas. Esta técnica se usa para
escoger componentes de interés de una mezcla compleja sin tener que
examinar cada espectro de masas individual. '
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4. ESTUDIOS FREVIOS EN ESPECTROMETRIA DE MASAS PARA ESPECIES ANALOGAS
A LAS ESTUDIADAS EN EL PRESENTE TRAEAJO DE SERVICIO SOCIAL-TITULACION

Resumen de los Estudfos Previos en Espectrometria de Masas

A efecto de validar el estudio de masas de los 1,3-oxatiolanes
obtenldos en la parte experimental de este reporte de Serviclo
Social~Titulacién, y como resultado de la previa revisién
bibliegrifica efectuada, a continuaclén se presentan la serle de
resimenes alusivos a los estudios formales, que sobre espectrometria
de masas relaclonades con las entidades quimicas, objetivo del
presente trabajo, se encuentran reportades.

1.- Gerhard V. Mutzenbecher)®!
de wuna variedad de etilentliocetales y etllencetales de tipo

et al, estudiaron los espectros de masas

esteroidal. Los resultados indican que estos grupos funclonales
dirigen fuertemente la fragmentaci6én de manera predecible. El1 curso
necanistico fue elucidado por marcado 1sotépico con deuterio.

2.- Marcel Fétizon'®? y cols., realizaron un estudio de los espectros
de masas de 1,3-dioxolanos de diversas cetonas alifaticas; la
interpretacién da resultados precisos sobre la posicién del grupo
carbonilo y su ambiente.
"3.- Catherine Fenselau'®®
del 3-etilendioxicetal, hemitiocacetal y derlvados diticacetales del

y otros, compararon los espectros de masas

colestano y de la colestan-4-ona. ‘Se encontré que el hemitioacetal es
un derivado poce adecuado para la caracterizaclén de 3-cetoesteroldes
porque su fragmentaclén genera iones semejantes al compuesto 3-cetona
lonizado. Ademds, se observd que el 3-ditlocetal experimenta
fragmentaclén primaria en el anillo del ditlolano. La Introduccién del
grupo carbonilo en C-4 cambla muy poco la (f{ragmentacién del
dioxicetal, pero altera en gran medida los patrones de los compuestcs
que contienen azufre. La modificaclén de la configuracién en C-5 de
los derivados de colestan-4-ona, esenclialmente no tiene efecto en el
patrén de fragmentacién,
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4.- Danlel J. Pastol®® registrs los patrones de fragmentacién de los
aspectros'da masas‘del 1,3-oxatlolano y 1,3-oxaticlanos sustituldes
en 2, 4 y 5 (figura 9). Los distintos fragmentos fuereon
primordialmente 1dént1£icados por espectrometria de masas de alta
resoluclién., De las cinco posibles maneras de ruptura del anillo para
producir fragmentos de dos y tres Aatomos, sélamente dos de ellas
{fueron realmente observadas. El patrén de fragmentacién del anillo del
1,3-oxatiolano difiere del propueste para el 1,3-dioxolano.

~ ~ >0

Q S Q S Q S
- \J
CHs

figura 9. Estructuras de 1,3-oxatioclano y 1,3-oxatiolanocs sustituides
en 2,4y 5,
.~ G. Conde-Caprace y J. E, Collin'?s discutleron los diferentes
patrones de fragmentacién del 1,3-ditloclano y 1,3-oxatiolano (figura
10) por impacto electrénico. En base a la varlaclén de sus especiros
de masas respecto a la energia eleclrbnica: .21 andllsis de alta
resolucién y los potenclales aparent.es- de los principales lones, se
muestra que éstos son simllares en ambos  compuestos, pero
considerablemente diferentes con ljes;iect_.o al 1,3-dioxolano,
N
S

1,3-oxatiolane

(O
1,3-dioxolono : : 1.3-diticlano

B ) figura 10.
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106 da manera mids reclente estudlaron- las

- .PirJo y Nevnlainen
fragmentaciunes lnducldas - ’purr impacto electrénico - de nueve
2, 2-dlsusutuldos (figura 11), por medlo de la

-de 'masa y anénsls de iones metaegtables. La ruptura

:'1,3-oxatiolano

; lemp e'se lléva a cabo de tal manera que los enlaces
(5)-0‘ise ‘rumpen La naturaleza de los sustituyentes
deternlna las fragmentaclones primarias de los lones meoleculares. La

ruptura del“ llo es ‘Importante sélamente si ambos sustltuyentes son

grupaa alquuo o si el carbono unido al anillo tieno un caricter
alquilieu. La pérdida del sustituyente es el proceso mis favorecido si
estd. unido al anillo mediante el &tomo de carbono deficiente de

electrones.
CHx R

CHy
CHyCHy
CH,COOCHy
CH,CO0CH,CH,
COCH;
CH(OH)CH;
COOCH,CHy
CH,CgHg

CgHs

[7- T - IR U S T o i

figura 11. Estructwa de 1.8-oxauolanés 2,2-disustituidos.

27



Gen:rai{

' Especificos:

Y

5. OBJETIVOS

Proponer un npuevo métoda’ para . la obtenclén de
1,3~oxatlolanos, mediante-el’ empleo:de* un nuevo
catalizador, el cual es un"‘mlvneralynartural (zeolita)

de -origen naclonal.

Sintetizar l,3-éxati&lano ‘a“partir de’’ -sustratos

carbonilicos. en v‘prgsénéﬁ d l.nercﬁptoetanol como

agente nucleofil ico

Contribuir al es_tudlo de la ‘fact-u'nu-ldyadr de_uso de la

mordenita (una zeolita), corio ‘catalizador, . la cual es

. de origen natural ¥ naclonal, -

Académico:

Social:

Efectuar un anadlisls de la dependencia de la reaccién
respecto a la cantidad de zeollita, el tiempo y la
presencia de piridina como inhibidor.

Integracién de los conocimlentos adquiridos mediante
los diferentes curses de la carrera de Ingenleria
Quimica y su aplicacién en la practica profesional.

Sustituir catalizadores de importaélén (de elevado
costo) “por una zeollta natural de origen naclonal
(mordenita), empledndola en la -sintesis de
L.S—oxa'nolanos." = g
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6. METODOLOGIA

En el Cuadro Metodolégico anexo se resumen las etapas que se

siguieron - durante el desarrollo de este proyecto ‘de - Servicio

Social-Titulacién.
6.1 Revisién Bibliografica.

Se hlzo una exhaustiva revisién blbllogridfica y hemerografica,
sobre el uso de la mordenita comeo catalizador en la sintesis de
1,3-oxatlolanos, asi como de las aplicaciones y métodos de obtencién
de estos ultimos, para lo cual se recurrié a las bibliotecas Y.
hemerotecaé del Instituto de Quimlca de ‘la UNAM, de la FES-Cuautltlén
y del Departameanto de Quimica del Centro de Investigacién y Estudlos
Avanzados del IPN. Asf, del Chemical Substance Index (Chemical
Abstracts) se obtuvieron los nimeros de referenclas - para
posteriormente acudir a la informacién de los “abstracts” y consuitar
los articulos disponibles de mayor relevancia; ademas, se revisaron
varios libros de quimica heterociclica y catdlisis. No se hallaron
antecedentes sobre la mordenlita como catalizador en la sintesis de
estas entidades organicas, por lo que se procedis al desarrol_lu

experimental,
6.2 Parte Experimental

La presencia de los productos de reacclén y; en ‘consecuencla, el
desarrollo de los mlsmos fuercn determinados por Cromatografia en Capa
Flna (CCF), mediante cromatoplacas Merck de silicagel 60 Fass,
utillzando como agentes cromogénicos sulfato cérico al 1% en &cldo
sulfirico 2N, luz UV y vapores de lodo. Como eluyente se empled el
sistema de disolventes n-hexano/AcOEt en una proporclén 4:1.

La purificaclén de les productos se llevé a cabo por cromatografia
en columna Pyrex de 30 x 2.15 cm, empacada con silicagel 60,
utillzando..el mismo sistema de elucién y de agentes cromogénicos

mencxonados anteriormente.




CUADRO METODOLOGGICO

[mxs EXPER INENTAL l l PORTE TEORICA I

SRR

(2 SEMANAS)

l

1, 3 088F e Dos
(8 SENANAS)

1

LS TERRS

(2 SENANAT)

L MERFO
(1 SENANA)

COHCLUSTONES

ESCRITURA
(6 SENAHAS)
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La identificacién de los productos se efectud por Resonancia
Hagnética Nuclear Proténica (RMN Hl), en un espectrémetro Varian FT
200; a 200 MHz, empleando cloroformo deuterado como disolvente y
tetrametilsilano como referencla; y Cromatografia de Gases acoplada a
Espectrometria de Masas (CG-EM), mediante un espectrémetro HP-5985B.
Para el estudlo de dependencla de la r;acclén respecto a la cantidad
de .catalizador , tiempo y cantidad de piridina, se emplebd un.
Cromatégrafo de Gases Hewlett Packard S5890A/3396 provisto de una
columpa de 30 m x 0.53 mm, empacada con Metilfenilsilicéin y un
integrador HP 3396A.

6.3 Caracterizacién de la Mordenita

La arcilla empleada como catalizador (mordenita) en este trabajo,
fue caracterlzada, previamente a su uso, por correlaclén con los datos
fisicoquinicos de otras zeolltas reportados en la llteratura, Dado que
la zeolita natural en estudio es una mordenita, a continuacién se
presentan los datos tipicos de una mordenita, correspondlentes a un
lote de Tamaullpas: La superficle especifica es de 257 mz/g obtenida
mediante las isotermas de adsorcién del N2 a 77° K y sometldas a la
ecuacidén de Langmuir. El volumen total de poro es de 0.1572 l:m:‘/g.
encontrado por picnometria con He; el volumen de micropore es de
0.0996 cm:‘/g obtenido en base a la teoria del .uenado volunétrico de
los microporos (Dublnih—AstaJov]w’

La zeolita usada en este trabajo presenta la sigulente composicién
quimica, determinada por analisis semicuantitativo de Flucrescenclia de
Rayes X : Si 34.981% ; Ca 20.589% ; Fe 18.102% ; Al 5.042% ; K 5.586%;
Ti 1.802% ; Mg 0.909% ; P 0.641% ; Mn 0.862% ; Na 0.3404 ; Sr 0.256%;
S 0.144% ; 2Zr 0.126% ; C1 0.160% ; V 0.087% ; Rb 0.085% ; Zn 0.05%%;
Cr 0.049; Cu 0.045% ; Y 0.037% ; Ni 0.035% ; Ga 0.o17z.

1n.cu. obtenidos del Instituto en InvestigaciOn de Nateriales.
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" En 1a tabla 6 se "ml_lés?tran"los datos de difraccién de Rayos X
corpespondiénteé a’la mordenita: ASTM 6-0239 108,
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6.4 Método General de $1r{tes}s y Purif_h:ac}én de l,3—bxanolanas

En’ in matraz ccnte‘ le do ;la . eolxta natural (0.3 g) ‘se hizo

reacc!onar 0 5 g de cada uno‘ e 1 lns shate sustratus carbonilicos
benzaldehido, * 2-naftalencarbaldehido,

n!saldeh“do ¥ - 3=formll alecanfor) con

empleados (clclohexanona.

furfural, 2-heptanona,
2-mercaptoetanol (10 % molar de exceso) en 40 ml de C H anhldre, bajo
,ngltaclén magnética, Se rgfluJO la mezcla y el agua producida fue
. elininada mediante una trampa de Dean-Stark. De la mezcla de reaccién
se separd la zeollta filtrandola sobre celita; para desorber el
producto o 1o§ reactivos soportados, se le hicleron lavados con
acetona. El disolvente fue evaporado en un rotavapor. El
1,3-oxatiolano se purificé por medio de cromatografia en columna para
posteriormente identiflcarse (RMN H y CG-EM). En la tabla 7, para los
distintos sustratos, se muestran los tiempos a partir de los cuales la
relacién producto/reactivos, apreclada mediante CCF, permanecié
constante, asi como los porcentales de formacién qorrespondienteg,
definldos a partir de los resultados del andlisls semlcuantitativo por
CG: % de Formacién = Ap/(AP + As)*100, donde AP es el area bajo la
curva del pico del producto y As el &rea correspondiente al sustrato.
En la tabla 8 se compllan los datos de RMN H' de los productos de
reaccién.

6.5 Dependencia de la Reacclén

A efecto de tratar de comprender un poco mis el proceso en estudio,
se procedié a realizar una serie de experlmentos para determinar la ’7 B
dependencia de la reacclién con respecto a la cantidad de catallzador, =
tiempo y cantldad de inhibidor; selecclonando para ello, como susl.rato:
“del;:
1,3-oxatlolano del’ furfural se realizé con el montaJe experlmental‘i'

tipico,” el‘ furfural. - En todos los cases, la sintesis.

descrito anteriormente. El porcentaje de formacién para’ las alicuutas":

tomadas se determiné medlante andlisis semicuantitative . por
Cromatografia de Gases. ’ :
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6.5.1 Reépecta A Ia caﬁlldad 'dé ca_tal!zadar o

fueron 109.

200.

300, ,400, sgo.

esﬁltados cbtenldos\ se’ reésumen

reacclén a Sntervalos de 30 mln durante‘
o ‘de inmo del rerlu_lo La canudad de,-, “‘-
. g.- Las cantidades da [urfural, ¥ i
Enla

4 horas,

ambas canslantes en S 2 mmol.

! : ohtenldDS.

los ‘resul_ﬁdoé ob‘te‘nidluk
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7. RESULTADOS Y DISCUSION

A contlnuacién se presentan la serie de tablas (6-8)
correspondientes a la obtencién , RMN i y EM de 1,3-oxatislanos, asi
como los grafices (1-3) de las dependencias de la reacclén entre
turfur'al y Z-mércaptoetanol respeclo a la‘:canudad de catallzador,
tiempo y canudad de ' inhibidor.” Conjuntamente, se anallzan los
resul tados - obtenldos. ’

7.1 Eficlencla de la Wordenita Como Catailzador en la Obtenclén de

En’ este trabajo de Servicio Sucial-Tltulacibn—: se reporta por
primera vez el uso de la“mordenlta como catallzador en Ia obtencién
de 1,3-oxatiolanos, En la tabla 7, se reportan ; “lo

porcentajes de formacién son competn.\vas,,

previamente reportades en la literatura

1,3~cxatiolanos obtenldos, resalta de manera muy partlcular que el el'
furfural presenta el mayor porcentaje de formaclén den o de los‘
tiempos mas cortos de reaccidn.
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tabla 7. Formacién de oxatiolanos.

SUSTRATO - TIEWPO % DE FORMACION
: (min)
"11.” Ciclohexanona < - 70 © .30

2. Benzaldeh&dp;; iy . "A65, T A 50

3. 2-Naftalenca 60’
‘|4, Furfural | " 65
5. 2-Heptanona a0
6. p-Anisaldehido ‘20"
7. 3-Farmil ‘alcanfor 37

7.2.1.Por RHN'

qumépéménte 'io's’ productos - corréspondlentes fueron identificados
‘mediante “sus respectivos; espectros-de. RHN H' (tabla 8, ver espectros

1-7 en‘Apéndica) los cuale ,on'j congl;n'entes al correlacionarlos con

los’ reportados por Ir.i‘trlit‘:rn‘r 'et“‘k'a’J‘,M"“o.sobresalen de manera
parﬂcular las sefales slm:ples ﬁue'-lntegran para un protén en 6.71
(compuesto 3}, 6.11 (4).:“5’(6‘) x 6.03"(2). asf{ como una sefial doble
(IH_) en 4.99 (7). Estas seﬂa‘les se és»lgnan al protén base de azufre y

oxigeno en CZ; siendo céracterlgt_ica para los derlvados aldehidicos.
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tabla 8. RMN H' de los 1,3-oxatiolanes (200 MHZ, & [ppm], TMS, CDCl )
A

1,3-oxatiolano de: 3(ppm] - T
cleclohexanona 4.17 t 2 a .
(1) 3.20 ’ t 2 b ’
.1.81 om 5 c,ax
1,40 m s € ac
benzaldehido 5 7
T(2) 1
w1
Y
2:

- {2-naftalencarbaldeht
. '

: 2-heptanona
E :{8)

py—aniisyaldeﬁ ido

3-fornmil alcanfor
R (R

Hslultlpllcldadx

grac

s=gofial,
?‘T“{3"°°‘?8' nx-nxlnlx ncsucuntnrlal;6=d




7.2 2 Por Espectrometria de Hasas. Propuesta de un Patrén de
Fragmentacién Tiplco

En la tabla 9 (ver espectros :-7 en Apéndice) se concentran los
datos (% ar) de los fragmentos comunes entre las entldades quimlcas
objetivo del presente estudlo; como puede observarse en todas las
especles estudiadas el jon molecular es abundante (figura 13)

o, V"

S

M*(8.4-85)
.figura 13.

Resalta de manera muy particular el fragmento m/z 60,
relativamente abundante. Este llega a ser o es casi el plco base para
los derivados aldehidlcos; se puede sugerir que éste proviene del
M™*, mediante una doble ruptura homolitlca entre SC2-0C4 generando un
sistema heterociclico de tilrano (figura 14).

o =
R __2</:;j 4 S
S s / \
1
M m/z 60

figura 14.
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Otros dos fragmentos intimamente relacionados entre si, son los
que corresponden a [M«60]1°'y [M-61]" respectivamente. Estos deben
proverir iniclalmente del M" nediante la ruptura mencionada para la
formacién de m/z 60, generindose de manera adiclonal el fragmento que
corresponde en estructura al aldehido respective, el cual
posteriormente plerde un hidrégens {figura 1S). :

0 " o L
R ) r—? R-cz0"
5 M - Im-601- . M-61)
figura 15.

Finalmente, a rai{z del anilisis de la tabla 9, se puede sugerir
un patrén de fragmentacién sencillo, coman 'y congruente para las
aspeclies orginlcas adquirldas como productos, en el presente trabajo
de Servicio Social-Titulacién. Es conveniente menclonar, que al
revigsar la literatura quirica ex!st.eme.‘“""“"5J no =se reporta un
estudic de masas particular para t,3-oxatiolanos C2-monosustituides;
en base a ello se considerd necesarlo el apilisis del mismo,
pudiéndese proponer en consecuencia el patron de fragmentacién
correspondiente (figura 16}, '
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S -S5CaH, -
L M-60)"
“RCHO H
-
S r-Ct=0"
m/z 60 M-61)

figura 16. Fragmentacién Tipica De Las Esgpecies Estudiadas
(1,3-oxatiolanos)

tabla 9. Fragmentos Primarios do la Serie do 1,3-Oxatlolancs Estudiados .

COMPUESTO M w/z 60 M-601" iM-611"
158(65.6) 88.8 55.0 12,0

166(12) 100,0 . | . 10.0 57.6

“100:0 -5k s - L 81,4

216(85) | 712,07
156(25) 96,8

a7 00,0 -

b WN =

! lativa™ (X ar)
n moleculsr aparsce °
“Lentre- parfnt - .
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7.3 Dependencias

Como se lndi:bven la parte' exberlmenf.al y a efecto de entender un
poco mas del prol:eso. se- procedié a realizar una serie de experimentos
para. determlnar la dependencl.a de la reaccién con respecto "a la
cantidad de catallzador. tlempo y canudad de 1nh1bldor. seleccionando

para ello el furfural. debldo a que presentd el mejor porcentaje de
formacibn en un tlempo relatlvamente corto, Cada uno de ios resultados
'representa el promedlo de al menos dos determlnaciunes que no dlfleren

'respecto a éste en mé.s ‘de 2 unldades de porcentaje de formacién.
731 cjanudad de wordenita .

La actividad catalitica de la mordenita queda demostrada en las
resultados de la grafica 1. El porcentaje de formaclén se lncrementa

hasta un valor de 70.7 % a 1000 mg de zeolita, a partlir dql cual; se .
observa una tendencia decreclente debida probablementey a - que 1a‘
agitacidén magnética fue insufuciente, haciendo que la resistencia,a l1a.

transferencla de masa se incremente significativamente. -
7.3.2 Tiempo

Posteriormente, se establece el tlempo mis adecuado de reaccién;
asf, en la grafica 2, se tlene que el miximo de formacién del
oxatiolano del furfural es en un tlempo aproximado de 120 min, a
partir del cual el porcentaje de formacidn se vuelve constante.

7.3.3 Cantidad de inhibidor

De la grifica 3 se verifica el cardcter inhibidor de la piridina,
sugirlendo que la amina aromitica se coordina con los centros activos,
dismlnuyendo asi la acldez de la mordenita y, en consecuencia, también

el porcentaje de formaclén del oxatliolano decrece '“.
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8, CONCLUSIONES

1. Se presenta por primera vez el uso de la mordenlta (zeollta natural
de origen naclonal) come catalizador en Jla sintesis de
1,3-oxatiolanos.

2. En base a los resultados de los espectros de RMN H’ y EM ge
demostré que la obtencién de 1,3-oxaticlanos es factlible a partir de
sustratos cabenilicos y 2-mercaptoetanol, en presencia de mordenita.

3. Del an&lisis de las dependencias de la reaccién con respecto a la
cantidad de mordenita ¢ lnhibldor, se demostré el efecto catalitico y
se sugirié el cardcter acido de la zeolita, respectivamente. Para las
condiclones de reaccién descritas fue posible determinar la cantidad
6ptima de catalizador y el tiempo éptime de la reacclén; ademds, se
observé que la plridina no neutralizé todos los sitios activos del
catalizador, dado que no se obtuvo producto en la reaccién sin
catalizador.

4. Se sustituyen acidos de Lewls, que suelen ser de importacién y por
ende de elevado costo, por una arclilla de origen nacional, demostrando
la utilidad de este materlal, insuflcientemente explotado debldo a la
falta de investigaclones sobre sus aplicaclones practicas.

5. Adiclonalmente, se propone un patrén de fragmentaciédn tipleco para
las especlies estudliadas,

46



9, SUGERENCIAS

1. Debldo al costo accesible de la mordenita se sugiere su Uso en el

laboratorio de Quimica Organica, como catalizador.

2. Es recomendable la explotaclén de este tipo de arcilla, ya que
México cuenta con yacimlentos ricos en ‘ella.

-

3. Se recomlenda dar continuidad a este trabajo de Serviclo
Social-Titulacién, mediamte el estudio cinético que permita la
creacién de un modelo para un mejor entendimiento del proceso.
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11. APENDICE

ESPECTROS RMN H'

ESPECTROS DE MASAS
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Espectro de Masas No. 7 correspondiente al 1‘,3-oxatiolano del 3-formil alcanfor
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