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INTRODUCCIÓN 



/. INTRODUCCIÓN 

En el desarrollo tecnológico del mundo actual, el estudio de los compuestos orgánicos es 

importante por sus aplicaciones directas y potenciales. Su conocimiento no sólo interesa a quienes se 

dedican a la química pura o a la química aplicada, sino que forma parte del caudal de conocimientos 

necesarios para profesionales en distintos ramos de la tecnología moderna, la ingeniería bioquímica, 

de los alimentos, la ambiental, etcétera. 

Gran parte de la producción de los compuestos químicos descritos en la actualidad pasan por 

una serie de procesos catalíticos, en los cuales los cataliz.adores inorgánicos y org:inicos juegan un 

papel primordial. En la mayoría de estos procesos, se emplean como catalizado1cs una serie de 

sistemas complejos, constituidos por uno o varios componentes activos, depositados sobre sistemas 

inertes en mayor o menor grado. El empleo de catalizadores soportados, resulta goocralmcatc 

ventajoso, por cuanto los componentes activos pueden manifestar nuevas propiedades catalíticas que 

favorcz.can tanto a fu selectividad como a la velocidad de reacción; sin duda alguna una de las 

razones mis importantes para el uso de los catalizadores soportados es el que los componentes 

activos (metales u óxidos metálicos) conservan su actividad catalítica especifica, característica del 

componente en su estado puro y que, convenientemente depositados, aumentan en varias veteS el 

valor de su superficie activa, debido posiblemente a la textura del soporte Esta situación debe 

tomarse en cuenta sobre todo cuando los componentes son metales preciosost 1 l. 

Por otra parte, cuando se utilizan como sopones alúmina, sílice, aluminatos amoños o 

cristalinos y carbón, hay una mejor disipación del efecto tCnnico de la reacción, que retarda el 

proceso de cristalización de la fase activa. Adcm.1s, los catalizadores soportados tienen wia mayor 

estabilidad. lo cual aunado, a los argumentos antes mencionados, redunda en un aumento de la vida 

ütil de un cataliz.ador(2l, 



De esta manera una de las tareas fundamentales de los grupos de investigación en sus diversas 

disciplinas es el de disminuir el costo, que en la actualidad alcanza unos miles de dólaresCI), de los 

procesos catalíticos en Ja producción de los diversos productos químicos que tengan un impacto en el 

mercado; por lo tanto, cualquier técnica que racionalice y optimice las rutas sintéticas de productos 

químicos es bienvmida, ya que reduce considerablemente el impacto económico en el áre.a de 

catálisis. Es por esto, que el objetivo de este trabajo es mostrar wia extensión a la sintcsis de 

difenilalcanos y verificar la consistencia del método en la obtención de derivados de alquilbcnccnos 

de cadena lineal utiliz.ando como catali:z.ador una arcilla bentonítica. 
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Jl GENERALIDADES 

U.1. CATÁLISIS. 

El término catálisis fue introducido por primera vez m 1836 por Berzelius al tratar de 

describir una "fuerza" que dirigía una reacción química m presencia de ciertas sustancias que 

aparentemente no tomaban parte de ellaP>. 

En la actualidad se distinguen tres tipos de catálisis«O. 

- Catálisis Homogénea: En donde el catalizador tiene la misma forma fisica que Jos reactantes. 

- Catálisis HctcrogCnc.a: F.n la que el catalizador no esta en el mismo estado fisico que los 

reactantes. 

- Catálisis Enzimática: En donde las proteínas (mzimas) producidas por las c.éJulas regulan la 

rapidez y especificidad de las reacciones químicas intracelulares. 

Entro ellas la más utilizada m los procesos industriales es la catálisis heterogénea en la que 

uno do los reactantes se une a Ja superficie del catalizador por un proceso denominado 

"quimisorción" o fisisorsi6n (dependiendo do la naturaleza de interacciOO de los sustratos y 

catalir.ador) Jo que permite que Jos compuestos reaccionen con una energía de activación mcnor< 5>. 

Un catalizador es una sustancia que acelera u orienta una reacción química, sin modificar la 

posición de equilibrio, sólo aumentando la rapidez para alcanzar el cquilibrioC4). Existoo dos clases 

de cataliz.adorcs, fundamentados en el tipo de catálisis presentada, cataliz.adores homogéneos y 

cataliz.adorcs heterogéneos. 

Los catalizadores hct:erogénoos se clasifican en dos gmpos de acuerdo a las caraderisticas de 

las fases activas que los componen. En el primero se encuentran elementos o compuestos con 

propiedades de condudorcs electrónicos (metales y semiconductores que comünmcnte dan lugar 

durante el proceso catalítico a la fonnación de especies de tipo radical). mimtras que en el segundo 

se mcucntran compuestos carentes de electrones libres (que gmeralmmte onginan especies del tipo 

iónico)<6). 



11.2. BENTONITA. 

La bentonita es todo aquel suelo que contiene más del SO% de minerales del grupo de las 

montmorillooitas, estando presentes otros minerales como la illita y la caolinitaC7) entre otros. Varia 

en color que va desde blanco a gris, amarillo, verde, azul y negro, siendo más abundante la de color 

amarillo verdoso y que tiene una apariencia enceradaC8 >. 

Las propiedades individuales de la bcntonita varían de manera significativa y no todas tienen 

usos comerciales, de manera que sólo algunas de ellas suelen tener usos muy específicos. Asi, las 

bentonitas coo mootmorillonita baja en hierro sm requeridas para la manufactura de catalizadores y 

las bcntonitas que son utilizadas como decolorantes son aquellas que usualmente contienen calcio y/o 

magnesio como cationes intcrcambiabJesO>. 

La composición y cantidad de montmorillonita varia notablcmcnto en las clifcrmtes bmtonitas, 

puede ser dentro de la estructura do la moottnorillortita o en el tipo do catiooes intercambiables que 

posca dm.tro de su estructura. 

11.J, MONTMORILLONITA. 

El término montmorillonita es usado para definir minerales arcillosos C-On estructura 

expansiva, además de ser el nombre de un mineral cspcdficoC7>. La mootmorillonita es un 

hidroxialuminosilicato (AlzSi(OH)z) de varias capas tctraédricas de silicio unidas de oxígeno y una 

capa de aluminio octaédrica también rodeada de oxigeno y entre cada capa de aluminosihcato suelen 

quedar intercaladas moléculas de agua. 

Tomando en consideración el reemplazo de algunos iones de Afl+ de cada capa por iones Ca2+ 

y Fe2+, debe esperarse que se manifieste una carga negativa, la cual se encuentra neutralizada por 

cationes que generalmente suelen ser de metales alcalinos y/o alcalino térreos y, por lo tanto; se 

encuentran entre las cargas negativas de las diferentes capas dando por consecuencia la conexión 

entre estas Ultimas Un cristal normalmente contiene nueve capas de hidroxialuminosilicatol')J 

Figura l. 



D.4. FIGURA l. 

ESTRUCTURA DE LA MONTMORILLONITA 



11.S. USOS DE LAS BENTONITAS. 

En el año de 1943 se describió que ciertas arcillas, entre las que se encuentra a la benronita, 

son usadas como catalizadores en Ja pirólisis del pctróJoo{IO). Posterionnentc so publica que existe 

relación entro el grado y la fomta de activación de la bcntonita y su fimción catalítica en reacciones 

orgánjcas, por ejemplo, Se menciona que el tratamiento de arcillas naturales con ácidos (sulfürico, 

clorhidrico, fluorhídrico, fosfórico, acético glacial ) promueve la activación catalítica de estas 

arciJJas dando buen resultado en reacciones de esterificación, ctcrificaciOO e hidratación. (11,12}. 

En 1967 se describe un método de prepación de compuestos hidroxiaromáticos 

alquilsustituidos en donde so uso bcntonita como catalizador<IJ). Para 1976 se realizó un estudio en 

relación con la activación y no activación de Ja bcntonita, observá:ndose que en reacciones de 

deshidratación de alcoholes la activación de la bcntonita proporciona mayores rcndimicntosO·O. De 

manera muy relacionada Labiad y cots. encuentran que la montmorillonita KSF. un tipo de los 

componentes principales de una bcntonita posee propiedades de ilcido de Lcwis, es un catalizador 

muy adecuado en la síntesis de reactivos tio-org3nicosCl 5J. Asimismo en 1990 Salmón M. y cols. 

describen la síntesis de o y p fcnikolilmctanos utiliz.ando una bentooita como catalizador< 16XJ7). 



11.6. SUSTITUCIÓN ELECTROFÍLICA AROMÁTICA. 

Los principales tipos de reacción que se presentan en un anillo aromático son: reacciones de 

sustitución, de adición y oxidación08); de éstas, las más comunes son las reacciones de sustitución 

electrofilica, debido a la afta dmsidad electrónica presente en el anillo aromático, Jo cual hace 

posible atraer a las cspocies cloctrofilicas. 

Las reacciones de sustitución tipicas c11 el benceno so enlistan m el siguiente esquema: 

- NlTRACJÓN 

---.m.oMACIÓN 

__.. sw·oNACIÓN 

- OBJTERACJÓN 

•Además del AICl3, se empican otros tipos de catalizadores, como FcCl3, PCl3, BF3, ICl3, 

GaBq Snrl4, Tirl4, Sbf<. ClcCtcra 
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fil MÉTODOS COMUNES PARA LA OJJTENCIÓN DE 

DIFENILETANOS Y DIFENILMETANOS 

Baeyer(l9) en J 874 fue el primero en sintetizar difenilctanos a partir de bencroo, paraldehido y 

ácido sulñarico concentrado. 

o _H_,_,so..o__,c_onc_. db 
Posteriormente Reichert<20J modifica esta técnica y sustituye el paraldehido por acetaldehido 

e introduce sales de mercurio como catalizador. 

o CHaCHO 

Spilker<ll) utiliza el benceno y estiren o para la obtención de difcnilmctano. 



Por su parte Mascare1Ji(22) y Lamneck(23) forman metitbenzidrol y posterionnente con una 

reducc:ién obtienen los isómeros del o y p·metildifünilmetanos. 

Así mismo el empico de catalizadores fue tomando auge, por ejemplo: 

Nozu(l4). 

o+ C2H2 

Olah(lS). 

AICI 
' -

o óbj 



Abdurasu1evaC26>. 

¡¡-{'c1 
u+ o FeCl

3 óbl 
Sturrock127) y Smolin(l8), 

d cuso pq CH ~ 
2 2 

H SO 
2 • 

Vaisei<l•l. 

d HPO ób CH .. 
+ -2 2 

BF . 
Bunon<3°>. 

d o AgCto. ób 1 

111 



Brown!31). 

ÓBr 
+ o GaBr

3 ób 
De Haan !32. 33). 

¡o. o 11CI, óbl 

11 



111.1. VSOS DE DIFENILETANOS V DIFENILMETANOS. 

vso 

Aditivos para combustibles de aviones. 

Materia prima para la producción de 

......tjcidas v herbicidas. 

Insecticida a base de 25 % de 

dif"1il<tano v °"º'°""'ºblanco. 

Materia prima para la elaboración de 

iabmes. 

Materia prima para la elaboración de 

bactericidas. 

Materia prima m la producci6n de 

antraquinonas. 

Aceites aislantes para equipo eléctrico 

su'etoa attovoltaie. 

Materia prima para la elaboración de 

cianocomouestos. 

REFERENCIA 

... (34)(35)(36)(37) 

(38) 

(39) 

(40) 

(41) 

(42)(43)(44) 

···.; <4s){46) ~-·· 
· .. 

(47) 

12 
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IV. DESARROL/.0 EXPERIMENTA/, 

La purei.a de los productos y el desarrollo de las reacciones se siguió por medio de 

cromatoplacas de sílica gel (DC-Alufolien Kicsclgel 60); utilizándose como reveladores sulfato 

cérico al 1%cn H2S04 IN, vapores de iodo y luz ultra violeta. 

Las cromatografías en columna se realizaron con gel de sílice de tamaño de partícula de 0.2-

0,5 milímdros (35-70 mallas), utilizando como cluyente diferentes proporciones da n-hexano-­

acetato de etilo. 

Los productos de reacción fueron caractcriz.ados por métodos espectroscópicos comunes. Los 

espectros de masas (EM-IE) se determinaron en un cspcctrómctro Hcwlctt Packard 5985 -8 a 70 

eV., los espectros de resonancia magnética nuclear de hidrógeno (RMN-Hl) se rcgistraroo en un 

aparato Varian IT-80 a 200 MHz, los desplazamientos químicos (S) están dados en partes por 

millón y los patrones de acoplamiento se indir.an como: s= señal simple y m= señal múltiple, los 

espectros de infrarrojo se adquirieron en un aparato Pcrkin Elmcr 283 y Nicolct FT 55K. 

SÍNTESIS DE l·FENIL, l(p-ETILFENIL) ETANO. 

Bromad6n.- En Wl matraz redondo de 100 mi se colocan 50 mi de etilbcnccno, 

postcrionncnte se le agregan 0.5 g de bcntonita, previamente activada a ISO oC durante 24 horas. La 

mezcla se mantiene a temperatura ambiente y coo agitación magnética agregándole gota a gota 3.16 

g de bromo. Inmediatamente se observa un desprendimiento notable de bromuro de hidrógeno 

mientras que se hace un seguimiento de Ja reacción por cromatografía en capa fina hasta que 

conc1uya el desprendimiento de gases y se observe la fonnación de productos. La mezcla de reacción 

se suspende en n-hexano y se filtra a presión reducida a travCs de cClita. La solución obtenida se 

concentra, se divide en dos porciones y se trata de la siguiente manera 

a) La primera porciOO se purifica por medio de cromatografia en columna utilizando como 

eluycnte al n-hexano, obteniL'fldo el producto 1, el cual es caracterizado por los mCcodos 

espectroscópicos comunes· Resonancia Magnctica Nuclear de H1dro,b'Cf\o. Infrarrojo y 

Espectromctria de Mas:is. 
l.l 



b) La segunda porción se coloca en un matraz redondo de SO mi y se Je adicionan 0,25 g do 

bentonita activada, se mantiene en agitación magnética y a temperatura de reflujo por dos horas. 

haciendo el seguimiento de la reacción por cromatografia m capa fina. Al observarse la desaparición 

del producto 1 se detiene la reacción, se suspende er1 n..fi.exano y se filtra a presiOO reducida a través 

de célita. La solución obtenida se concentra y purifica por cromatografía en colunma utilizando n­

hexano como eluycnte obteniendo el producto 2 el cual se caracteriza por los métodos 

espectroscópicos. 

Esta misma técnica se emplea para la sÍnl<sis de: 1-fi:nil, I(p-mctilfi:nil) metano y 1-fi:nil, 

1 (p-pootilfi:nil) paitano. utilizando el alquilbcn=o co""5pO!ldicnte m exceso como disolvente. 

Oorac:i6o.- En un matraz rcdoodo de 250 mi con tres bocas se colocan 60 mi de ctilbaiceno, 

y se le agregan 0.8 g de bcntonita activada. La mezcla de reacción se somete a agitación magnética a 

temperatura de reflujo. 

Por otra parte, se prepara en un matraz redondo de 100 mi una mezcla de KMn04 y NaCI, 

manteniéndola con agitación ma&T1ética y agregándole gota a gota H2S04 hasta producir cloro el 

cual es burbuje.ado al matraz que contiene el compuesto aromático y la arcilla. 

La mezcla de reacción se burbujea por espacio de una hora, haciendo un seguimiento de esta 

por cromatografia en capa fina. 

Después Ja mezcla de reacción se suspende en n-hexano y se filtra a presión reducida a través 

de célita. Esta se concentra y los productos obtenidos se purifican por destilación fracciooada y se 

caracterizan por cspcc:troscopia. 
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V. RESUI.TADOS Y ANÁI./SIS DE RESUI.TADOS. 

De acuerdo al análisis de los espectros obtenidos se observa que en todas las reacciones 

primeramente ocurre la fonnación de un producto mono bromado en la posición bencílica del 

alquilbenceno correspondiente, y cuya produccién se puede considerar vía radicales libres. 

Estos radicales libres soo fonnados a través de bromo molecular promovidos por la arcilla 

bentonitica, lo cual se comprobó mediante la adición de hidroquinona a la mezcla de rcacciónC16) y al 

elaborar Ja reacción sin utilizar arcilla bentonitica, se observa una inhibición total de la mezcla de 

reacción. 

Posteriormente procedo Ja formación del dímero entre una molécula del producto 

monobromado y una molécula del alquilbenccno, que deacucrdo a las propiedades ácidas que posee 

la bentonita, su carácter como ácido de Lcwis se considera esta, una reacción de sustitución 

electrofilica aromática (SEA). 

1.- Síntesis de 1-fenil, 1-(p-etilfenil) etano. 

De esta re.acción se aislaron dos productos mayoritarios: 

Bromaci6n: l~bromo-1-fcniletano. 

Br, 
bentonita 

~ Obsc. 
PRODUCTO 1 

15 



Dimerizaci6n: 1-fcnil, 1-(p-<tilfcnil) etano. 

benlontta 

2.- Sínlesi! de 1-fenil, 1-(p-etilfenil) etano. 

Cloraci6n: 1-cloro-l-fcniletano. 

bentonila 

~Obsc. 

Dimeriz.oci6n: 1-fcnil, 1-(p-<tilfcnil) etano. 

bentonita 

16 

PRODUCTO 2 



J.- Síntesis de 1-feniJ, J -(p-metilíenil) metano. 

Bromación: J -bromo-1 ·fcnilmetano. 

benlonita 

~ Obsc. 

Dimerizac:ión: 1-feoil, l..(p·metilfenil) metano. 

bentonila __ 

4 ... Síntesis de 1-fcnil, 1-(p-pentilfenil) pentano. 

Bromación: 1-bromo-. l-fmilpcntano. 

bentonita 

~ Obsc. 

17 



Dimerizaci6n: !-renil, 1-{p-pentilfls!il) pentano. 

bentonlta 

18 



V.t.- TABLA DE RENDIMIENTOS. 

SUSTRATO REACCIÓN RENDIMIENTO 

Etilbcnceno Bromaci6n 70% 

Etilbeneeno Cloración 80% 

Mctilbcnccno Bromación 70% 

Pmtilbenceno Bromación 70% 

1-bromo-l-fmiletano Dimeriz.ación 85% 

1-clorcr 1-fcnilctano Dimerización 85% 

1-bromcrmetilbenceno Dimeriz.ación 85% 

1 bromn....n<wttilbenceno Dimeriz:ición 80% 

19 
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V.2.- ANÁLISIS ESPECTROSCÓPICO 

J-bromo-1-fenilmctano: Podemos observar un grupo de señales centradas en 7.35 ppm y que 

integra para SH, asignadas a Jos hidrógmos del sistema aromático, una señal simple en 4.5 ppm 

asignada al metileno. En Espcctromctria de Masas, se detecta el ion molecular en miz 170 con su 

correspondiente contribución isotópica M+2, la perdida del átomo de Br produce C7H7 ; fragmento 

en miz 91 que corresponde al pico base. Infrarrojo, película (cm-1) banda en 3022 correspondiente 

Csp2·H, banda"' 2957 asignada a Csp3-H, banda m 1590 debida al mlace C=C. 

1-fenil, 1-(p-metiJfenil) metano y 1-fenil, 1-(o-metilfenil) metano: La señal múhipfo centrada 

en 7.2 ppm se asigna a Jos H en el sistema arom.ítico; por otro lado las señales simples en 3.95 ppm 

y 3.90 pprn así como las señales simples en 2.3 ppm y 2.2 ppm corrcspoodcn al metileno y metilo de 

los isómeros o y p obtenidos m el expcrimmto, Jos cuales no fueroo separados. La espoctromctria de 

Masas muestra que el ion molecular miz 182 asignada también al pico base, observándose además 

los fragmmtos"' miz 167 (M-CH3) y miz 105 debida a [M·C6"5]. Infrarrojo, película (cm·l¡ 

banda en 3031 asignada al mlace Csp2·H, baada "' 2917 para Csp3·H, banda en 1601 asignada al 

enlace C=C. 

t -bromo.-] -feniletano: Se detecta en RJ..fN-H 1 un grupo de señales en la región de aromáticos 

centrada en 7,30 ppm que integra para 5 H; cuarteto centrado en 5.2 ppm asignado al H bencilico y 

en 2.05 ppm una señal doble asignada al metilo. Cabe mencionar que en este espectro so detecta en 

pequeña escala la aparición del dímero correspondiente. Espcctromctria de Masas. Se detecta en 184 

el ion molecular con su correspondiente contribución isotópica en 186, el compuesto pierde bromo 

generando el pico base en miz 105. Infrarrojo, pelicula (cm-1) banda oo 3020 asignada C'spi-H. 

banda en 2960 asignada Csp3-H, banda en 1600 asignada al enlace C=C. 

1.:.renil, 1-(p-etilrenil) etano y J-renil, J-{t>-elilrenil) etano: Se manifiestan señales en 7 2 

ppm asignados a los H del sistema aromático, señal cuádruple en 4.1 ppm asignada al protón 
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doblemente bcncílico; señal cuádruple en 2.55 ppm asignada al metileno bencílico; señal doble en 1.6 

ppm asignada al metilo unido al metino y finalmente señal triple en J .2 ppm asignada al metilo unido 

al metilcno. Espectrometria de Masas. Se detecta el ion molecular m miz 21 o. con una consecuente 

pérdida de IS unidades de masa generándose el pico base en miz 19S. Infrarrojo, película (cm-1) 

banda en 3020 asignada Csp2·H, banda m 2960 asignada CspJ-H, banda en 1600 asignada al 

enlace C=C. 

1-bromo-1-íenilpentano: Podemos observar un grupo de señales centradas en 7.2 ppm 

asignadas a los hidrógenos del sistema aromático, salal triple en 3.83 ppm asignada al protón 

bencílico, señales múltiples en 1.3 ppm asignadas a los mctilcnos de Ja cadena alquílica y señal oo 

0.9 ppm asignada al metilo de la misma cadena alquilica. Espcctromctria de Masas. Se dfXocta el ion 

molecular en miz 226 con su correspoodimte contribución is.ctópica 228, se observa tambiCn la 

pérdida de la cadena alquilica C4H9 miz 169 {M+2}; fragmento en miz 91 que corresponde al pico 

base debido a la pérdida de bromo. Infrarrojo, película (cm-1) banda en 3022 correspondiente Csp2-

H, banda m 2957 corrcspondimte Csp3·H, banda"" 1590 debida al mlace C=C. 

1-íenil, 1-(p-pcntiJícniJ) pentano: La RMN-H del produao revela el grupo de señales 

asignadas a los H del sistema aromático en 7.15 ppm, señal triple asignada al mctino doblemente 

beocilico, sei!ales múltiples en 2.55 ppm, 2.00 ppm, 1.6 ppm y 1.3 ppm asignadas a los mctilmos de 

las cadenas alquilicas y finalmente señal múhiple en O.SS ppnt asignada a los metilos de las mismas 

cadenas alquilicas. La Espcctromeuia de Masas revela el ion molecular en miz 294, la pérdida de la 

cadena alquilica C4H9 miz 237 produce el pico base lnfTarrojo, película (cm-1) banda en 3023 

correspondiente Csp2·H, banda en 2922 correspondiente Csp3-H, banda en 1599 correspcndicnte al 

enlaceC=C. 
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l'J. CONCLUSIONES. 

- Primeramente se comprueba que la bentonita es capaz de promover Ja formación de 

halogenuros de bcncilo, específicamente bromación ( Salmón M. y cols. )<16, 17) y cloración, via 

radicales libres. 

- De igual fonna se corrobora una vez más que es un excelente catalizador del tipo ácido de 

Lewis en reacciones de alquilación de Friedcl-Craft.s, entre alquilbcncenos y bromuro de bencilo, 

obteniendo excelentes rendimientos (80% - 85%). 

- Así nüsmo la arcilla bentonitica (Tonsil Optimun Extra) de origen nacional presenta ciertas 

ventajas con respecto a otros cataliz.adores del tipo ácido do Lcwis . 

• El costo es muy bajo (Aldrich 1993). 

Reactivo Cantidad 

Tonsil 
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- Y se remueve fiícilmcntede la mezcla de reacción por fiftración. 

- Cabe hacer mención que el producto sintetizado (p-pcntil-1,1-difcnilpcntano) no ha sido 

reportado en Ja literatura. 

• Finalmente el uso de esta técnica dentro de Ja industria en general aportaría una buena 

alternativa para la fabricación de aditivos en motores de combustión interna, así como la utilización 

de nuevos derivados de difunilmetanos de cadena line.al (difcnilrumo, difcnilpmtano, etc.) debido a 

que presentan W1 afto punto de fusión. 

2.1 
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