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INTRODUCGCCTION



El presente trabajo tiene por objeto optimizar el método experimen-—-—
tal para la sIntesis de un grupo de colorantes  denominados RODAMINAS.
-
Se logré que éstas sintesis fueran a partir de materias primas de -
mayor disponibilidad {generalmente derivados del petréleo), de bajo costo para

que sean accesibles tanto a nivel laboratorio como a nivel industrial.

. Este tipo de celorantes tiene gran importancia en la industria debi-
do a la variedad de tonos y_F{uprescencias-que presentan y que van desde el -
verde hasta el violeta. Esto se debe a que segiin sea el tipo de sustituyente=
que presente, serd el tipo de color y fluorescencia (1). Debido a esta razén-

eS que son muy empleados en varias industrias, tales como:

a) Papel (2).

b) Textiles (3,4).

¢) Pinturas y barnices (5).

d) Cosméticos (6).

e) Medicamentos {7}.

f) Tintas para artes gré&ficas (8).

g) Polfmergs (9,10). h

h) Alimentos (uso ilegal) (11, 12).

i} En investigaciones bioldgicas (13, 14, 15).

j} En quimica analftica (16).

Se debe mencionar que la mayor parte de este tipo de colorantes son-
importados de palses industrializades, tales como: Repdblica Federal de Alema-—
nia, Estados Unidos de Norteamérica, Japén, Suiza, Francia, Reino Unido, Paf--

ses Bajos e Italia principalmente {17).



Por todo lo anterior es que se hace necesario e indispensable optimi
zar los métodos para su sintesis en el pafs, en gran escala, a bajo costo, con

buenos rendimientos y grado de pureza aceptable,

Es de mencionarse que existe mucha informacién en cuanto a aplicacio
nes de este tipo de colorantes, pero muy poca en cuanto a obtenciones, por lo-
‘cual este trabajo esta sujeto a ser complementado posteriormente con otras in-

vestigaciones.

Para lograr el objetivo del presente trabaju, en la parte de genera-
lidades se hace hincapié en la nomenclatura de rodaminas, lugar donde. se empe-
zaraon a sintetizar, asf como la fecha en qué se sintetizaron algunas de ellas,
métodos generales de sintesis, propiedades fisicas y quimicas mis importantes,

ejemplificando algunos aspectos.

En la parte experimental se presenta cada unoc de los compuestos sin-
tetizados en forma equemétiéa con: nombre del compuesto, reaccién, procedi- -
miento, mecanismo general, notas que se refieren & los cuidados QUe se deben -~
tener durante la sintesis, asf como breves datos espectroscdpicos de infrarro-

jo y visible.

£n la parte de conclusiones se hace un andlisis gereral de usos, eco

nomfa, rendimiento, pureza.

Finalmente se hacen algunas consideraciones sobre perspectivas futu-

ras, relacionadas con la sintesis de rodaminas.



Se anexa al final un apéndice, el cudl contiene tablas con dataos —
referentes a: puntos de fusién, coloracin en aleohol etflico, flucrescencia y

rendimiento de los productos ocbtenidos.



GENERALIDADES



2.1 Nomenclatura.

El nombre de rodamina procede del griego Rhodén, que guiere decir -~
rosa (18) {por el color que presentan algunas rodaminas) y del inglés amina, -
gue se refiere a los compuestos derivados del amonfaco (19). Asimismo este -
tipoc de compuestos presentan un heterpdtomo en un ciclo de seis miembros y de-
acuerdo a las reglas de nomenclatura de la IUPAC le corresponde esa termina- —

cién a este tipo de compuestos (20).

RODAMINA

Las rodaminas son colorantes sintéticos derivados del xanteno, cuya-

estructura es (21):
0

En ocasiones, las rodaminas aparecen reportadas como derivados del —

fluorano, el cuel se representa como sigue (22):




Debide a que las rodaminas son compuestos orgénicos heterociclicos,-
su nomenclatura resulta compleja, reporténdose en ocasiones en base al deriva-

do de donde procede, por ejemplo:

-HEL
Hs‘: 0 ® /Cz”a,
NS S 7
£00°
N
]
o

3,6-Dietilaminofluorano (23)

En otras ocasiones se reportan de acuerdo a las reglas de nomenclatg

ra, por ejemplo:

Cloruro de 9-{0-carboxifenil-6-(dietilaming )-3H-xanten-3~iliden die-

tilo (24).

Y en ocasiones también por siglas de color, por ejemplo:

H 5“;1-

Rodamina B (25)



Por otra parte cabe mencionar que también existen varies derivados -
de las rodaminas gque son colorantes importantes en varias industrias, los cua-
les se conocen con nombres triviales como: violaminas, anisolinas y rgdoles -

(26). Ejemplos de ellos son:

CH3 T

CO0C M

Rodol Oximetilico



2.2 Antecedentes.

Algunas rodaminas fueron sintetizadas entre ;Ds afios de 1870-1925, —
per laboratorios e industrias alemanas, gue posteriormente se unificaron, con-
servando hasta la fecha la mayor parte de patentes de colorantes a nivel intez
macicnal (2’7); Ttalia y Francia también realizaron algunas sintesis de rodami-

nas en baja escala {28a, 28b, 29).

Sin embargo, posteriormente algunos pafses como: Japén, Estados -
Unidos de Norteamérica, Suiza y Rusia han hecho 1i§er‘a5 modificaciones a las -
patentes alemanas obteniendo rodaminas semejantes o diferentes, entre ellas -

tenemos: (20, 31)

‘]{z“-‘: Mg
- i
N 0 B .
hg /! Z N S igts
Y I
<00%

Rodamina B

[PL cHs
| : e
K 0. [CH [&})
PN\
Cu: i \"“3
00N

Rodamina 6G
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Violamina B

Entre los investigadores que sintetizaron rodaminas se encuentran: -

Cerésole, Baeyer, Nastwvogel, Emmerich, Miller, Homolka, BYedeker, Bernthensen,

Schmid, Meyer, Piutti, Piccoli, Grimaux y otros.

2.3 Clasificacidn.

La sociedad de coloristas de Londres ha clasificado a los colorantes

en dos tipos:

Bésicos y Acidos, segin el color que estos presenten, as{ por -

ejemplo a la redamine B la clasifican como: C.I. Basic Violet 10+(32).

2.4 Métodos Generales de Sintesis,

Existen dos métodos generales de sintesis de redaminas, que son:

a) Por condensacitn del anhfdrico ft4lico con los alcohil-m-aminofenoles. Se—

géin que éstos sean iguales o diferentes: las rodaminas serdn simétricas o —

asfmetricas (33).

' —
k3 N l ( AN

RI
4

R,
|
A -0
(l)“ % ~ O ‘ 9‘\ R,
01 4
(00%

=
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b) Por acci®n de las aminas sobre el 3,6-dicloroflucrano, fundiendo éstas en —

presencia de cleoruro de zinc, aunque er ocasiones también se puede emplear—

alglin otro catalizador (22, 34).

=0

v "
C ol A 0 &
\ 0. Q] N~ l & /)*\Rl
N ZaCl NANFNF
=~ + 2 )l—“ '—v‘\—j% coDe
R,

2.5 Propiedades Fisicas.

ABPECTO.- Las rodaminas se pueden chtener generalmente .en forma de -

cristales coloridos. Presentan brillo metdlico.

PUNTO DE FUSION.- E1 punto de fusidn de las rodaminas va a variar -

segin el tipp de sustituyente gque presente.

SOLUBILTDAD.~ De acuerdo al tipo de sustituyente que contengan se—-

rdn solubles ya sea en solventes polares o bien en solventes no polares.

COLOR.—- Existen algunos datos que se refieren al color y en ocasioe—
nes a la fluorescencia que deben presentar en solucidn (35), pero en la mayo—
ria de los casos no hay informacidn sobre el coleor que deben presentar las ro-

daminas.

2.6 Propiedades Qufmicas.

RBESONANCIA.— Debido a gue las rodaminas tienen un heterociclo orgéni
co como néicleo, el cual es fécilmente excitable por la conjugacitin electrénica,

es que van a presentar varias formas resonantes (35, 36) como:
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et e

v
9

. o 4”////’/27 R
! : ] g R
) 0 e 3-
<, N2 Ra R:Q ] .\,,sl’\R

AL N !/~

S fr— 1
000

ESTRUCTURA.- Se puede encontrar a las rodaminas con estructura lac-

toide (I}, o bien con estructura quinoide (II).

(1) (11)

Incolora Colorida

Predominando la primera en aquellas gue presentan como sustituyentes
a derivados del naftaleno (37). También predomina en derivados del fluorano -

gue presentan halogenuros como sustituyentes, Ejemplo:

3,6-Diclorofluorane
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Dutt (38), hace consideraciones en las cuales las formas quinoides -
son coloridas en todos sus posibles estados tautoméricos, sin explicar si di-
cho color varia con el estado tautomérico o no. Menciona ademds que la redu—
plicacidn o superposicidn de crom§foros no hace que se produzca un aumento con

siderable en el color.

lLa apertura del anillo para pasar de la forma lactoide (I) a la for-

ma guinoide (II), se hace con un ién halegenuroc, por ejemplo un cloruro (22).

—_H¥

—_—




PARTE EXPERIMENTAL

14
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Las sintesis se realizaron empleando el segundo de los métodos genera
les ya mencionados, partiendo de materias primas sencillas como son : el anhi-

drido ftédlico, resorcinol y aminas primarias y secundarias.

A continuacidn se explica con detalle la realizacidn de cada una de-
las venticinco rodaminas, los cuidados requeridos durante el procedimiento, -

asi como los principales datos espectroscépicos obtenidos (39, 40, 41).
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SINTESIS DE N,N,NIN'-TETRAMETIL RODAMINA

(3,6-Tetrametilamino fluorano)

Reaccidn:
PASO 1) -
9 W
I
e ~ Znl).
40 S -
X \\K o
0
PASD 2)
PASO 3)
Procedimiento:

FLUORESCEINA (42,43,44).~ Se pesan 5 g de anhidrido ftdlico y 7.33g-
de resorcinol previamente purificados. 8e muelen perfectamente en un mortero,
pasando a continuacidn la mezcla a una matraz Erlenmeyer de 250 ml, el cual se
coloca en un bafic de nujol, agitando la mezcla de reaccidn con un termémetro.-
Cuando la mezcla se encuentra a mds de 100°C, se adicionan 2.33 g de cloruro -

de zinc {nota 1) en pequefias porciones, agitando cada vez con el termémetro —
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(aproximadamente 30 min), se va formando una mezcla rojo pdrpura. Al conti- -
nuar el calentamiento hasta 170°C de temperatura interna, la mezcla de reaccidén
toma una consistencia dura y es prédcticamente imposiblg seguirla agitando. Se-
deja enfriar y cuando el bafio de nujol se encuentra a 90°C aproximadamente, se
agregan . 100 ml de agua destilada y 10 ml de &cido clorhfdrico concentrado, pa-—
ra disolver las sales de zinc (nota 2); se calienta nuevamente la mezcla de -
reaccidn durante 30 min a 110°C.

El precipitado se filtra al vacfo, se lava con agua destilada tﬂ?tu—
rando en un mortero y volviendo a filtrar (nota 3); El precipitado se seca en
la estufa a 100°C durante 30 min (nota 4) y se obtiene asf la fluorescefna ~6n
grado de pureza aceptable, siendo empleada en el paso siguiente (nota 5). Se-
obtienen 4.,8085 g de fluorescelna que eguivalen al 43.50% de rendimiento, con-

punto de fusidn de 312-314°C.

CLORURD DE FLUORESGEINA (44).- Se mezclan 3g de fluoresceina con -
4.5 g de pentacloruro de fésforo en un matraz redondo de 250 ml colocando un -
refrigerante de aire con una trampa de cloruro de calcio para evitar acceso de

himedad a la reaccidn.

Se calienta en bafio marfa hasta que ya no se desprenda dcido clorhi-
.drico de la reaccién {nota 6), conseguido lo cual se hierve con 100 ml de agua
destilada, se decanta el residué insoluble, se le agregan 100 ml de hidréxido-
de sodio al 10%‘Galentando suavemente; despuds de decantar nuevamente el resi-
dug insoluble se lava con agua destilada frfa y alcohol (nota 7). El producto

impuro se disuelve en ia menor cantidad posible de tolueno caliente y se fil--
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tra al vacfo (en Bichner calentado previamente en la estufa a 100°C durante -
30 min); al liguido filtrado se le afiade doble volumen de alecohol. Por enfria

miento lento cristaliza el cloruro de flusrescefna (nota 8).

Se obtienen 1.944 g de cloruro de fluorescelna, gque equivalen a un -

58.37% de rendimiento, con punto de fusién de 249-250°C.

RODAMINA (23).—;58 pesan 00,0244 g de dimetilamina y 0.0359 g de clo-
ruro de zinc anhidro, los cuales se colocan en un matraz bola de 25 ml calen—
tando suavemente en bafic marfa (nota 9), durante aproximadamente 15 min, hasta
que se forma una pasta y ésta se encuentre completamente seca (nota 10). A -
continuacién se agrega 0.1 g de cloruro de flucrescefan y se calienta en bafio-
de aire, aumentando poco a poca la temperatura (nota 11}, hasta llegar a -
250-260°C conseguido esto se deja reaccionar durante 90 min a esa temperatura

(nota 12).

Se deja enfriar perfectamente hasta que se haya formado un espejo -
en la parte inferior del matraz. Se agregan 15 ml de alcohol etflice fric a -

la mezcla de reaccidin, se filtra y se evapora el etanol a presidn reducida.

Se deja reposar, obteniéndose 0.065 g de cristales de color verde -
con brillo metdlico, que equivalen a un 62.02% de rendimientn, con punto de fu

sién de 148-150°C.



1)

&)

7)

9)
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NOTAS GENERALES PARA LA REALIZACION DE LAS SINTESIS.

En caso de que no se encuentre anhidro, se debe Seécar en la estufa a -

60-70°C durante 15 min.

Ya que algunas sales de zinc son solubles en agua (ejemplo; cloruro de iinc)

y otras en &cido clorhidrico dilufdo {ejemplo: hidréxido de zinc).
Para eliminar la mayor parte de impurezas gue pudieran estar ocluidas.

8i después de este tiempo no se encuentra completamente seca, dejarla en la

estufa durante 15 min més,

De lo contrario se puede recristalizar de NaGOH al 10% y precipitarla con -

HC1 al 5%, Se filtra y se seca.

Como el HC1 es expulsado en forma gaseosa, se recomienda hacerlo en la cam-

pana.

Los lavados tienen por objeto eliminar las impurezas gue contiene el produc
to, tales come: fluoresceina, pentacloruro de fésforc que no hayan reaccio-

nado, y residuos como HCY1 y PDCTS.

Para evitar pérdidas se debe dejar reposar un minimo de 24 horas.

Esto tiene por objeto gue reaccione previamente el ¢cloruro de zinc con la -
amina y se evapore el exceso de amina, lo cual se detecta con papel pH. -
Efectudndose el calentamiento poco a poco para evitar disminucién en el ren

dimiento.
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10) Pues en caso de estar hiimeda contendrd exceso de amina que contaminard el—

producto.
11) Este es un factor de suma importancia, ya que si se hace a fuego directo o
se calienta violentamente, los reactivos se queman dando residuos carbono-

505,

12) Esto tiene por objeto que la reaccidn se lleve a cabo completamente.
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£L MECANISMO DE LA REACCION EG EL SIGUIENTE, SIENDO SEMEJANTE PARA LAS SINTESIS
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DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARROJO (Pastilla KBr)

e 3500 - 3400 cm '
(COOH) = = = = e e e m m e e mmm oo - 3300 - 3200 cm
(Ar) = = = m e o e e e e o oo 2000 - 1650 em |
(C0) = = = - m e e e oo 1760 i
(CH3) - == - - s o e e e e — e 1380 —
(B0-C) = = = = = - e e m e m e m - o e 1075 - 1020 cm

VISIBLE

Méximo de absorcién (etanbl) — — - = = = =« = = - = - = — — 540 nm
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GINTESIS DE N,N,NIN' —~TETRAETIL RODAMINA

(3,6 ~Tetraetilamino fluorano)

RODAMINA B
Reaccidén:
n
Gy
-H a
2 e, 2ntlh
Calle

Procedimiento:

AODAMINA. -~ Se pesan 0.1189 g de dietilamina y 0.1107 g de cloruro de
zinc anhidro, los cuales se colocan en un matraz bola de 25 ml, calentando -
suavemehte la mezcla. a bafio marfa -durante 45 min aproximadamente; hasta gue ha
yan reaccionado y el producto se encuentre perfectamente seco. A continuacién
se adicionan 0.3 g de cloruro de fluoresceina calentando la mezcla resultante-
en bano de aire, aumentando gradualmente la tehperatura, hasta llegar a 210 -

220°C, dejando -que reacciones a esa temperatura durante 20 min aproximadamente.

Se deja enfriar a temperatura ambiente y una vez que se ha formado -
un espejo en la parte inferior del matraz, se agregan 15 ml de alcohol etflico,

se filtra y se evapora el etanol a presifn reducida.

Se deja reposar, obteniendo cqistales de color verde con brillo meté
lico, los cuales se hidratan fécilmente en contacto con el aire, Siendo el -

punto de fusién de 180-181°C, y el rendimiento de 98.30% (0.3530 g).
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DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARROJO (Pastilla KBr)

(N-H) = = = = & & m ot e e f e m el — e <= - — — 3500 - 3400 cm
(QOOH) = = = = o o e o e e e 3300 — 3200 cm”
(Ar) = = = o e e e e e e e e e e 2000 ~ 1650 cw
450 ) U S 1760 em
(CHy) ~ = = = = = — o m e e m e s e —ma— o 1460

(CHy) = = = = = = e e e e e e o - - 1370

(0 1275 - 1200 on”"

VISIBLE



SINTESIS DE N,N,NIN' —TETRABUTIL RODAMINA

(3,6-Tetrabutilamino fluorano)

Reaccibn:

)
Nou 2zt
€y Gfy

Procedimiento:

RODAMINA.- Se colocan 0.7400 g de N~dibutilamina y 0.0738 g de cloru
ro de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml, calentando suavamente a bafio -
marfa durante 40 min aproximadamente, hasta que Hayan reaccionado y el produc—
to resultante se encuentre completamente seco. A continuacidn se deja reposar
y después se agregan 0.2 g de clorurc de fluorescefna, se calienta en bafio de-
aire aumentando poco & poco la temperatura hasta llegar a 230 - 250°C mante- -
niéndola durante 15 min aproximadamente. Se deja enfriar a temperatura ambien
te y cuando se observa la formacidn de un espejo en la parte inferior del ma——
traz, se adicionan 15 ml de etanol frio a la mezela de reaccidn. 8e filtra y-

se evapora el alcohol a presidén reducida.

Se obtienen cristales de color verde con brillo metélico de punte -~

de fusisn 89 — 91°C. Con un rendimiento del 77.97% (0.2340 g).
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DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARROJO (Pastilla KBr)

(NeH) = = — s o e e e e e e e e o 3600 - 3400 cm
(COOH) = = = = = m e e o e e e mm e e 3300 ~ 3200 cm
(AP) = = = = e e e e e e e m o - 2000 - 1650 o
) 19260 ot
(CHy) = = = s e e e e e e e e e 1460 p—
(o g 1380 o™
(C-0-C) - = - = = m e m e e m e m e e — o - 1275 - 1200 cm

Mdximo de absorcién {etanol) — — — — = = — =~ = = — =~ — _ 536 nm



SINTESIS DE N,N' ~DICICLOHEXIL RODAMINA

(38,6-Diciclohexilamino fluoreno)

Reaccidn:

W, H

Procedimiento:

RODAMINA. - Se mezclan 0.0537 g de ciclohexilamina con 0.0369 g de -
cloruro de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml y se celocan en bafic marfa,
calentando primero suavemente durante 30 min, hasta gue hayan reaccionado y -
el producto resultante se encuentre bien sece. A continuacidn se le adiciona-
0.1 g de clorurc de fluoresceina y se calienta en bafic de aire, aumentando -
gradualmente la temperatura hasta llegar a 220 - 230°C manteniéndola durante -

15 min aproximadamente para-gue se efectué completamente la reaccién,

Se deja que enfrie a temperatura ambiente y cuando se observa la for
macién de un espejo en la parte inferior del matraz se agregan 10 ml de etanol

frio, se filtra y se evapora el alcohol a presién reducida.

Se obtuvieron 0.1060 g de cristales de color verde con brillo metdli
co intenso de rodamina, que equivalen al 79.58% de rendimiente, con punto de —

fusidén de 135 - 136°C.



DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARROJO (pastilla KBr)

M&ximo de absorcidn (etanol) — = — = = = - = = = = = = & ~ =

nm

3400

3200

2900

1650

1460

1200
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SINTESIS DE N,N' ~DIBENCIL RODAMINA

(3,6-Dibencilamino fluorano)

Reaccidn:

Procedimiento:

RODAMINA. ~ Se colocan 0.0580 g de bencilamina y 0.0369 g de cloruro-—
de zine -anhidro en un matraz bola de 25 ml, calentando la mezvla suavemente -
en bafio de aire a 130 - 150°C, hasta que les compuestos hayan reaccionado y se
tenga un producto, completamente seco. A continuacién se agrega 0.1 g de -
cloruro de fluoresceina y se calienta nuevamente en bafio de aire, aumentando -
gradualmente la temperatura hasta llegar a 250 - 270°C, dejando reaccéisnar -
de-20 a 30 min. Se deja enfriar a temperaturd ambiente y cuando se ha formadp
un espejoen la parte inferior del matraz se adicionan 10 ml de etanol frio a -

la mezcla, se Tiltra y se evapora el alcohol a presidn reducida.

Se pbtuvieron 0.1068 g de cristales de color verde violdceo con bri-
11lo metdlico de la rodamina, Dando sl 77.33% de rendimiento,con punto de fu—-—

sidn de 138 - 140°C.



DATOS ESPECTROSCOPICODS:

INFRARROJO (Pastilla KBr)

T I I e 3500 - 3400
{COOH) = - = - = = - - m — e e e m - - - 3300 ~ 3200
(AP) = m e m e e e e e e e e e — o 2000 - 1650
(B0) = = = e e e e e e e e - - - 1760
(CH) = = - e m e e e e e e e 1460
(C-0-C) = = = = = = e o e e e o e e e - o 1075 —~ 1020
(Monosustitucddn) - = = = = = = = = = = = = — — — - - 250 -~ 730
VISIBLE

Miximo de absorcidn (etanol) — - - — - = = — = = — = - 510 rm
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SINTESIS DE 3,6-DIPIPERAZINIL. FLUORANO

Reaccidn:

Procedimiento:

RODAMINA.— Se colocan 0.0466 g de piperazina y 0.0369 g de cloruro —
de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml, calentando suavemente a bafio marfa
durante 10 min. Se continua el calentamiento en bafio de aire a 140 - 150°C -
durante 15 min. Una vez gque el producto se encuentre sece, se le adiciona -
0.1 g de cloruro de fluoresceina y se calienta nuevamente en bafio de aire, -
aumentando gradualmente 1la temperatura hasta llegar a 260 - 275°C, la cual se-

mantiene durante 20 minutos aproximadamente.

Se deja enfriar a temperatura ambiente y cuando se observa la forma-
cidn de un espejo en la parte inferior del matraz se le agregan 10 ml de alco-
hol etflico frio, se filtra la solucidn y se evapora el alcohol a presién redu

cida.

Se obtienen 0.1070 g'de cristales obscuros con brillo metdlico de -

3,6-dipiperazinil fluorano, gue eguivalen a un 84.45% de rendimiento. Con-punto

de fusidn 247-248°C.



DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARROJO (Pastilla KBr}

T e U 3500

{COOH) = = = = = o — o e e o e e e m e 3300

(o ) 1760

- ) 2000

(CHy) = = = = m s e o e m o o e e e 1460

(G0-C) = = = o o e e e e e e m e e o — oo o 1275
VISTBLE

Méximo de absorcidn (etamol) — - - — — = = = = = =« = ~ — = 512 nm

3400

3200

1200
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SINTESIS DE N,N' -DIFENIL RODAMINA

{3,6-Dianilino fluorano)

Reaccidn:

Procedimiento:

RODAMINA.~ Se colocan 0.1513 g de anilina y 0.1107 g de cloruro de-
zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml, calentando suavemente en bafio marfa -
durante 15 min. Una vez que se obtiene un producto seco, se le adicionan -
0,3 g de cloruro de fluoresceina y se calienta en bafio de aire, aumentando po-
co a poco la temperatura hasta llegar a\250 — 280°C manteniéndola durante 15 -
min por 1o menos. Se deja enfriar a temperatura ambiente y una vez que se ha-
formade un espejo en la parte inferior del matraz,)se agregan 15 ml de alcohol
etflico frio a la mezcla de reaccidn, se filtra y se evapora el etamol a pre——

sidn reducida.

Se obtienen 0.28809 de cristales de color violeta con brillo metdli
co intemso de N,N'-difenil rodamina, gque equivalen al 92,78% de rendimiento, -

con punto de fusién de 168-169.



DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARROJD (pastilla KBr)

(NHY = = e o e e e e e e e e - 3500 -
(CODH)} = = = = o o m e e e e e e e m e e 3000 -~
(Ar) - = & o m e e e e e e e m e oo m o - 2000 -
{00) = = = - - — m e e e e e e e D m e m o - o 1760

(B=0-C) = = = = = = = & & & o e e e e 1275 -
(Monosustitucidn) — — — = = = = = = = — = = — — -~ -~ — - ~ 750 -

Mdximo de abosrcién {etanol) — — — = = = = - = = — = — - 586 nm

3400

3200

1650

1200

230

38
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SINTESIS DE N,N' —DI-o-TOLIL RODAMINA

(3,6-Di-o-toluidin flyorano)

fReaccidn:

Znl

Procedimiento:

RODAMINA.- Se mezclan 0,1161 g de o-toluidina y 0.0738 g de cloruro-
de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml y se calienta a bafo marfa durante—
10 min; a continuacidn se calienta durante 15 min en bafip de aire a 120 - 130°C.
Se deja reposar durante 15 min y después se adicionan 0.2 g de cloruro de -
fluprescefna, nusvamente se calienta en bafio de aire aumentando poco a poco la
temperatura hasta llegar a 270 - 280°C, la cual se mantiene durante 20 min -

aproximadamente.

Se deja enfriar perfectamente a temperatura ambiente y cuando se for
ma un espejo en la parte inferior del matraz se agregan 15 ml de alcohol etfli
oo frfo a la mezcla de reaccidn, se filtra y se evapora el alcohol (el cual -

contiene el colorante) a presifn reducida.

Se obtienen 0.2085 g de cristales de color visleta con brillo metdli

co que corresponden al 75.49% de rendimiento,con punto de fusién de 158-160°C.



DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARRDJD {Pastilla KBr)

T i U 3500
00 ) U 3300
(Ar) = = = = = e e e e e e e — e mm - 2000
(B0) = = = = = e e e e e - 1760
(CHy) - -~ m - o s s m e e 1380
(o o R T T I 1275
(Sust. en Drto) —————————————————————— 760
VISIALE

Méximo de absorcidn (etangl) — = — = = - = = = =« -~ - == 520

- 3400

- 3200

~ 1650

- 1200

nm



SINTEGIS DE N,N' -DI-p-TOLIL RODAMINA

(3,6-Di-p-toluidin fluorano)

cHy cu3
Reaccidn: '

= COOQ

Procedimiento:

RODAMINA.- Se colocan 0.1161 g de p-toluidina y 0.0738 9 -
de cloruro de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml, calentando suavemente -
en bafio marfa durante 15 min. A continuacidn se calienta en bafio de aire du—
rante 10 min a 130°C. Posteriormente ya que se tiene un producto seco se -
agregan 0.2 g de cloruro de fluorescefna y se calienta nuevamente en bafio de -
aire aumentando graduaimente la temperatura hasta llegar a 280-290°C, la cual-

se mantiene durante 10 min.

Se deja enfriar a temperatura ambiente y cuando se ohserva la forma-
cién de un espejo en la parte inferior del matraz se adicionan 15 ml de alcohol
etflico a la mezcla de reaccidn, se filtra, se evapora el alcohol a presién -

reducida.

Se obtienen 0.2540 g de cristales de color vicleta con brille meté-

lico que corresponden al 91.96% de rendimiento siendo el punto de fusién de -

éstos de 136 - 138°C.



DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARROJO (Pastilla KBr)

Mdximo de absorcidn {etanol)

VISIBLE

40

2000 - 1650 cm

1760 . cm

1275 - 1200 cm

840 - 800 cm

552 nm



a1

SINTESIS DE N,N'-DI-o-ANILIN RODAMINA

(3,6-Di-o-fenilendiamino fluorano)

Reaccidn:

Procedimiento:

RODAMINA.- Se colocan 0.1172 g o=fenilendiamina y 0.0738 g de cloru-
ro de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml, calentando suavemente en bafio —
maria durante 15 min. A continuacidn se lleva a bafio de aire calentando hasta
una temperatura de 110° § durante 10 min. Posteriormente se deja reposar du-
rante 40 min y luego se adicionan 0.2 g de cloruro de fluoresceina, calentando
nuevamente en bafio de aire, aumentando poco a poco la temperatura hasta llegar

a 240-250°C mariteniéndola fija durante 15 min aproximadamentsa.

Se deja qLe enfrie a temperatura ambiente y una vez que se observa -
la formacién de un.espejo en la parte inferior del matraz, se agregan 15 ml de
alcohol etflico frio a la mezcla de reaccién, se Tiltra y se evapora el etanol

que contiene a la rodamina a presidn reducida.

Se deja reposar y se obtienen 0.2675 g de cristales de color violeta

intenso, que dan el 96.46% de rendimiento, con punto de fusidn de 203-204°C.
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DATOS ESPECTRUSCOPICOS:

INFRARROJO (Pastilla KBr)

(NeH) = = o o o e e o e e e 3500 - 3400 om

(COBH) = = = = = = m s e e o e o m e mm o m e ——— - 3300 - 3200 cm |
(Ar) = = - — o~ m e e e e e e o — oo e oL 2000 ~ 1650 cm |
(00} - =~ e m e m e e e e m e e e e oo . 1760 om !
(NHp) = = = e e o e e e e e e oo 1600 - 1875 cm |
(C-D0-C) = = = - o e o e e e e e e = 1275 ~ 1200 cn”
(Sust. en orte) - — - = = = -« -~ = - -~~~ <~ o --- 760 ' i

VISIBLE

M&ximo de absorcidn (etanpl) — - = = = = = = - -~ — - & 530 nm
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SINTESIS DE N,N'-DI-m-ANILIN RODAMINA

(3,6-Di-m~Fenilendiaming fluorano)

Reaccidn; Hal NN

!

-

a | -
e, i Xl
+97 Znctly ~
a9 [
!
Y h we®

Procedimiento:

RODAMINA.~ Se mezclan 0.1172 g de m-fenilendiamina y 0.0738 g de clo
ruro de zinc anbhidro en un matraz bola de 25 ml, calentando suavemente en bafio
de airej la temperatura se va sumentando muy lentamente hasta llegar a 150°C -
(a5 min). Se deja enfriar durante 10 min y a continuwacién se le adicionan 0.2
g de cloruro de fluorescelna calentando nuevamente en bafio de aire hasta lle—-—

gar a 220 - 230°C, manteniende esa temperatura durante 15 min.

Se deja enfriar perfectamente y cuando se ha formado un espejo en la
parte inferior del matraz se le agregan 15 ml de alcohol etilico frio a la mez

cla de reaccién, se filtra y se evapora el alcohol a presién reducida.

Se deja reposar obteniendo 0.2425 g de cristales de color violeta -
con brillo metélico intenso, gue dan el 87.45% de rendimiento, siendo el punto

de fusidn de 272-274°C.
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DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARROJD (Pastilla KBr)

(N-H) = — = o o o e e e e e m e e — o - o 3400 - 3300 em

(COOH) = = = = o o e e e e e e e e e = - 3280 — 3200 cm |
(Ar) — = - = = & f o e e e o mm - - - - 2000 - 1650 om |
(0) = = = = = & m f o m e e e e e e e e e e e — - - 16590 —
(NHo) = = = = = o o o o o s e e e e - 1600 - 1575 cm |
(0 ) - 1275 — 1200 cm |
(Sust. emmeta) — = = = = = = = = = = - =~ & - =~~~ — — 790 c:m_.lI

VISIBLE

Méximo de absorcidén (etanol) — — — = — = — — — « — = - — = 550 nm



SINTESIS DE N,N'-DI-p-ANILIN RODAMINA

(3,6-Di-p-Fenilendiamino fluorano)

Reaccidris

Zntla ;

NHy

Procedimiento:

RODAMINA. - Se mezclan 0.1172 g de p-fenilendiamina y 0.0738 g de clo
ruro de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml, se calienta suavemente en bafio
marfa durante 10 min, después en bafio de aire a 130°C durante 5 min. Se deja-
enfriar a temperatura ambiente y luego se le adicionan 0.2 g de cleruro de -
fluorescefna calentando nuevamente en bafic de aire, aumentando poco a poco la-

temperatura hasta llegar a 230-240°C manteniéndola por espacio de 10 a 15 min.

Se deja enfriar y cuando se observe un espejo en la parte inferior -
del matraz, se le agregan 15 ml de alcohol etflico frio a la mezcla de reaccidn;

se filtra y se evapora el alcohol a presidn reducida.

Se deja reposar obteniendo cristales de color violeta con brillo me-
télico gue dan el 95.02% de rendimiento (0.2635 g), con punto de fusién de -

186-~188°C.



DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARROJO (Pastilla KB8r)

(NAH) = = m o e e o e e e e e e e e o 3500 -
(BOCH) — = = =« = - m o e e e e e e e e e o — - - - 3400 -
(NHp) = - m o o o o e e e e e — e - 3300 -
(Ar) = = = = & & e e e e e e e e — — e o — - o 2000 -
(B0) = = = = e e e e o 1760

(CDC) = v = = m m e o e m e e e o 1275 —
(Sust. enpara) - — — — = = — = = ~ = = = = = = = — — — — = 840 -

VISIBLE

Maximo de absorcidn (etanol) — — - — = = = = — — = — = — — - ~ 555

3400

3300

3200

1650

1200

800

nm
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SINTESIS DE N,N' ~DI-o-NITROFENIL RODAMINA

(3,6-Di—p-nitroanilin fluorano)

Reaccidn:

Procedimiento:

ROCAMINA.- Se colocen 0.0748 g de o-nitroanilina y 0.0369 g de cleruro
de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml. Se calienta en bafio maria durante
20 min, después en bafio de aire a 120°C durante 5 min. Se deja enfriar un po-
co y a continuacidn se agrega 0.1 g de clorurn de fluoresceina calentando nue-
vamente en bafio de aire, aumentando gradualmente la temperatura hasta llegar a

250 - 270°C manteniéndola constante durante 10 min aproximadamente.

Se deja enfriar a temperatura ambiente y cuando se ha formado un es-—
pejo en la parte inferior del matraz, se adicionan 13 ml de alcohel etilico -
frio a la mezcla de reaccidn, luego se filtra y se evapora el etanol gue con--

tiene al colorante a presitin reducida.

Se deja reposar obtenienco 0.1285 g de cristales de color vicleta-ca
f& con brillo metdlico gue dan el 82.92% de rendimiento, siendo el punto de fu

sidén de 220 -222°C.



DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRAAROJD (Pastilla KBr)

Miximo de absorcidn (etanol)

VISIBLE

3500 - 3400 cm

3350 - 3200

a8

1

-1
cm
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SINTESIS DE N,N'-DI-m—-NITROFERIL RODAMINA

{3,6-Di-m-nitroanilin fluorano)

Reaccidn:

Procedimiento:

RODAMINA. ~ Se mezclan 0.0748 g de m-nitrnanilina y 0.0369 g de cloru
ro de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml, €l cual se calienta en bafio ma—
ria durante 15 min. A continuacién se calienta en bafio de aire a 110°C duran—
te 10 min aproximadamente. Se deja enfriar y a continuacidn se adiciona 0.1 g
de clorurpo de fluoresceina y se calienta en bafio de aire nuevamente, aumentan-
do poco a poco la temperatura hasta llegar a 260-280°C 1la cual se mantiene -~

constante durante 15 min por lo menos.

Se deja enfriar y cuando se observa la formacién de un espejo en la-
parte inferior del matraz se procede a agregar 10 ml de etancl frie a la mez—-
cla de reaccién para extraer la rodamina, sg Tiltra y se evapora el alcohol a-

residn reducida.
fa)

Se deja reposar obteniendo 0.1246 g cde cristales obscuros con brillo
metdlico, que equivalen a un 80.43% de rendimiento siendo su punto cde fusidn —

de 63 - 65°C.



DATOS ESPECTROSCCPICOS:

INFRARROJO (Pastilla KBr)

(N-R) = = - = e e — o 3600
(COCH) = = = & & e o e e e e e e o mm - - oo 3450
(Ar) = = = m e e e e e e e e m e e e - oo 2000
(C0) = = = m e e e e m e e e e e m e - - o - 1760
(ArNDo) = = = = = = = = o m m e e e 1345
(o 1 I 1 ) T 1275
(Sust. en meta) ——————————————————————— 750
VISIBLE

M&ximo de absorcién (etanol) - - e el oo - . 530

- 3450

- 3300

- 1650

- 1200

om

50
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SINTESIS DE N,N' -DI-p-NITROFENIL RODAMINA
(3,6-Di-p-nitroanilin fluoranoc)

NOy 0y

Reaccidn: X

l

P
< 0 cl .
O KU N 0 Bhny
ZnC
: +17 —znlly iill _
% ] coc®
- s

Procedimiento:

RODAMINA, ~ Se colocan 0.0748 g de p-nitroanilina y 0.0369 g de cloru
ro de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml, el cual se calienta a bafio ma—-
rfa durante 15 min. A contiruacifn se calienta en bafio de aire durante 10 -
min a 130°C. Ge deja enfriar a temperatura ambiente y después se agrega 0.1 g
de cloruro de fluorescefna calentando nuevamente en bafio de aire, aumentado po
co a poco la temperatura hasta llegar a 240 - 260°C, la cual se mantiene cons

tante durante 10 min aproximadamente.

Se deja gue enfrie y cuando se ha formado un espelo en la parte in——
ferior del matraz se procede a agregar 10 ml de alcohol etflico frio a la mez-
cla de reaccién para extraer el colorante, se filtra y se evepora el alcohol -

a presidn reducida.

De ésta manera se obtienen 0.1292 g de cristales de coler violeta -
con brillo metélico, gue dan el 83.40% de rendimiento y con purto de fusiédn de

239 - 240°C.
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DATOS ESPECTROSCOPICCS:

INFRARROJO (Pastilla KBr).

(NeH) = = o m o e o e e e e — e —— e o 3500 ~ 3300 cm”
(COOH) = = = = = - — e o o m e f el e — - — o oo 3300 — 3200 cm |
(AP) = = = m e m e e e — - 2000 - 1680 em "
(CB) = = = = m e e e e e e D e — 1760 em |
(APNOZ) —————————————————————————— 1335 cm“'I
(CoD=C) = = = = & = m e m e e e — = o 1275 - 1200 o~
(Sust. en para) — = = = = = = - & - & = — — e — - - 840 - 800 om !

VISIBLE

Méximo de absorcién (etangl) — — = — — = — — — = — — — — — 537 nm
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SINTESIS DE N,N'-BIS- (Z—NITRD-p—TDLIQ RODAMINA

(3,G—Di—(4—amino—2—nitr0tblil) fluorano)

Reaccidn:

A i
O O + 2 v\C‘

Procedimiento:

RODAWMINA.- Se colocan 00,0823 g de d4—amino-2-nitrotolueno y 0.0369 g-
de cloruro de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml, el cual se calienta en-
bafio marfa por espacio de 15 min. Se deja enfriar y a continuacidn se adicio-
na 0.1 g de cloruro de fluoresceina, se calienta en bafio de aire aumentando —
poco a poco la temperatura ya gue la resccidn es violenta y puede haber dismi-
nucidn en el rendimiento. 8e continua calentando hasta llegar a 260-280°C de-—
temperatura en el bafo de aire, la cual se mantiene tonstante durante 10 min -

aproximadamente. =

Se deja que enfrie a temperatura ambiente y cuando se forma un espe-
jo en la parte inferior del matraz, se le adicionan 15 ml de alcohol etflico -
frio, para extraer la rodamina, se filtra y se evapora el alcohol a presién re

ducida.

Se deja reposar obteniendo cristales de color violeta-café con bri--—
110 metélice; gue dan el 98,82 de rendimiento y cuyo purto de fusién es de -

133-135°C.



DATOS ESPECTRCSCOPICOS:

INFRARROCO (Pastilla KBr)

(N-H) = = e e e o e e e e 3500 - 3400
(BOOH) = = = = = = = — e e e e e e e m e m e m - e 3300 - 3200
(Ar) = = = = = & & e s e e f e e e e e - .- - 2000 - 1650
(C0) - - = - = m e e e e e e e e e e m - m = - 1760
fe-NDo) - - - - - e e e e s e 1525
(CH3) = = = v = m e e e o e e e e e m e 1380
(B-0-C) = = = = = = m e e et f fm e - - oo 1275 ~ 1200
(Sust., en para) — - = = = = = = = = = = = ~ =~ -~ 840 - 800
(Sust. enorte) - - - — -~ = - - = ity 760
VISTIBLE

Méxima de absorcién (etanol) — — - = — = - = — = = — ~ — 525 nm

54
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SINTESIS DE N,N' -DI-m-CLOROFENIL ROCAMINA

(3,6 -Di-m- cloroanilin Fluorano)

Reaccidn: A cl

Procedimiento:

RODAMINA, ~ Se mezclan 0.0691 g de m-cloroanilina con 0.0369 g de clo
rura de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml, ée procede a calentar en bafo
de aire a 130-140°C durante 15 min. Se deja reposar durante 20 min para.que -
enfrie y a continuacién se agrega 0.1 g de cloruro de fluorescefna, nuevamen--
te se lleva a bafio de aire, calentando primero suavemente y posteriormente -
aumentando gradualmente la temperatura hasta llegar a 250-260°C, la cual se -

mantiene durante 15 min aproximadamente.

Se deja que enfrie a temperatura ambienle y cuando se ha formado un-—
espejo en la parte inferior del matraz se procede a agregaer 10 ml de etanol -
frio a la mezcla de reaccidn para extrasr la rodamina, se filtra y se evapora-

el alcohol a presién reducida.

Se deja reposar obteniends 0.1375 g de cristales de color café claro
con intenso ktrille metdlico, gue eguivalen a un 92.15% de rendimiento, con pun

Lo de Tusién de 198-200°C.



DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARROJOD (Pastilla KBr)

VISIBLE

M&ximo de absorcidn (etanol) - — — - — — = -« - —~ - - - -

2000

1760

1275

3400

3200

1650

120C

600



SINTESIS DE N,N'-DI--p-CLOROFENIL RODAMINA

(3,6-Di-p-cloroanilin Fluoranu)

Reaccidn:

NHg
Zally,

[4)

Procedimiento:

RODAMINA. - Se colocan C.0691 g de p-clorpanilina y 0.0369 g de cloru
ro de zinc anhidro en un matroz bola de 25 ml y se calienta er bafio de aire a-
140°C durante 10 min aproximedamente. Se deja reposar para que enfrie. A con
tinuacién se agregs 0.1 g de clorurc de fluorescefna calenlando ruevamente en—
bafio de aire caliente, aumentando poco a poco la temperatura hasta llegar a -

230°C, la cual sg mantiene constante durante 15 min por lo mencs.

Se deja enfriar a temperatura ambiente y cuando se ha formado un es-
pejo en la parte inferior del matraz se agregan 10 ml de etanol frio para ex--

traer la rodamina, se filtra y se evapora el alcohol a presién reducida,

Se deja reposar y se obtienen 0.9430 g de la rodamina en forma de -
cristales de color violeta con brillo metdlico, que equivalen al 95.84% de ren

dimiento, corn p.f. de 1280-130°C.



DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARRCJD (Pastilla KBr)

VIGIBLE

Méximo de absorcién (etanmol) — — = = = = = = = = — — — = — —

3300 -

2000 -

1760

1275 -

840 -

800 -

3460

3200

16850

1200

800

600
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SINTESIS DE N,N'-BIS- (2-METOXI FENIL) RCOAMINA

(8,6-Di-0-anisidin flﬁarano)

Reaccién: P
' ' |
°. t Wa 0“‘9 ) ®\ ok
U W a0 HAN N O L N
CODe

4

Procediwniento:

RODAMINA. - Se mezclan D.1334 g de c-anisidina y 0.0738 g de cioruro—
de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml y se calienta-en bafic marfa durante
40 min; a conmtinuacién se coloca en bafio de aire a 140°C durante 5 min aproxi-
madamente, Se deja enfriar y después se le adicicnan 0.2 g de cloruro de Fluo
resceina, calentando nuevamente en bafio de aire, aumentando gradualmente la -
temperatura hasta llegar a 240 - 250°C, la cual se mantiene constante durante—

10 min.

Se deja enfriar a temperatura ambiente y cuando se ha formado un es-—
pejo en la parte inferior del matraz se agregan 15 ml de etanol a la mezcla de
reaccifin para extraer la rodamina, se filtra y se evapora el alcohol a presién

reducida.

Se deja repossr obteniendo 0.2545 g de rodamina en forma de crista-—
de color violeta con brillo metdlico, gue corresporden al 86.71% de rendimien—

to, con punto de fusidn de 128 - 130°C.



DATOS EBPECTROSCCFICOS:

INFRARROJO [Pastilla KBr)

{COOH) ~ = = = & = e e e e e D e e e - - - 3300
{OCHZ) = = = - e e o e e e e e e 285
{Ar) — = = m e e e e e e e e e m e oo - 2000

{60) - - == - - - = - - - - e e 1640

i B i e 1275

{Sust., BR OPtD) = — = = = = = = = & = & = & -~ - o - — 760
VISIBLE

Maximo de absorcidn {etanBl) - = ~ — = = = = = — = = — — — 544 nm

‘3300

3200

1650

1200

60
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SINTESIS DE N,N' -BIS- (4-METOXI FENIL)RODAMINA

(3,6-Di-p-anisidin fluorano)

QN
Reaccibn: ?uﬁ
ﬁ“z E:;]
2nllg H/N\“
il S
P
oty ’ cad®
Procedimiento:

RODAMINA.—~ Se colocan 0,1334 g de p-anisidina y 06,0738 g de cloruro-
de zinc ankidro en un matraz bola de 25 ml, el cual se calienta en bafo marfa-
durante 20 min, Se deja que enfrfe un poco y a continuacidn se lleva a bafic —
de aire caliente a 140°C (10 min). Se deje que enfrie completamente a tempera
tura ambiente y después se le adicionan0.2 g de clorurc de flusrescefna, nue-
vamernte se lleva a bafio de aire aumentando gradualmente la temperatura hasta —

llegar a 220-240°C.

Se deja enfriar a temperatura ambiente y cuando se ha formado un es-
pejo en la parte inferior del matraz se le agregan 15 ml de alcchol etilico -
frio para extraer la rodamina, se filtra y se evapora el alcohol a presidn re-

ducida.

Se deja reposar, obteniendo 0.2815 g de rodamina en forma de crista-
les de color violeta intenso con brillo metdlico, que dan el 95.91% de rendi—-

miento con p.f. de 108-110°C.



DATOS ESPECTRBSCOPICOS:

INFRARROJO (Pastilla K&r)

T 3550 - 3400

MAximo de absorcién {etanol)

3300 ~ 320C em

2850 cm

2000 - 1650 cm

1650 cm

1275 - 1200 cm

840 — 800 em
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SINTESIS DE N,N' -DI-p-ACETOFENON RCCAMINA

(316—Di—p—aminuacetofenonAfluorano)

,,,
&
P

L EATEN

Reaccilin:

Znll, .

07 My

Procedimiento:

RODAMINA.— Se colocan 0.1464 g de p-aminoacetofencna y 0.0738 g de =
clorure de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml, se calienta en bafio marfa-
durante 20 min, -después se lleva a bafio de aire y se calienta poco 2 poco has—
ta llegar a 150°C. Se deja enfriar a temperatura ambiente y a continuacitn -
se le adicionanl.2 g de clorurc de fluerescefna calentando nuevamente el matraz
en bafio de aire aumentando gradualmente la temperatura hasta llegar a 270-280°C,

la cual se mantiene durante 10 min.

Se deja enfriar perfectamente y si se ha formado un espejo en la par
te inferior del matraz se procede a adicionar 15 ml de alcohol etflico frio a-
la mezcla de reaccién para extraer la rodamina, se filtra y se evapora el eta-

nol a presi6n reducida,

Se obtuvieron 0.1480 g de redamina en forma de cristales de color -
obscuro, con brillo metflico que dan el 96.79% de rendimiento y cuyo p.f. es -

de 238 - 240°C.



64

DATOS ESPECTROSCOPICCS:

INFRARRO.JO (Pastilla KBr)

(NH) = m e e e e e o e e e e m e m e e mm e 3550 ~ 3400 em
(CODH)- = = = = = = = = e m m e e e m— e o e 3300 - 3200 cm”
(Ar) = - = = o e e e e oo [ 2000 - 1650 om
() = - - = - m o s o s 1760 -
(CHSI il e e N R R 13580 cm'1
(C0-C) = - = - - - - = e o e e e e e e e e e — 1295 - 1200 cm_1
(Sust. en para) — = — = — = = — = = = = =~ = — = = ~ = — == 840 ~ 808 om
VISIBLE

M&ximo de absorcidn (etanol) — = = = = = = = =~ = — = — — ~ 860 nm



SINTESIS DE N,N,NIN'-TETRAFENIL RODAMINA

(3,6-Tetrafenilamino fluorano)

- Reaccidn:

Procedimiento:

RODAMINA, - Se mezclan 0,0917 g de difenilamina y 0.0369 g de clorure
de zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml, se calienta en bafio marfia durante—
20 min y posteriormente en bafio de aire a 130°C durante 10 min aproximadamente.
Se deja enfriar y luego se adiciona 0.1 g de cleruro de fluoresceinma calentan-
do nuevemente y poco a poco en bafio de aire hasta tener una temperatura de 260

-275°C, la cual se mantiene constante durarmte 10 min.

Se deja enfriar a temperatura ambiente y cuardo se ha formado un es-
pejo en la parte inferior del matraz se procede a adicionar 10 ml de etanol -
frio para extraer la rodamina de la mezcla de reaccién, se filtra y se le eva-

pora el etanol a presi6n reducida.

Se deja reposar obteniendo 0.1659 g de rodamina en forma de crista—-—
les de eolor verde obscuro con brilleo metdlico, que equivalen al 96.65% de ren

dimiento con punto de fusitn de 186-188°C.



DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARROJO (Pastilla KBr)

e ) T - 3550 .~

(BOOH)} = = = = = & e e o o m e e e e f e m e m e = - 3300 —

(Ar) = — = = o o e e e e e e oo o 2000 -

) R T T 1760

(CO-C) =~ = = - = = m — e e e o e e e 1275 -

(Monosu_st S s 750 -
VISIBLE

MAximo de absorcidn (etanol) — — « = ~ = = = = = = - = ~ = 600 nm

3400

3200

1650

120C

730

66
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SINTESIS DE N,N'-DIBENCIDIL ROCAMINA

(3,6-Dibencidin fluoranc)

Reaccidn: . A @

Nz

Procedimiento:

RCDAMINA, - Se colocan 0.0998 g de bencidina y 0.0369 g de cioruro de
zinc anhidro en un matraz bola de 25 ml el cual se caliente a bafio marfa duran
-te 20 min. Posteriormente se calienta en bafio de aire a 130°C durante 10 min.
Se deja que enfrie un poco y a continuacién se adiciona 0.1gde clorurc de -
fluorescelna calentando nuevamente en bafp de aire, aumentando poco a poco la—
temperatura hasta llegar a 250 - 260°C, la cual se mantiene durante 10 min -

aproximadamente.

Se retira del bafio y se deja enfriar a temperatura ambiente hasta -
que se forme un espejo en la parte inferior del matraz, se agregan 10 ml de al
cohol etflice frfo para extraer la rodamina de la mezcla de reacci6n, se fil--

tra y se le evapora el alcshol a presién reducida.

Por reposo se obtienen 0.1675 g de rodamina en forma de cristales de
color violeta intenso con brilloc metdlico gue dan el 93.15% de rendimiento y -

p.f. de 1968-20C°C.



bATOS. ESPECTROSCOPICCS:

l

INFRARRCJO (Pastilla KEBr)

M&ximo de absorcidn (etanel}

VIGIBLE

1760

1275

840

580

nm

2400

3200

3150

1650

1200

800

&8

cm



SINTESIS DE \,N' -8IS-(i-Naftil)  RODAMINA

{3,6-Di-1-naftilaminc fluorano)

Reaccidn:

NHa ZnCdz,

Procedimiento:

' ROCAMINA. ~ Se colocan 0.0775 g de 1-naftilamina y 0.0369 g de cloru-
ro de zinc anbidro en un matraz bpola de 25 ml el cual se calienta en bafio ma-——
rfa durante 20 min. Se deja enfriar y a continuacifn se le adiciona 0.1 g de-
cloruro de fluorescelna calentando en bafio de aire, aumentando poco a poco la-
temperatura hasta llegar a 250-270°C, la cual se mantiene durante 15 min apro

ximadamente.

Se retira del bafio de aire y se deja enfriar perfectamente y una vez
que se ha formado un espejo en la parte inferior del matraz se procede a obte-

ner la rodamina.

Se disuelve la mezcla de reaccitin en la menor cantidad posible de -
benceno caliente, se filtra y se lleva a kafo marfa para evaporar el bencero.-

Por cristalizacién lenta se obtiene la rodamina.

Se obtieren 0.1478 g de cristales de color violeta con brillo metdli

co, gue dan el 93.75h de rendimiento y p.f. de 197-1899°C.
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DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARRO.O (Pastilla K8r)

(N-H) = = m m e e e e o e e e o m oo - 350C - 2406 om "

fOOOH)} = = = ¢ o o f e e e e e e e e 3300 — 3200 cm "

0 T 2000 - 1650 om |

(co) - - - -~ R I 1760 en™)

(6D-C) = = = = o f e e e e e m e ol o 1275 — 1200 om "

(Monosust.) = = & — = — = = = — - = e e 950 — 230 om= !
VISIBLE

Maximo de absorcién (etanol) - — - — = — — = = — = =~ - — = 546 nm
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SINTESIS DE N,N'-BIS- (5—AMIND—1—NAFTILJ RODAMINA

(3, 6-Di-fi,5-diamino naftil)fluorano)

Reaccidn:

Procedimiento;

RODAMINA.~ Se colocan 0.06858 g de 1,5-diamino naftaleno y 0.0369 g -
de cloruro de zinc anhidro en un matraz bela de 25 ml el cual se calienta en -
bafio marfa durante 20 min. Se deja que enfrfe y se agrega 0.1 g de cloruro de
fiuwresceina, calentando ahora en bafic de zire aumentandc en forma- gradual la-

temperatura hasta llegar a 27G-280"C.

8e retira del bafio y se deja enfriar perfectamente hasta que se for-
Me un espeio en la parte inferior del matraz. Se disuelve la mezcla -de reac—-
cifin en la menor cantidad de benceno caliente, se filtra y se evapora el bence

no, por reposo lento se obtienen cristales de rocdamina.

Se -obtienen 0.1460 g de cristales de color violeta con brillo metdli

co, que corresponden al 88.11% de rendimiento, con punto de fusidn de 235-236°C.



M&ximo de- absorcidn (etanol)

DATOS ESPECTROSCOPICOS:

INFRARRGJO (Pastilla Kbr)

VISIBLE

3400
3250
3150

1650

1200

72
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1.- La informacién referente a sintesis de rodaminas es reducida, esto puede -

deberse a que los pafses productores tienden a conservar las patentes; &és
tas a su vez cuando son informadas no contienen la totalidad de la informa
cién para sintetizarlas. En la presente tesis se informan las condiciones

experimentales 6ptimas efectuadas para la sintesis de 2% rodaminas.

Se pudo comprobar aue los colorantes denominados rodaminas se pueden obte-
ner con el metodo utilizado, con tuen rendimiento y grado de pureza acepta
ble (ver tabla anexada en el apéndice), por tal resultado se pusde propo—-

ner gue -es factible que se realice Bu produccidn a nivel industrial.

Ya gue las rodaminas son empleadas en varies tipos de industrias como se -
indica al principio de éste trabajo, lo que muestra que tienen un campo de
aplicacidn muy extenso y cada dfa conforme avanza la investigacidn se van
descubriendo nuevas aplicaciones,. es aconsejable gue se produzcan er el -
pafs. Lo cual tiene gran importancia desde el punto de vista econdmica, -

puesto que en la actualidad éstos compuestos se importan {17).

Nuestre pais cuenta con las materias primas, de fAcil obtencifin y bajo cos
to para la produceifn de rodaminas. Siendo hasta ahora el campo de les cg

lerantes una de las industrias m#s florecientes desde su descubrimiento -

‘hasta nuestros dfas en muchos pafses, es menester que nuestro pafs no de—-

penda de la produccién de otros pafses, sino que sea productor e imclusp -

exportador de este tipo de compuestos.

Finalmente se espera gue el presente trabajo pueda servir de gufa y esti—-
mulo para investigaciones posteriores al respecto, permitiendo con ello -

gue se amplie la visidn de este tipo de colorantes guimicos.
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AMINA

Dimetilamina
Dietilamina
‘N-Dibutilamina
Ciclohexilamina
Bencilamina
Piperazina
Anilina
Q;Toluidina
p~Toluidina
o-Ferilendiamina
m-Fenilendiamina
p-Fenilendiamina
a-Nitroanilina
m-Nitroanilina

p-Nitroanilina

4-Amino-2-nitrotolueno

m~Cloroanilina
p-Cloroanilina
o-Anisidina
p-Anisidina
p-Aminoacetofenona
Difenilamina
Bencidina

1-Naftilamina

1, 5-Diaminonaftalenc

TABLA DE AMINAS UTILTIZADAS

EDD. FISICD

1fguido
1fquido
1fquido
1fquido
1fquido
s6lido
1fquido
1fquido
sdlido
sélido
sélido
stilido
sdlido
stilido
sélido
s6lido
1fquicdo
sélido
1fouido
sélido
sGlido
s6lido
s@Glido
sdlido

s@lido

76

CFE. FISICA (°C)

p.eb.
p.eb.
p.eb.

p.eh.

p.eb.

p.f.
p.eb.
p.eb,
p.T.
p.f.
p.f.
p.f.
p.f.
p.f.
p.f.
p.f.
p.eb.
p.f.
p.eb.
p.f.
p.f.
g.f.
p.f.
p.f.

p.f.

7.0
55.5
159-160.0
134.5
185.0
106.0 -
184-186.0
20C-202.0
44- 45,0
103-104.0
62— 63.0
145-147.0
69- 71.0
114.0
146.0
78.0
230.5
72.5
225.0
57.0
106.0
53- 54.0
115-120.0
50.0

190,0



NOKDBRL Dil, COLPUI STO

M0 M wTetranetll rodanina
1,0, P =letraetil rodandna

I, it =Tebrabutil roda.ina
N,M'=Diciclohexil rodamina
N,Ii'=Dibencil rodanina

% 6=Dipiperazinil fluorano
M,N*=Difeni. rodaina

N =Disomtolil rodamina

13N =Di~petolil rodanina

Ml ' =Dimo-aniiin rodamira

1,1 ' =Di=n=anilin rodamina

I, N =Di-p=anilin rodamina

Myt =Dimo-nitrofénil,rodamina

N,If «Di-m~mnitrofonil roda.ina

IyN' ~Di=p-nitrofenil rodamina

N N'=3is=[2-nitro~p~tolil] roda.ina
Iy M =Dis~clorofenil rodamina
M,Nt=Di=p~clororetil rodanina

N, *=Dis~{ 2~netoxi Tenil) reodaiina
1,1t wbis-{4=actoxi Tenil) rodamina
N,N'=Di-n~acetofehon rodaiina

My M1l =Tetrafenil rodanina
N.N'—Dibcncidil rodanina

N li* ~Bis={ 1inartil) rodamdne

If,N¥ =Bis={5~mino=l-naltil) rodamsina

P.E, (°C)
148 = 150
180 « 181

89 - 91
155 = 136
138 = 140
247 = 248
168 - 169
158 ~ 160
136 - 138
203 - 204
272 = 274
186 « 188
220 - 222

63 - 65
239 - 240
133 = 135
198 = 200
128 ~ 170
128 - 170
108 = 110
258 = 240
186 =133
198 = 200
197 - 19%
235 ~ 236

RENDINIINTO (%)

62,02
98, 30
17497
79,58
11,33
84,45
92,78
75¢ 49
9ig96
96,48
8745
95,02
82492
80443
83040
98,82
92,15
95,84
86.71
95,51
96479
96,65
95.15
95475
88,11

COLOR

azul claro
azul

azul intenso
azul

violeta cldro
naranja claro
violeta claro

azul

violeta intonso

rosa

rosa

norado
naranja
anarillic=-café
rojo claro
rojo pParpura

caré

violeta intenczo

rojo

violeta
guinda
amarillo-claro

rojo~vliolcta

violeta obscuro

norado claro

FLUORLSCINCIA

naranja
naranja
naranja
bamerilla
auyarilla
verde~azul
azul

roja

azul

amarilla

azul claro
verdesamarilla
amarilla
violeta
heranja
narmja

azul

verde

azul

verde
amari.la
violetaz clara
amarilla clara
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