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I N T R o D. :u e e· I . o N 



La azepina es un co:upuesto.·l~e·terocíclico, de .. 7· miem-

:;:•:1 n~::~·:::º :":::::~;:.1~i1¡~}f ,,~1t~~1tll~{~~~F¿r::, 
ll.:> de la azepina puede estar, fusi'op;;¡doc;c::on•:pen9e!l9";.i'Sin •em-

;:r:: ~u::~:: •;u::::~:::;"; :(~r?~~ti~¡;' ~i.lffo:s~n·~·'ªltniilil[lo~~is·.'.~_.::f~_ªu[fliio}-~a~} 
:::·!:~::::::~::::::::~*~gtt ' ''"' -' 
heterocÍclico en donde:•':se·'-éncuent'ran 

•>/~.~:L~i-~l~·,i_<o}/c;~,=~~ 

Un derivado muy caz:.:.:. 
~iérid.ó.;~n 

·t~,~~?"~-~~;···· 
to es ·:_·~--;;_,·:··- ~ .. :·" 

'--·.;.; :;: .. ~· - ;,:~-;.::).-.} :· ---

Desde eL. punto .. d.~~LyifitÉi.• 
dibenz (b,f]azepina, rr~ es una am.i:'na>•aroínat·ica"iY·\•se·cundarl.a¡ .. '•' 

, - - . ·. · ·_ · ·:_ ... . ,_:_-.: ,_:r:--\~:~~('/:(~:-'.}f.t~}::~\:~;:;f.f:>: ~H):)'.4~'.~~~~-~::,:_~(:"U? ::··,·: · <-
y, a la vez, ciclica, fas primeras,~1~.~-··9ara_cte:r;istipas;1a ha 
cen similar a la. difenil-amina. Sin~:em _.., •· ·~" -·· -,~~~~~~~-~;~·. q~; 

. - ,,,_~-;., ;;¡¡:-._;·¿¡{ - . ,, . . "" - .. ,- • e" 

el grupo amino forme parte de un ª~f;~;, , t{~~~f,~:t;;l~i c~~ 
fiere a este compuesto. una reacti vidad~ muy., :e·rente ;O-::como · · · 

::,::r::~:~:~:~::~::::::;;.;;~it~-~~!~f i~{~!~\t Ii,, 
·- . . . . ~-·-.:.·/;·,.G.·· -·~·, ··.:- ,¡_.,-." .~._-.--,<:.<.".:.'. <~ ,-:·¡;, 

• :~.-;,, .• ' ·~,' , ,. , ' :--:-::~ > • _.C\ •': • ' • • e • - • • 

El objetivo dé ésfe'),estüCiio'>fíle revisar :roscriie'-tó'<los ::le 
'• ·~ • •, • -' '' • '• '• • .,• •' , e 

obtención de .. la carbamaze'P'iria y.; cléEld,e ej puntó de :.V:ista ex-

perimental,· efectua.r tínS:~ serie de reacciones,· con :moa.ifica-
• · 
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cienes, tendientes a su síntesis. 

Debido a la relación antes mencionada con la difenil-. ... : 

amina, se prepararon algunos derivados de ésta con el fin de 

se:r.vir, en lo posible, de modelo para la s_ín:tesis de lQ. mol~ 

cula más compleja. 

El interés primordial del. presente trabajo reside en 

un cuidadoso trábajo de 1aboratorio, ya -que la información 

existente en patentes o en artículos de revista provenientes 

de firmas comeici~les, se caracteriza por lo escaso o por lo 

ambiguo de la mrsina. Por otra parte, se realizó un estudio 

espectroscópico (Infrarrojo, Resonancia Magnética Nuclear y 

Espectrometría de IV!asas) de los compuestos involucrados. 
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PARTE TEORI.CA 



La síntesis de un con1puesto de cierta complejidad pu,2. 

de llevarse a,:;cjabo a partii:-. d~ intermediarios más o menos 

~;=~~~~~~i~~~~~f iRi!~tI~f :¡:~~;:~~~:~1;~~~~;~:~~:=~~~;~ 
conclucente·s"•a•••.•la",•f'oJ:•.mac.ion.·.de .la carbamazepina. 

·.:-_;. '·;.~ :<~//~:;i:~i'.'~~~:~-._~-~:~:~;~t;;-~.--~~-: ~-- :~. :~·=·'°:.~·,;··~ --.-· ._, . , -'.. . -' - - - -.- ~ 
En :i;_ri':{pÍ·:GIC'.i.pi.o- se'. pensó pe.:r-tir .de• la. 5H-dibenz [b, f')-

azepinaÍ; r..~]·-;~tS'•t1~.~~~··~,~~°:~iJ.~57-·';ºf:.er.~'.ij1.~~.nte·.~omo imino-es-
tilbeno .·• .. El:;;-si·guú!l.te paso>ser~a:'~a9er/.r,e.accion.a:r• este com-

in-
''-~,;·,_., .. 

, .. ,./{ ~tf· .. ~-~ \~:~¡ ;:·-~:·:":/ · ... ,). ·-·.<:~~f~\~;_:{;(;\: ':~: '.{ . , . 

=~~~~·:E~~~iiJi~:~lítr1~t11ri1I~1t1-~1~~::~ 
transf'.orrnac·ian·,;de.fa_J.rnJ.no.-d·i•benc·ic . rnino.'"esti·lbeno,''involu-

~~;:~~;r;1~1il!!!Blf f liltf ilili!llti::::, 
a el con1Imesto -Y;'/•Ya.:que·• .la/si'gui'en•t.e'; e·tapa··es.-hacer -·reac'cio 

nar el ac et ii~d. eri~ado; VI ;ób~~:·flilb'r~ril6~;,s,ficé)f1 j rni ~~e:~ El e orn--

-8 -



puesto VII resulta de la bromaci6n bencílica, característica 

del reactivó em¡ll'eado~ De.no estar .acet_ilada lá_0 .. osiCiÓn 5 

ocurriría t:S.ri.tíién 18. ~~Ó.n;~6i6:ri~~~/Eii ;~iti·6~~r1~<;(•·· 

:::~n:~ t:~jf tf ~~~~~r~i{~t~~~JJ~it~,,~~ill~~I{~º 
de potasio:;a:1::;;:50%~·;,¡E~ ·de· ·hacer.:_notar , que µo >;_se.tJi:Ldz:oli$,~< el --

~;::;¡¡f lf lf iílllillllillii~l1i~~-
sa alcoholica.'• ·•::Estequiometri·c·alJ]_en,t.ei:; ... ·•~·esta: re.acci-:on;,.,equi v&le 

. ·, ··, ~·-. :> :~·:;~.,<·~:;~, ::~ ·:~.·,~·_o::::.:-}~~::~VF~~~: .. /~.~~.~~ ::: ;/.··;? \:'.,\~'.\\~\- :!:~~~~ ''.~~:~; \'..~~>; :::('.(;_,~:-{.;:~}:.::i::-~-~·;1-}}~~i:.~S~'.,~\~~;~~_\o,.,;· ·:~~:: -~ .. ": 
a una. hidroli-si s ;-:,csin·c emb_argo -;·:,,_:no':[:e s·2,un_af,,b idrol:rs_rs·•-'pro pia-

::: ::"~i:~;~~~~f~1~i}:;::~i~:;J~~Jl~l}if~~:~f~·· 
Cor-.sid erando:lo;'élnt~rior'., , , <. epdo;\por· o);ra·:;~arte, 

que la info'~ki,'cióft . ''.,"; ·,.;."' ~-

ración ªi 
fenil-amina, · ·-:¡:.~ ' '. · ':_,e; .. _.;';;,: · i,'.'i'i :•::• ·· · <;r·-

Se ha ci ~·~~r'fib~'~:-§' ·;i~'.:g;~~·~;·ii~~J:'.J~'I,k>l'¡~~hi~u,;e;~ • asi 
"•:¡ 

de la 

...... ·- .. 

· .• -.>~9 



métrica, IX, al hacer pasar una corriente de oxicloruro de 

c.:i:::-bonu (fosgeno.) por: 'una solución de difenil-amina en clo­

roformo. El gas es 'élbi3or1Íido·,y·el :·ácido clorhídrico de rea2_ 

~~~~~:;~~::~f Ji:f Íli~~~~~1~tf ~fül~~I}~~;~~~;:;~:~;~~~~:. 
ei nombre de.•icl:orur . · ... · .. ·.·.· i:f'en~l-fcaz-bamiJ;~ ~:.'El a tomo de clo-

ro ~n estS.~~~~~]~~~tJtt~~~~~'~¡~5~i'~t~l~~ii~~,13:~}&~~·;-~~ un cloruro 
de acido .,debidoi;a:1;:ap·orte ·.electr'onicO'>deL.•a tomo. de .nitrógeno 

::c~:;~}~j~~i(i~"~~f b¡¡¡~~~;~f~1;ifrCcihóies oc u= e 
Una ~.ecnica::·.,m~s;.d;téll'.lél~ª; ,y diferente. en cuanto a ~ 

jecu.ci1~~\{l);~~~~~.%f:i11íi~~;~~;~~:~.~~.~:gj;3~{enH-urea asimé.trica 
ha sido 'd:es~r~i~a y,anc.y.•.'O!.Tciole:., quienes calientan a ~ 

15 mirú:i:tei~·~ '.; ,; ; .. ( 
:~<:~ ,.~{,.'.~-~:>( 

ei'Fc:J:'~~ 

de difeni1--urea y meta­

en la mezcla durante 

tambien coind ;:me.ti .. · ni'l::+:ca:rbamida';•·asim'etri·ca';'"'·Sin • embaro-o 

ª l º iói· 111a:f ~¡~¡;;::~·~:~;~Xr'l!r·H~;~~1~.~~:Gfái:1~·~:~~1~;~~W1~tg.~:~\~.f ·~~~~t: ~e 

::::::::~~:~:~~:~~v~~;~~:§~f f !~i~~~~íf f~ti~~tYi~; ~:.el~ 
-~'<. :~-~~:_0._ ~:~;:_),,~::~-';\ .. '--'- -- - -
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penta~loruro de :fÓsforo10. Por _-tanto se buscó bibliografía 
sobre el difenil-ure t;anoll-1.J. Este .. resulta. al 'hacer reacci!2_ 
nar éster clorllca~b6~'.i.e:i (6l1Jré}~¿~.;;i~tÍJ de; ~~rf6r · 6hh ;di:fe-
níl.-amina en, sÓi:Ü~{<)~h·~~!J:6~i{:Li:\{.''. < ', ; '. i' :Y~'.' 

:a:c· 
1

e:t:
1

· 

0_~:o:;:::o.~.:a,:ln.:_._ :c:_na~;l.~:e:jn_~tn·····_ta:_;_·_j:r~u-=.:_'.~a~:¡ __ ~rÍ_~et::f·.i.:l~u~fJ}Oj.:_;···;nuinn~ra~·_[·'.· .• ~8:_'::o.::l~ut~c:.i::o¡:n~~ .•. :.:_ •. ;n~d,}et i~1E:' 
• - °e - -- . - . • - iiJ-{~~nil::. 

amina en xil.eno· en .pr,e~·~.n~ia de~riJ:i{d:~Í~ó ~~~~i6Ó 1.S 

'-.:,..o· -~ . 
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D I S C U S I O N Y R ES U L T'.A D O S. 



31 i;::i:1.:>-=.ibencila, .V, presenta .. en su. espeqtra infra·­

rr.:>;i.:> se::::i1es_ agudas en .JJS5 .jr 3400 cm0:-1 <(NH)} -r~á~irit~nsa 
la primera cüe l·a' 

.. - ' .... l, 

er: 3.05 una señái 

ro de acetilo 

sólido de col.'.:Ú:~' 

.ciento, 87. 5%). El 

pectro infrarrojo u~á b~n~ii>'ae 
CO) desapareciendo las ·señales agud~f)<(:N~j ;:· 
espectro del compuesto V. En su espectro dE) re·so.na?icia·•magne 

~f ~:~~It:~~~::~~~~~~I~~~~J3~it~~;~~;~~~~JtJllf i~~;~ 
ppm, sitio en que se encuer:tra el pico sobri,;·~:al\i;;~t'e> .Lá pr~ 
sencia del sistema A

2
B

2 
indica que el grupo'· i3.6'~{t:{j_b 's~. enci­

ma sobre los grupos metileno. Esto es:tá. de' a~i.l~'.;ii'Q' c'on los 

resultados obtenidos en estudios de term;qú{Ín~da1.6 , los cua­

les indican que los derivados N-sust:Lti.üdos-r:l.e \a dibenz-az2_ 
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pina tienen el sustiyente sobre la molécula, dando una sime­

tría de tipo esférico. Aparte de los datos espectroscópicos 

anteriormente citados, la pureza del compuesto se comprobó 

mediante espectrometría de masas, coincidiendo su peso mole­

cular teórico de 237 (calculado para Cl 6 H15 oN) con el encon­

trado, M+ 237. Esta comprobación, tanto estructural como de 

pureza, es muy importante ya que el punto de fusión observa­

do (77-79°) es mucho más bajo que el descrito4 (96-97°). Es­

to se explica como un caso de polimorfismo, fenómeno mencio­

nado en la referencia 16 respecto a compuestos relacionados. 

La siguiente etapa de la síntesis fue la bromación 

del compuesto VI para obtener el .5-acetil-lO-bromo-imino-di­

bencilo, VII. Se utilizó N-bromo-succinimida en tetracloruro 

de carbono como disolvente ·Y una iámpara .solar de 275 watts. 

Se hicieron varios experimentos siguiendo un método descri­

tol 7, sin lograr aislar puro el bromo-derivado VII. Por lo 

anterior se buscó la bibliografía relacionada con un compue~ 

to más sencillo, el l-bromo-l, 2~difeni1-etano ( o<-bromo-bi­

bencilo). Se encontró que éste ha sido preparado por otra r~ 

ta, es decir haciendo reaccionar el 1,2-difenil-etanol con 

á~ido bromhÍdricol8 • El bromo-difenil-etano mencionado has~ 
do obtenido, pero en compaffía de otros productos, al hacer 

reaccionar bromo sobre difenil-et.anol9 • Sin embargo, el i­

bromo-1,2-difenil-etano no ha sido ~reryarado utilizando N­

bromo-succinimida. En un principio se pensó que, en nuestro 

caso, la molécula también se estaba dibromando; sin embargo, 

la dificultad estriba ~ás bien en lo inestable del compuesto, 

- 14 -



el cual ti~nde a dehidro-bromarse. Por lo antericir, se proc~ 

.:lió :=. br::-mar y de.tidro-;:-bromar, sin aisla!'. .el compue.:3to VII. 

Termina a a la :z;~ác·6i~n·' ª:.\;,;º~.ici~r1.,~~?:f1). t~ó i~' '~úc?~niií¡ida 
formada y 

quedad., 

a 

ca (ltte los.· 

ambas re·~~:ci-f;dh'" 
., ,-e--·::;~:;::_:,:-~ 

s~ 

in-

aho 

ra en 1682 en;·. ,. siendo el r.~s~o'. sl?J,:be~p~p~t:r;"o:muyAiferente. 

al 

to. 

(3 

en 

ts p·_¡~º io ·:.'.f,h··~;i·.:6~b.~~·,,.·'.s::: 

La si;~.t~iite '~t~p~;1~Lif Ún~~.~i~: :fue. ~: ~bte~c~ón de 

- 15 



la 5H-diber.z(b,f}azepina o imino-estilbeno, II. Este resulta 

al caler.tar prol.ongadamente el compuesto VIII con potasa al­

cohólica. El imino-estilbeno se obtuvo con un rendimiento de 

71 %. Cristaliza de etanol en forma de hojuelas amarillas, n!!_ 

caradas, con punto de fusi6n 197~198°. Eri su espectroºinfra­

rrojo se observa una señal aguda, bastante intensa, en 3345 

cm-l (NH), desapareciendo por completo ia banda de carbonilo 

del grupo acetilo. Su espectro de resonancia magnética prot~ 

nica concuerda con el infrarrojo en cuanto a que no se obse~ 

va señal alguna proveniente de un metilo de acetilo. Los pr~ 

tones vinÍlicos dan lugar a una señal simple en 6. 30 y los 

hidrógenos aromáticos originan un multiplete entre 6.4 y 7.3 

ppm (8 H). Al.rededor de 4.64 se observa una ligera curvatura 

ascendente de la línea base de ruido. Se comprobó que se tr~ 

ta de la señal proveniente de la unión N-H ya que, al agre­

gar n2o, aparece una señal aguda en 4.63 (DOH). Su espectro 

de masas muestra que el iÓn molecular (193) es a su vez· el p.!_ 

co base, es decir el pico del lbO %. Este espectro es sui ge­

neris ya que, por una parte, muestra unas cuantas señales, de 

muy baja intensidad y, por otra, hay un grupo de señales alr~ 

dedor del iÓn molec~lar, en 190, J..91, 192, 193 (el ión mol.ec~ 

lar) y 194 (M+l)+. Este curioso patrón de fragmentación en el 

cual se observa la pérdida 3 veces consecutiva de u~a un~dad 

a partir del iÓn molecular es de interés ya q~e la primera 

pérdida es fácil de ex~licar pues corresponde al hidrógeno 

del NH; sin embargo, las otras 2 pérdidas de ~na unidad son 

muy difíciles ~e interpretar desde el punto de vista mecanís 

tico. Esto ha dado lugar a una publicación muy reciente21 s~ 
- 16 -



bre el "Jat"rón de fragmentación en es?ectrometría de masas en 

este ti~o de heterociclos. 

El siguiente paso de la síntesis es la reacción de la 

5H-dibenz [b, f]azepina con fosgen.o para dar. el compuesto IV. 

Siendo el fosgeno un gas muy peligroso debido a su toxicidad, 

el cual incluso ha sido usado como gas de guerra22 , se hizo 

un estudio bibliográfico muy amplio respecto a este compues­

to. Desde el punto de vista de los grupos funcionales, el fo~ 

geno es el dicloruro del ácido carbónico, pero se le conoce 

más bien como oxicloruro de carbono, 6xido clorocarbÓnico y 

cloruro de carbonilo. A la telliperatura ambiente es un gas s2 

focante que ·lesiona las vías respiratorias. Se ha calculado 

que, fisiológicamente,la toxicidad del fosgeno es unas 15 v~ 

ces mayor que la del cloro. No es particularmente irritante 

a los ojos o a las vías respiratorias altas, pero al hidrol!_ 

zarse el gas dá bióxido de carbono y 2 moléculas de ácido 

clorhídrico, por lo que los más afectados son los bronquios 

y los pulmones. Es por esto que el fosgeno queda clasificado 

dentro de los gases asfixiantes. En la industria se obtiene 

a partir de monóxido. de carbono y cloro22 ~ 23 • Sin embargo, 

puede prepararse en el laboratorio a partir de tetracloruro 

de carbono y ácido sulfúrico fumante 24 o, en vez de éste, á­
cido sulfúrico concentrado que contiene 2 ~ en 'leso de tierra 

de infusorios calcinada25 • La forn:ación de fosgeno ha sido 

explicada mediante diferentes ecuaciones, siendo los ca-pro­

ductos cloruro de sulfurilo y ácido cloro-sulfÓnico24 o clo­

ruro de pirosu1furi1o25 (C1S02oso2c1). Este Último26 es el 

- 17 -



di cloruro a.el ácido ¡;;irosulf'Úrico (H
2
s

2
o

7
) o el· anhidrid o del 

ácido clorosul:fóni~o (~c:sq3 ,>·;·Dª~·ª· :iu to~icidad 0 es muy im­
portante la dete~cion de~·fo'sgéno .. ~Z:Jel aire; un método muy 
sensible de iclen,;ti·~I~~;C.i~~-·'.f!_~.5~~-~~;;~~ ·~t e~pieo de un papel 

reactivo techo'S:;;;fifií3".ci?d.'e'':;~¡hüc'i•6nes::en:.e;tá:nol· o en tetraclo-
-~ ..... _.,,-_ ,. -··~-- -:/"·:~;. ~ -:"'" \ '.' - - .,. ._,., ·-

;~;~:;~~~ü~~1~,1~.'.f : .. l~.~-:.~.l~j~~{~~if ~m:::~:::~::::;=::~-
- - - - ,-.;'ij_'." V 

rápida 

de 
de d.'é;·reac . -~'\'.•_... -

embargo, en v:ez•id_el:/p_r_od'uct~o ',de ... rea6.ci'on·;•<<se.< ob.tuvo>:i1n:ino"'°di 

~~;~;: ~~~~~:~t~i~~~e'.~···?.P¡;e::r •. ~.·.•r.i¡_i:m_[:_·e:_•~--;··~;-··.:: .. fº·.~ .•. [s~.i.u.:t•; .. ;'.!.i_•.•.:.•n:.~.\.:•,.;1•_~1: .• [.e}n~1·_·.~.·.e:¡1:ª~:~1rª~:·r;:º~nr:m~nº;;i,~onn.:~l~ 
se continuaion:;ios'' _ · .. º .,, . . _ ~ a.el 
com::uesto xr:ir. ·I:a· be.ja·•reaé:t:iviaaa:'.á.el imino-dibéncilo es 
muy probS.ble e¡~~> s~ debf a.';{~ ·di.riC:\JJ.tad a e poder~e lievar a 
cabo la inv~rsión pirarnja~{ ~ri<~i}¿\~m~ de ni tºróger.o ya .aue 

. . ·····, ... -. : . ' . ··-.···--·.·-· , '· .- .. 
es ur:a. a.min&. secundaria .ÓÍ.clica' bastante ter:sione.da, como se . - _. .: ~ ._ - . - . . 



observa en· su modelo moJ eci:.lar. T.a diferen~e reactividad en­

tre la difenil-a:ni.na, XIV/ y al i.1ii.TI.O-:-:dibencilo, V, s~ poae 

de manifiesto 'Elri.:1~ bei'J.c(){ó{ (le: fo'r1Jl~(li6n:' del . do~iÉls~'b1~dieh-
.':: , ... ,·.:·~,: ;_: .. ' •' ( . - . . .. . . . . . -

te uretano~ E~}co~pU~~-t.?~JCv:·ao('o]:j~UVO .:3..lhi;Li.~nta~:~'.ii:;,rEl!fllljD 
2 moles de d.ifehii:::a:n'in•i;:'d'ori :L;·mó.l'Jd.:9 ;;.;f~gfC>/'6~~l,~~.P:~~;, etilo. 

La .11ezcla de r~~c~i-ón, t6"~,~~:~'~i~;""'~~·:cmro casi· negro'. Se dilu 

ye con be •. ncenci~.!i~iv±é1~-t~i;Pi~a:~¡i-~.tia~;~'.:~º·17clorhl°d.ritoL:de ,difi 

i'ii\~~'.12 
~{'l§6~j{'·f;km 

y se ha 

ro co:i amiduro de 

::•::n:b:~:::::•::·~;¡;t1f~~1~i~~t~fili~JJ\;:~:i:~i~i~~eg 
desaparicio:i de las banda~ agua,as;'.:en'!"'3:395 y. ~.418 ·Cm<,•(NH) e 

(CH
3

) 66~;,;U:ri'a.'·'c'ona-

tante de acopl!:t:niento ~~i,'¡if~ttrJ~0'i§-dan 
:<: \ 

ppJI 

m·.ly intenso (94. 7. %) ,, el: Cual·:ic'bin::iide.~i.coné.•·.e:l.' oe'so:>:no.l'ecúlar 

~~:;~l ~=~:=~:~~;::~:;;:1~~~!~1~f il~f l!f~~~f~~~tf ;f ;~: 
- 19 -



Resumiendo, las reacciones qu• se e~ectuaron para 

t:I"ansforruar el _im.i.!:'lO-:dibencilo en irnino-estilbeno son de in­

terés ya qu~ este Últim; 'rió se<enc::uentra: ditiponible en esca­

la indi.;.strial •· 

. - 20 -



FORMULAS 



o 
~ 
H 

11 

cJ::b ~ 1 9:so 1-0 
NH2 Cl 

ti 1 IV 

c>:;o «;b 
H e-o 

1 
CH3 

V VI 

cCo 
~=o ~ 
CH 3 CH3 

VII VIII 
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ClD 
~ 

(l 

Cm:O 
1 
NH2 

1 X 

_,...H 
N 
1 
e-o 
1 
Cl 

XI 

cCb 
1 
C=O 
~l 

X 111 

QD 
N 

1 

C=O 
1 
0-CzH'l 

XV 
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Fotograffá del modelo molecular del 5-acetil-iminodibencilo, en donde se observa la 

cercanfa del grupo carbonilo sobre 2 de los 4 hidrógenos de los 2 grupos CH
2

• 



P A R T E E X P E H l M 'F. N:' T P. L 



Los espectros IR se dete·c-minaron en un espectrofotóm~ 

tro Perkin-ELme~ 599-B, en pastilla de KBr. Los espectros de 

RM? fueron d.F.>terminados en CDC1.
3 

en un espectrómetro Varian 

EM-390, uti1.i?.:ando TMS como referencia i:'lterna. Los espec­

troa de masas fueron determinados en el Instituto de QtlÍmica, 

UNáM, en un aparato ffewlett-Packard '5985-B. 

10, l 1.-Di'lidro..:.;5ff'~dibenz [b, f l azepi:-ia ( Imino-dibencilo), 

Y:.=. Se u·tiliz6 el ·smninis·trado aor Aldrich. L>max (KBr) 3385 

y 3400 cm-l (Nl:f). RMP ($) 3.05 (s, CH
2
Cff

2
) y 5.85 ppm (amplia, 

NH). 

5-Aoetil-10,ll-dihidro-5H-dibenz[b,f]azepina (5-Acetil­

iminoclibencilo), VI.- En un matraz redondo de 100 ml y 3 bocas 

14/20, provisto de un agitador magnético, un refrigerante pa­

ra reflujo con tubo de Cac1
2

, un embudo de adición Micro-Quic~ 

fi t e.da.ptado con tubo de hule, y un tapón de vidrio en la 3a. 

boca, se colocaron 5 g de iminod"'.i.bencilo y 17 ml de benceno 

anhidro. Se i&ició la agitación¡y el calentamiento hasta re~ 

flujo, y se comenzaron a agregar, gota a gota (20 r:1in), 2.6 

ml de cloruro:ode acetilo mediante el en1butlo (tapado). Se dejó 

4 h a reflu;j'o:;, .. ooú a·gitación; la s~li.:.ción se oscurP.ce Y. toma 

color ámúai:-.~·se\e:U.:frió'em hielo-:-agua, s.e pa,só a un embudq de 

::P:::·:~:~J~}~~.t.~1:i éri ~f~~o."-a~rii.a~f:; se lavó 2 veces .ctm 10 ml 

~:~·,."::·:0~~~.'.:f:~ .. :(.,·r1'.••º;'nª~n~ii0:~.~e~.i~f ii~:~tt~¡;¡¡~~~~i~r;;~;.f ;~:º;:~ dejó en reposo~ · " "' ;;~i;umJei).:tci~·bs' ~eidi.soiz;:i~r~n en m~ 
- ··_-;:_;· ·. ,- ·~-"-;~:.:-~~~~:~.:· 
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locaror:. 

y 1.6 g 

gitador 

distancia., cubriendo con·· papel;::.aJ.uminio ... ;para'·evi.ta:i,;J.:a::.luz ªl:. 

~::;:,:~ ~=~ :::::n:: ~:'!1:i~~~ilt~!~~!~í~f J!1~~t:i 6n 
de ~25" a 62 , en aproximadamen·te···J:5}·;niin.•.-·;··Lle·gan·do;·.:a!:.:efsta tem-

, ·-_· --> } .<'; . .:., 7; .. ··;.·~:\.i:g:±~~{?/'.t:;.~.·~13!:fS!;;:,¡~~).'.¿~'.'.'i·-'/;;;'.:.:i~;Sf.k;)¡~lf~'. Ufr-·F~, .. :--
pera tura, se disparo la reacci'o7•·7c·~POilienzo;::a.: subi:J:'f:'-fa.)itempera 

~:::~::::::·:::::~ª ::::i:~·~~t~!ltt~iJ~l~iJ~~~ ~o 
durante 10 min mas. se· retiro. ·e1· •. matraz,•·y ·•.•se·::.deJo:<:en:fria.r a 

:::::::::: :~!:~:n::,::f ~:~t~~~!!:~~~~~rt f f :~~]~~~~~~~;::~: 
._ 26 



l?2-l?4º. F.J fil.trado se secó c.on Na2 so
4 

anhidro y se concen­

tró en Rotavar:ior a seq_uedad; en .EJ.·:t;:mó::<fera de:·nitr'ógeno, mante­

r.ienclo. la t;ern,., era ti;.ra:••}iÉlJ.•bai'i9~.·~ .50~; · ~0.in,¿~o ~or1'itr~hipá cié 
agua y luego .con bornbé:':a:ef~±to'\i'a'.aí¿;~··: <Ybüia.~ªº~ ·~~ t-a~in~•· es-

:~;; :s~:¡¡~b~~~~.j'.~~~·~;~~l ~esó 
'"' "'. ., i~:i1 1 

basta 

lid o 

p. f'. 

l.85 (s; 

P.M. caic,- %; 
m/z 193. l, 

:.:.,:·,,. ' ,:: .. -:~,·."; ._·::;{,,:_. ¡, ,: . 

·1·,, ... ::;;':'"" •. 

5 H-Di}:em; fl1~:Úai~'oÍ!la• (Im:.rioes~llb~no )_L:II. - En im ma-
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traz rP.don'do de 50 ml, proyis.to de ur: 1'-,3'.i tador n¡e.[;nético y 

un refrif';erant_e para ref:lujo.con tuJ:¡o d_e. Cé(CJ.;~. se.pusieron 

~f;r~~a.:r:on ,o .'6>i'.aé' :KorL Se a~;i-

;rif.U­
t:r·a. Se obtuvieron· 0.5ª g.de .. <óolvo' amarillo·•· con :-~·;:1._c•ig7..:.': 

~:~:. l:~~t1~~~~á~~,~~l~¡~g;z*1~~111~~i~~;~~i~~~~t~,;;¡, 
g) con ;_¡i. r>.197,.:.,198~ ,:( sUblimá:'~183-":186. · }~ ParB.:'Le:f.éc't;os :prác.,-

~~i~::m~!li~!Il!lllllf.: .•. : .• ,1.:.!.f.····J·f··.t.lll~ltlf t~~1?~-l 
·,-., _, :·~-:>->~.~ .. A.·~· ~:f . . -.. :c.~"' ,.-_ ~- -r.- - - __ .. - -_ ,. -. ·:<-,-<.~;·'·f~{;~;~:i_~· ;.~>:-~· ·~r/-:<-·· 

nifenú~iiz.~·t~~~;F}i:VJ~~1·~~Á.i·~·'.':,, r:ah ·re'a.onao'': de-' so 1í11 y 

j~~f ::{~~f i~f liil~ilit!l~trllllllli!t!~fü~ 
tamiento, se di~~elv¡¡c·colll<>;J,~ta!fiE!n;te; ,qui=dan(].ó:un H::i:quido de 

m

0
a
0

r
10

urno:co' ul.ri_dó.o·.•'. $~_8l·\~t.ne~-~:r~nl,'1ri.··n·~·a:{rj~~.1e}li•f.·c?."·pª'··.,l~.·e;,.'._nfJ:t\·e."..'-ll'~Pi.· ~1-,1.t>c~.~.·.·· i6h~{ ~~~a a f or­
"' ,, ..... ~ '¡fr's'ciüa;form~ 

do es de coi'cir ázul cobalto, ·'.ó_scl.ir,o~< se .le a'.grégaroilc~20 ml de 

benceno hirviente, .se cá1e~tó-:::ha~ta ebullición y se ii1t.ró. 

- 28 -



El sólido se siguió lavando.con más benceno hirviente (-30 

ml) y se descartó. El filtria.d~, de color>azul, se evapo·ró en 

~;:~~~:;~~;~'.i~Jif lii{{IIi~~i~lti~i~f ;~:~~~: ~~f ~~~· 
se obtuvieron·cris":t;a,.les~;pé:z::o·so __ ... 'l~?lc'oi;r,.;conp.f. 69-?l • Fi 

I~S~:Il~ii~li¡illill~lif ~f t![;~JiII~;!;I;:~ 
168.2, lOO % (M ·~.,90~C2H5 ); rr1/zl~9;i, 62.l ."%> (CC6 H

5
) 2 NHJ • 

': ~ ·'' ., . ,•: ·::: ·.-., 
·~ . ···:: '·. , ·:~· .. : /· 
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. e o N e L u s I o N E s 

l.- Se ef.ectuó una. "revisi.ón bibliográfica -referente a la s!!!_ 

tesis d:• l~ ?d§~-~~~~-~.j_·~J~:f§tbenz (b, f] azepina, la cual_ 

tiene ac:tividé!:~Lªnt~:C~º~"o.tlsiva. 

2 

• - ~o~~~~~;;&~jf ¡f ~i~it!íi~!~~i~~~·;;;~::! •::º~:::.:=~~~!: 
ri vado.;"'" emp':léando · · 1,oz-u:i:oJ,:ae:.~ai::::etilo y b_enceno anhidro . 

h.i ~·J~~¿f ~;;,;:J!tw~i ,. éi;~;-;; __ ~-~-~---·~-1§~·~,;~;t::t 'o::·> º.· • ·• 
, ; .• _, ... <·- " ,.--¡;., ;;<:;<;" 

3 • - ·El _6;1iii;~~?·~~~~~ff~~~~~~~&1í~\;~lfü:.~;~~j;~f~ f b•romaci6n con N-bromo-
succinimida'.{ezi;.'ite.tra"clo·ru.r. "'·'de'"2•carbozio como di sol vente. 

4. - El.· h;/i~¿.~.~~:1~~~~1~~~t~~~~t~~~~\(~·~i~e~~drobromó con hidróxido 
de potas,i(/~n~;medio\;~id-~o-;.alcohÓlico. 

'. -~.!~~~íf ~1l~ilf lif~íi~~i~:::~~~::::::::::::;::~= 
. · ·.·: >: .;'· _. :<:: ', ~·· ~ ... ;~:·· -.:.:,~:~;;::;.~~?::_;·~- ·,::··:~.--·,.:,):~~~}-~P ,:~~-;~· .,::t:.:'::;;·::·_~:.:· -'.·:: .. _,., ~ · ·. , 

6. - Se prepar~ ,di:f'~hi·l'-'uz'e,ta.no\ como.~molecula a:f in (no cí cli -

·ca)·· a ia'. :5""d~~i_'~\;~p(.:5~--,~~~~#€f]);flétzepina. 
7. - Se deteririinaroil~ ios'.espectró~·.cie infrarrojo, resonancia 

m~.gnética nucÍ.ear y e~pectr;nieÚía de inasaá de todos _1.Ós 

compuestos involucrados. 
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