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L..::. I NT!WDU.::CI ON 

L..os azocompuest.os comprenden uno de los grupos funciona

l es ~~s impor~anLes de la Qulnúca Org~nica. ya que t.lenen una 

gr~n apli~aci6n en la Indust.ria Té>Ct.11 y Qulmic~. C1), como 

colorant.•s. 

En part.icula~. las anilinas sust.it.uidas pueden s.r oxid~ 

das a loS eorrespondient.•s azocompu•st.os por diversos react.1-

Est.as r•accienes varian ampliamen~a en su rendirnient.o d~ 

pendiendo del react.ivo ox1dant.e y al m6it.odo ut.ili2ado, C2). 

En •l pr•sent.e t.rabajc se propone una ruta alt.ernat.iva 

para la t.ransfor~~ción de anilinas a los azocompu•st.os co-

rrespondient.es. •n ella se 1Jt.iliza el dióXJ.do de manganeso 

soport.ado en una areilla bent.onit.ica. pret.endiendo est.ablecer 

condiciones d• reacción m6.s suaves e igualar o superar los 

rendinden~os de conversiOn respee~o a los r•por~ado~ en la 
llt..era~ura. 



E....;: AZOCOH?UESIOS, 

ª-'..!. GENERAbIDADES 

Los azocornpuast.os son product.os de la reacciOn ent.re 

aminas primarias aromAt.icas y diversos agen.t.es oxidant.es. en 

donde el anillo aro~t.ico favorece reacciones que pueden dar 

la ror~eión dQ una nu•v• ent.idad llamada Azo C-N•N-~. 

Es~e grupo es uno d• los mas impor~ant.es en les colora~ 

t.es org•nicos, incluidos •n • •eo1or Index•.•. que enlist..a 31 

clases qulmicas difer•nt.es de colorant.es. Muchas de ellas e~ 

t.an relac.\onadas ent.re si y ot.ras son de me-nor import.-.n.cia. 

p•ro t.odas se encuent.ran ident.ificadas por la lUPAC. C3). 

El color que exhiben los azocompuest.c~ es debido a su 

capacidad de absorber la luz en la región visible comprendi

da ent.ra los 4000 )'' 8000 A. Est.a absorción s• d•bei .a la t.ran. 

sic16n electrónica en la molécula cuando los electrones ~ie

nen ciert..o grado de movilidad. la.cual depende del grado de 

insaLuraci6n. res~nancia y conjugación del sist.•ma consider~ 

do. 

La principal. unidad est.ruct.ural de un coloranL• org~i

co. que es si~mpre no sa~urada. rocib• el nombre de cromero

ro y al compu.st.o que conLiene el cromi6f'oro se l.e llama cro

móg•no. 
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Cualquier áLomo o ~rupo sust.it.uyent.e· que a~menLe la in

tensid3d del color es un auxocromo. que ade~s puede parti

cipar en al p~oces~ de solubilidad y adherencia a las Cibra$. 

El ~ono. 1nL@ns1dad y brillo de un colorante dependen 

de 13 ~ot.alidad del sisLema absorb•nl.e de la lu:. 

Para producir un eoloranLe de c1ert~s caraclerlsticas 

es necesario controla~ la nat.u~al~za de estos grupos y sus 

po•icion•s en la mol•cula. C6). 

~ APLICACIONES. 

El hombre se ha servido d~ los colorant.es desde hace rru.

les de •"os. los ~rimeros tuvieron un origen totalmente na

tural; hoy an dia los colorant.es empleados son en su mayoria 

sintél.icos. 

Les Es~ados Unidcs fue el primer pais en ut.1li~~r los 

eoloranlBs como aditivos en productos tales como medicamentos. 

cosm6licos y alimen~os. los cu~les t.uviar6n que ser legisla 

dos "?n la ley de 190e sebre alimenl.os y medicament.os C Feae

ral Food and Drug Acl ), que exige •l registro de los cc:orau 

~•s con el prop6Si~o de no s=-rjudlear a la salud. por lo que 

deben ~~nar un grado d• pureza elevado. e>ds~iendo c~~egorias 

que los iden~i~ican colQO: 

•FO and e 

• D and e 

CFood. Orug and Cosme~1c) 

COrug and Coslhl9~ic) 

• E~. D and C CExt..ernal Drug and Cosme~ic' 
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;..ct.ualment.e la le)~ promulgada ha ter.ido modif'1c3cicnes 

.. en :·avor de l.a salud. qc.r• apoyada en est.udios farrna..col6g.i.cos y 

er. e·.•l.ciencias acumuladas por i nvest.igadores dE-di cados a la 

presc~1pci6n de li~~Les en 1mpur~:as. garanLiza el consumo sin 
prc::ivo.coar"" d.a.!'$0. 

El con~rol moderno incluye an&lisis como: 

Kat.erl...,,l insolublt::!. cloruros. s•..Jlt'atos.. plomo, ars.éruco. ~\.a

l~z p.9$ados. etc .• espociricos p•r~ cada coloran~e. 

L.-i- t..a.bla. No. 1 enlt.$'.t.M la.:;; ·..isos ma.s c.omur-ios d~ los. col.o-

ran~•s ~zóicos. C3,5,e), . 
La elección y uso de los c~loran~es dependen muchas v&

ces d• los excipien~es de una fcrmulaci6n. cualquiera qu• sea 

ést.a, d•bl.do a qu~ pueden prese~~ar problemas en ~u incorpo

rac:.~:-i. o 1-iast..- lli&gar a in•~eracc.i.cna.r con alguno de los ey~:::l

pientes de dicha ~ormulaciOn, prcvocando posib!as r•ducciones 

qu;;1 a. ~e>~ dl.&mJ..nuyor. la int..•ns;..dad del color•nt.• ._.., lo pl'•ci

pi.t.a.n~ por lo qu~ •n genor•l s._, cons:~dor-.;a.:-\ pr·op1.odad•s f"i•ica.s 

~a~~o de los exci~1enles como de la mezcla Opl~rna de coloran

~es a ser usada. dando coloracic~a-s deseadas eon posibles mo

tiiEicacion•s 9n la tonalidad. 

Usos no muy eonoeidos en los coloranLes azóicos son su 

eap~cidad d~ impresi6n a la luz. llamada Dia~o~~p1a. 

El procedimienLo de la i~pres.1ón ~nvolucra dos compoo•n

~•s en una base o paP91 reves~ido con una solución que con~ie

n• produclos·d1az6icos sens~bl~ a la 1uz Y un componen~& de 



FIJA Codinll (a) Color lndex (b) 

Fill!C Red No. 2 EOOD llED 9 (16186) 

~Red No. 4 l!'OOD RKD l ( 14700) 

Fill!C Yellow lh 5 EOOD YELLOW 4 (19140) 

Fill!C Yellow No. 6 EOOD YKLlAJW 3 (15985) 

[l!C 0r,.,., ""'· 4 IV:. ID ORAl«lli 7 (15fil0) 

[l!C Red No. 33 llCID llED 33 ( 17200) 

Dl!C Yellow No. 5 
Laloe 

Dl!C Yellow No. 6 

[l!C Red No. 6 PICM!HT llED 57 (15850) 

[l!C Red No. 7 

D5C Red No. 8 PICMINI' RllD 53 (15585) 

D!C Red No. 9 

D!C Red No. 10 PIGH!iln' llED 4 (15630) 

[l!C Red No. 11 

D!C Red No. 12 

D5C Red No. 13 

D5C Oran¡¡e No. 17 PI<Blm' OOAN!E 5 (12075) 
--· 

(a) Codiao federal Food and Dru&. 

(b) c1 .... u1cac1on .. Index Color'" 

'rAILA No. 1 

Irrl. eo....,tlcoe Ind. alimenticia Ind. Farmecéutica 

Shaqioo ~ites y gra.'3&'3 Jara~ 

fnción Prcductos de cereal Recubrimientos 

Cre~ Pasteles Errulsioner.-. 

Stt les de 0000 Pnduot.os de pmstei Cá~Ul83 

Tl11t.es de ~lo Q~9("~ Sol. Biol6'11cao 

Ace1te5 mineral..,. .Janón 11~ect1c1~ 

Eblmd&~ de petro- O:mfi t..r1" de az~- Envas.p,.s 
lato car 

Jatón Aguas minerales Medt.~ de ~ultivo 

Ondul.aiote5 d<0 pe) o llebidas de frutas 

fulvo de Y-"">dor Prodootos de 1110nta 

l.ripiz l&bil\l Jaleas 

llhlT.J.Z de uMs 

Rutx.rP..s 

-· ________ .i_._ ------· 



copulación az6ico. la expo$ici6n a la lu: ult.rav1olet.a •n el 

papel produce una reacciOn de copulación de los componenLes 

present.es. dando impresiones f'ol.ograf'iea.s que pueden ser re

veladas por diferenl.es susLancia~. 

En conclusion. de t.odos los producl.os empleados como eo

loranl.es de t.e"ido. el cornpue-st.o AZo t.iene un ext..enso uso de

biao a las pcsibles ~•riacion.s de su est.ruc~ur• qu1m1ca, por 

lo eual. dent.ro de la Qu1Jnica Or-g~nica. •st.e grupo es uno de 

los m.A.s import.ant.•to por la gran variación ll'l'rt s:us J.plic.ac.lones. 
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~ '1ETODOS Qg OBTENCI ON 

El princi.pal mét.odo de f'orma•=ión de los azocompuest.:is 

impl1ca un~ diazot..ac10n de anunas •~om.at..icas primari~s. segu:..-

da de una copulación der1vados am1ni.cos o hidrocarburos 

ar:::ma'"...:..cc~. Tanlo _la amina aromAt..ica que se dia:z:ola. como el 

comr .. uest.o al que sa c:opul a, pueden t.ener varios sust. i. t..uyent.es. 

La.les con10 grupos h.1.dr6xilos. ha.lOgenos, sislomas arom~t..J.eos. 

e~c .. (9j: lds reacciones se pueden realizar on medios acuosos 

con r.ingos de pH apropiados para .la formación del .:i.zo.:.ompu~

t.o. 

E.!. mélodo general de preparación es el sig•.u.enle. C3,8): 

2.3 1.- DlAZQTóC!ON 

Se produce al reaccionar aci.do n1t..roso ~HNOz), crormado 

in sil.u • '), con una amina aromJLt.ica primaria, Bl m9dio ~e~ 

do se encuent.ra en exceso para ir.hibir reacciones secund.a.ri~s 

y !or~r la sal de diazonio correspondien(e. 

~2 • NaN02 • HCICaql ______. ~ ~I • eH20 

7 



Las Lempera~ur~s usadas suelen ser de ~ a 5°C, pue~ la 

ntayor !. a de 1 as s.al es de di a:zoni o son i Oio:S t..abl es. por lo gene

ral se usa ácido sulf'urico o clorhldrlc..:> y nilrl.t..c. da sodio. 

lo cual ganara el Acl.do nit..roso. 

2.3.2.- COPULACION 

L.a~ eor.diciones para el sE>gundo paso reqtu.er~n ún medio 

con un rango de.pH a~~opiados o bien. puede reall.zarse ~n me

dios no acuosos para favorecer la reacLividad de la sal d• di~ 

zonio y que est.a. pi.;.ade. copularse con compues.t.c;.. aromalieos. 

c10.11.12). 

En~re le~ disclven~es uLilizados en re~ccicnes ele copu

lación se ciLan al me~anol. et.anal. let..rahidrof~rano, N.N-di

met..ilamina y acidos organices C &cido formico. ac•~ico y pro-

piónico). CllJ. En general. la copulación se lleva casi excly 

sivam•nLe en posición fUl-'1.4.. si est..á se •ncuen~ra libre. o como 

segunda opción la copulac10n se realiza en la posicl.On ª""'• 
(1). 

Se ejemplifica a conlinuacion una s•ri• d~ r•acc1ones pa

ra la Cormac16n de a:ocompuest~s. donde se involucra •l rn6~o

do general y o~ros en donde s• u~ilizan di~•ren~es reac~ivos. 

t.ales como .complejos de cobre. medies bt..sicos. %inc •n n\edio 

bAsico y oxidan~e. ~eniendo la icrmaciOn de azocompues~os con 

rendinú•n~os no muy al~os. 

B 



HCI 

~2~. + 

Isoamyl Nit.rit.e 
t. :S: O• S•C 1 

P!ridJ.na. . 
1 hr ...... T. A. 1 

ZnCI 2 + CI -0-Mgllr 

c1-0-zne1 • ~"~" ! Ar. 

,.--,, 
~2CI 

- 0 
~ 

HO 

eQ.4Y. 

Ref. C13) 

c1-0-zne1 

Raf'. C14) 

Zn/NaOH 
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.L..=, SISTEMA§ HETERCGENEOS 

En 1gez se reporL6 una v~riaciOn en los meLodos de ob~en

~~ ~n para a:ocompuesLos. Wh&eler uso diOx.ido de m.Jnganeso ac

·-~·.·•da en un S.J.St.ema d@ !'as.e he~eroºenea para la ox.idaci6n de 

~~~nas aromALicas. de gran ~acilidad y con rendimient.os elev3-

oe~. 

~ 
CI 

Mn02 ./Gr a.f'.1 t.o .,;,n 
Bencf.o"OO 

¡! / 6 Hrs. 
Cl~I 

Rer. c17'J 

Las reacciones en !"ase heLerog6nea. desde hace algunos 

~~~~ a la fecha. han sido usadas en la Lransform.a.ciOn de dif'e

:-•:-.Las grupos f'uncion~les. empleando por ejemplo: 

i ) En reducciones: NaBH ... LJ.AlH •• · 

ii) En o;..;idacionBs: 0-Áldo de eobre. Oxi.do de mercurio CII'J 

y diOxido de manganeso. 

~~e •n general son maLeriales inorgAnicos insolubles que pue

=•~ ser uLili:ados en diversas reacciones orgánicas. Además 

se uLilizan oLro~ ma.Leriales insolubles en dicha modalidad de 

d• r•&ccion y esto& ~on; 

Ca!iLa, Silic.a gel. Alúnuna. Graf'"it.o. Arcill• bent.o:'l!t.ica. 

•~c.• qu• pueden acLuar corno r•acLivos por s~ mismos o como 

soport.es de diferentes reacLivos C ver Labla No. 2). 
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TAHA No. 2 

11at.erial inors&nico Reooti vo sop::irU\do Gpo. FUnciOlll\l Produ .. ·t~ de Rendimt.ento Referencin 
Af ... 1t"'10 l"!"'..acciün 

--~-
CKLITA ~ Aleo roles 1~. Ald,.:h1dos 34-100 " 3 

3 Alcoh:,les 2cs. Cetol•J;s..~ 43- 85 % 3 
Dioh:s (t,4 o Lactorlll.c;!. --------- 3 

l,bl 
rm Az~tao 38 " 27 .26 

2 
Cl.'O /Piridina Alc_-oOOles r..etonas -------- 28 

3 
·-------L_-·----- -

srLICA <EL soca Clot ración dr· A1~c1 50- 93 % 3 
2 Arormt..ie<.111'3 

o Int:J'."Jdo.icció1' de R-v!I 2()- 90 " 3 
3 -OH l":n cicloo 

Nll !«) -------- 29 
2 2 

CrO Cl ;SiO •Al O Alor)i"J:iles los. Ce tonas 77- 95 " 3 
2 2 2 2 3 y 2os. 

IWl · R-0-Cll ir-o --·----- 3 
2 3 

AIAl!INA R-YH APerbJrM de Glicoles 4()- 95 " 3 
Y= O,S,M .. ¡óxidce 
ir- (,'11 (CH) 

3 2 n 

Helll lle<lfJCCión de Alooh:>l"" -------·· 3 
4 c:etnna.'J 

Cl C-CllJ,C H -CllJ Alootoles 2~. Oeton&!S 63- 90" 3 
3 6 (; 

- .. -
AllCILLA IENTQIITICA NinQuno APertura de Alool»l"" 57- 67 't 31, 32 

e¡.óxlt1a!! 

0x1 ...... le. r....rtoxi- 92- 95 ~ 33 
11006 



Est.a mcd."2lidad de • .. ransformac16n se basa en reacc1ones en 

f"ase t-.ct.er-ogéroea con superf'J.cias act.ivas expuest.as. en donde 

exi.st.en e!·e=t.os de superficie ligados c;.on fuerzas fisicas sin 

al~er-ar enla~~~ qu1nuco3. pe¡ lo que los efectos de suparfJ.cie 

r-e-lc..cJ.c-na.dos c._..>n la .J.nl.eracci6n que se est.ab!.ece er-1t•re el reai;. 

t.i•.•c. y la -:o:upoa-rficie pueden f"a.vorecer la forma...;ion de una nue-

•nt.id..:i.c! qu!mic-.., C15). 

Los t.icmpcs ne ro.,-acc.l6n pueden var.:.a.r. ~s1. como le.;.. di

sclvent.E~. que ~on inurt.es a l•s condiciones d~ reacción. pu

diendo ser de~de rriuy polares hast.a poco polares. 

La util1~ad de les rn.a~eriales inorganJ.cos es impor-~anl.e 

por ser a.:.t.~mer-.t.G sel~ct..i.vcs. -:tn condiciones d& rea.r:cJ.ón sua·.·cs 

y un a1slam1ento del p:-oduct.o sencillo, en donde. usualment.e se 

!.nvolucra la. f.i 1Lracl.6n y eva?oración del disolvente, seguido 

deo a.u purif!c.;..c1ón. ~.:27). 

Las reacciones en f"ase helerog6nea son Semll'jant.es al mo·

de!o biolo91co da la acciOn enzirnAt..iea. ya que los compues~os 

!.r.•·ol:...:crados en es:..as reac.:ciones son at.raid•~!: por l~ !"ase so

lida. asocianéosa 3 cna superficie expuesta Cadsorc!On). 

La. t..eorla de la acción en::i.má~ica involucra un acerca-

mient.o de la rnolécula de la enZima y la moltkula o las moléc.:u

las en cuos~16n • dond~ al producto rinal se llama sustrat.o, 

12 



L..a en::ima CEJ y el sust.rat..o CSJ parecen ('ermar un int.er

med1ario inestable. denc11Unado complejo-enzim.<>.-sust..rat.o CE-s:>. 

Ourant.e la breve •xist.encia de est.e complejo. la enzima act.iva 

al sust..rat.o par- una reacción post.erior CE-s:>• ~ y pronLo el 

producto Cinal CP'.:l empieza a t~ormar un cornple.;o CE-PJ de donde 

se desprende la en:ima li.st.a para act.uar nueva1nent..e. 

E • S __., E-S E-S • -----+ E-P E p 

Est..e modelo biol691cc e~ •Cica% ~n gran part..e por una 

d1f"usi6n de las sust.ancias. e!'ect.uado en dos dimensiones que 

se origina a t.rav6s d~ la superCicie ent.re la enzima y el sus

t..rat.o. 

Dicho en!'oque hace algunos anos Cu6 considerado en et.ros 

campos de la Quimica Orgánica para Cavorecer condiciones de 

rea.cci6n en la que los react.ivos pueden ser ret.enidos en una 

superficie. imit..ando d• alguna mall*r& •1 modelo enzimA.t.ico. 

aument..ando asi las probabilidades do reacción ent.re los reac

t..ivos involucrados y ac~~var select.ivament.e ciertas modalida

des d• reaccion con sus~aneias poco est..ables. 
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!L.=_ DI OXIDO DE MANGANESO. 

El dióxido de manganeso es uno de los reacLivos mas uti

lizados y que ha logrado t.ener un sitio importante en la ~1n

t.esl.s orgánica. cabido principalment.e a su select.ividad en 

las Lransrorrna.ciones en donde est.e se Hmplea. C18), tales 

como dashidrogenación, copulación, ele.. y en algunos casos 

en Qu1mi~a Anal1lica para determinar est.rucluras complejas. 

ademAs de que perm.it.e la reali:aciOn de oxidaciones bajo con

dic!on•~ suaves con buenos rendim.ient.os en mol6culas que con 

el uso de otros agentes oxi.danles orl.ginan subproduct.os no d~ 

s•ados o baJos rendinúent.os en el product.o deseado. los cua-

l•• &a ejempliCican a cont.1nuaci6n: 

CH~ CH~ 

2C»f Mno 2 / et ar d• p•l r6l •o 
/ .. d~-

3 

~ 
Rof'. Cl.Q) 
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G5 Hrs. 

Ref". C20) 

MnOa ·"" Beneeno 
24%: 

6 Hrs. 

Ref". C22) 

El Mn02 que parlieipa en las reaeciones an~•riores es 

un cris~~l arnorf"o oseuro. euyos an~lisis espectrosc~pi~os pcr 

rayos X e inf"rarrojo apoyan .la sigui•nt..• est.ruct..ura. C23): 

[<=::X:-> 1 
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4. 1 METOOOS DE PREPARACION . 

. El dióxido de manganeso puede ser preparado por varios 

mot.odos que. en general. involucran calant.anuent..o de las sa

les de mangdneso en m&dios ácidos. neut.ros y basicos dando 

di f'erent.es grados d• act.i ._,.i dad. observandose que el MN02 pre-

parado en medios básicos l.iene mayor act.i,,vidad. T.;a.mbien 

ha l?grado su preparacion por pirólisis de sal•s de rn.anganeso 

CI\.f) en f'orn\4 de carbor1atos. nit.;--atos y ox.alat..os, pudiendo 

s~r usado diracLamente, mient.ras que por los otros m4rt.odos se 

requ1er• de un secado por p•riodos de 24 Hrs. a 105 - 125 •C 

pAra act..ivaci6n y uso, C19). 

En la t.abl.a No. 3 :::>e encuent.ran algunos de los mét.odos 

rnAs usados para la preparac~6n de Mn02 . 

'!'A.BLA No. 3 

Met.odos de preparación Temperatura de Referencia act..ivación 

MnSO., . KMnO., 110 •C 24 

11nso., . IMnO., 110 •C 20 

MnCl2 . KMnO., 120 •C 18 

MnCO,, - Mn02 110 •C 29 
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En 1970, Ca.rpino rapor~a un nuevo sist.ema het.erogeneo p~ 

ra Mn02 • el cual e~ soporLado en carb6n acLivado cun gran rA 
cilida.d. produciendo buenos result..ados •n reacciones de oxidA 

ción de conq,uestos org•nicos. C2:e). 

Se ha vis~o que la acLividad del Mn02 en sisLemas he~e

rog•neos .s a!ec~ada por Lres CacLores. impor~an~es a consi

derar en sus r•&ccion.s: 

1 :> Ef"ecLo del di sol V9nt.e. 

2:> TielDpO de reacciOn. 

3:> Tempe.ratura. 

17 



l:!...=. BENTCNITA. 

Las primeras arcill•s bent.on1t.icas se descubrieron 

abril del ª"'º 19ú6 en Alt.a Baviera CAlem.ania.:>. en excavacio

nes sobre un solar. Las propiedades qu1micas de esl.as arci

llas bent.onit.1cas ~~n iguales a las t.ier~as de Fuller. u~adas 

en all.o5 canl.idade~ para· la puriricaciOn de aceil.~s y grasas. 
(30~. 

En México se localizan t"ondos mineros •n :zonas aridas en 

el est.ado d• Tlaxcala. Puebla y Durango. conteniendo arcilla 

de la misma composición a la t.ierra de Fuller o arci!l• bent.Q 

nil.ica de Alemania, los cu~les desde 19e5 han sido •provecha

dos por la Co1npa.f'H• Ton~al Mexic.an.. S.,;... d• c. V. 

~a beh~onila es so:net.ida, en Corma ae suspensión rina. 

al at.aque de ~eidos minerales. result.and~ una est.ruct.ura muy 

porosa del hidrosilical.o con una superricie inLerior, 11tt.1y 

elevada y acLiva a la adsorción. Oe esta rorma se eliminan 

impurezas tAlos como carconaLos y Cxidos de hierro y magnesio. 

El produc~o ob~enido es lavado y secado aproximad•ment• 

a 120 •C, con un cont~nido de agua por debajo del 10.0~. 

Existen diversos tipos d9 Tonsil. seg(Jn el tratamiento y 

condiciones a las que se SOrtl9ta la arcilla natural, como pue

d• observarse en las Lablas No. 4 y e. 
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TABLA Ne. 4 

ESPECIFICACIONES 'A' TONSIL TCNSIL TONSlL 
L-00 OPTIMUM OP. EXTRA 

Densidad a.parer.t.e 0.4<>e 0.4Q5 0.4g() 0.500 
Cg/m.l. :> 

Con t.. humedad ºº 7.5 7. !5 a.5 a.!5 

Acid•:: "º o." 0.007 o.01a 0.22:5 

V•l.oe1dad d• 
f'illrado Cm.lo.) 1 ·15·. 1 •10·. 1 ·00•. 0'45'. 

Ret.enc:i6n d .. 
ac•it.f!t!: ""' 37.50 37.SO 3$.50 38.50 

pH e.a e.o 3.!5 3.0 

Ret.encion ºº 
Malla 100 1. e ..... 1.!5 1. 4 

Malla 1!50 7.9 8.C' 7.9 a.o 

Malla 200 17.? .:.7.6 17.t3 17.5 

Malla 2:30 24.1 24.1 24.1 24.2 

Malla 325 3a 5 3&.3 "39.1 38.2 

SJ.lic:6t CSi02:>C~O 73.5 6!5.4 71. !5 72.5 

Alúmina CAl 3 03) 11.1 15.2 13.5 13.0 

Hi•rro e F"•2º:1' 4.8 !!!. 1 4. !! "'·º 
Ox1do d• Magn•s;io 1.2 1.5 e M<;10) 

Oxido d<> Calcio 2.5 4.0 2.3 o.a e e.o) 
Produet.o d• 7.3 a.7 7.0 7.2 

Calcinación "º 
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TABLA No. 5 

GRADOS DE BENTONITA 

Tonsil Op•.imum Ext.ra 

Tonsi.l Opt.irnim Extra Ff 

To.-.ail Of:.t..trnum 

Tonsil Optimum FF 

Ton&il ••t. andar 

Tonsil est..andar FF 

Tonsil l.BO 

Tonsil l. FF eo 

Tonsil ªº s 

Tonsil co 

Clar-if'icarit.e .act.ivo para apl,h. 

caciones ~n aceites quemados. 

sebo y paraf'inas. 

Tierra decolorant.e de ~~ma 

eficiencia para &~eil~s diC1-

cl.lment.e decolora.bles. como 

aceit.e5 de sem.illa de algodón 

de lina2a, de oliva. de palma 

pe5cado y ~cidos grasos. 

Calidades prRf'eridas para la 

d9~oloración de aceit.•s vege

t.ales 11ormalinente decolora-

bles como. aceit.• de soya y 

cac:ahuat..o. 

Calidad es~ial para el t..ra

~ami•nt.o d• aceit..es mineral•• 

usado• y ace1t.•s para lam..1.1"1;•

do •n f'rio. 

Adsorbente select.ivo para la 

puriCicación de azúCre. 

Arcilla para la percolación 

de a.cei t.es m.1 nerales. 
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LA est..ruct..ura del hidrosil:.cat..o obt.enido prcsent.a efec

t..os de super~icie que son aprovechados a nivel industrial en 

procesos de decoloraciOn y puriticacion de aceit.es comest.i

bles. ceras. Jabones y et.ros produc~os orgAnicos por un· m*~o

do de adsorción. 

En la &rea de sint.es1s org•nica se le ha. enc~nlr3do una 

nueva 3plicaci~n ~or ~ener caraclerist.icas d~ react..lvo en 

rase hQlerogene~. los paramet..ro~ d• la reaccion ~on suaves. 

dando proCuct.os bastant.c es~ables y de facil recu~era~iO~ 

qu• no hablan sido posibl.s de obt.ener en et.ro lipo de reac

c1on•&• C31.32.33), 

1-a f'orma.c16r. de dioles en product.os nat..ura.!es. ~uerón 

los prim9ros en obt..eners• empleando como sopor~• ben~onil& 

demost.rando sus propiedades al act..uar como react.ivc es~ereoe~ 

pecifico y reQiose!cc~ivo on la apert.ura de ep6xides. ya que 

no alt.•ra grupos labil•s como •st.eres carboxilicos.. grupos 

lact.ona >· olefi nas t..et.rasust.i t..uicLas. 

57:; 
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Ot.ros ejemplos '!¡;On: 

!hit'. C32> 

j.._l-1-\.c 
-~-~ 

o 

Un t.ercer ejemplo de la t.nt.on1.t.a se t.i•n• en reacciones 

de oximas: -.11 

~~ 
Rer. C33) 



E~ ~odos los cases se involucran condl=iones de reac=ion 

y· met.od.ologla. de puri!'1caci6n de los product.os muy sencilla. 

los :-endir:lient..os del.o:.. apert.ura de ep6xidos por comparaci.Or. 

en l.,. lit.erat.ura. son similares o en algunr.is casos soti supe

riore~ por lo que ha valido la pena considerarlo como un gran 

campo dQ invest.1gac~on. 
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fS. - PA!<TE EXPERIMENTAL. 

El desarrolLo de las reaccionas se deLermin6 por croma~ogra

f1a •n capa ~ina e s1lica gel F29~ ). usando como revelad~res 

yodo y sul!'at.o cérico al 1Y., y como •ltlyent..• acet.a.t.o de et.1-

1 c/h.•xa.no. 

Las cromat.ografias •n columna para la puri~icac16n d• 
los prOáuc~os se realizó con SJ.lica Gel C 70-230 m.alias ), 

ut.11izando como e~uy.n~es h•>Qa.no y •c•t..at.o d. •~ilo. 

Todos los product.os obt..enidos en el p;-•s•nt..• t.r•ba.10 -

rueron veriric•dos por su pun~o de rusten en qn apara~o de 

Fish•r-Jones y no •st.an corregidos, corroborando la es~r~c~u
ra de el!os CQD su correspondient..e espec~roscop1a. 

L~ espec;~roscopia por R.,_on.ancta Nagn6~1ca Nuclear Pro

tónica s• realizo en un aparato F"80 A VARIAN. la Infrarroja 
en un aparaLo Pe~kin Elme~ 337. empleando bromuro de po~~s~o• 

los espec~ros d• masas •n un aparaLo Hevl•~~ Pack•rd f!lliile!S 

BG~ 
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PREPARACION DEL lln0:1 SOPORTADO EN L.A BENTONITA. 

Una solución de 100 gr. d• per.anganat.o de pot..asio en 

1000 Jnl. d• acetona y eo gr. d• bent.onit.a se colocaron en &Q'l. 

t.aeión magn•t.ica y a t.emp9rat.ura ambient.• hast.a l• d.sapar-i

eiOn del color pürpura. Post.eriornwnt.•. Ht.a soluei6n •• f"1l.. 

t.r6 y el sólido - desee.a.do a una t.ernperat.ura d• 120 •C dUr-an 

t.• 2'- Hrs •• obt.eniéndos• 130 gr. d• MnOr"Bent.anit..a. 

OXIDACION CE ANILINAS. 

En un •XP9ri~~o t..lptco, rueran colocados .n un mat.raz 

- bola 0.01 -i- d• anJ.lina. 20 gr. de Nn02 ~ llenl.ordt.a y 

eo ...i.. de bencef\o a t..•MP91"at..ura d• r•f'luJo y agit.aci6n .. g

n~t.ica durant.•' Hrs •• despu6s d• las cuales•• Cilt.ra en ca
lient.e ••• raali.zan lavados d•l '*"'º2......,,,t.onit..a ca • 20 al.,. y 

•• conc•nt.ra •1 CilLrado. 

El product.o t~• purtrieado por croma.t.ogra~la en colu.na. 
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7. - RESULT.:.OOS Y DISCUSIOt-1. 

Da acuerdo a los result.ados experiment.ales y espec.t.rcs

c6pl.ccs obt.er.idos. La.bla No. e. se- puede ver que el Sl.st.ema 

de Mn02 ,....eent.on1t.a aclüa como un buen rea.ct.ivo para l.a. t.rans

f"ormac1 on de al'l\l na:;; arcmAt.icas en sus correspondier.t.es az.ocom 

pues~os. Asl.. por ej~mplo. en los espect.ros de 1n~rarrojo se 

observa una banda en l.a regl.Or1 de los 15'70 ~m-s. caracLer1s

t.1 ca c:!.al dobla enl olee> Ni t.rógeno-tli t.rogano C -N=N- • grupo A:o). 

En cada es~ct.ro no aparece la banda p~ra el enlace 

tJit.r69enC1-H1 dróq•no C -N-H-) que se encuont.r.a. en .! .- r•gi en de 

3S00-3310 cm-•, debido a alargamien~os as1ftli6it.ricos y sim•t.ri

cos de las ami.nas primarias de los sust.rat.os Cver t.abla 6). 

Actero•s se man1~1e5t.an seftales, de acuerdo al t.ipo de sust.it.u

yent.•s como: 

• C-N a 11)30-1230 cm-1. 

C-H a 3!00-30C cm-a 

• C=C en~r• 1600-1670 cm 
C-Cl en~r ~ 900-8'50 cm -1.. 

c-Br a 500-eso cm -1. 

c-CH:a en 11so-1aeo cm-ª. 

Deo manera similar an la Res6nancia Magn•~ica Nuel•ar no 

se observa la seftal earac~eris~ica para el enlace Ni~r6geno

Hidr6geno C-N-H-). manifesl~ndose •>o:lusivaro•n~• en ~odos 

los casos la senal para el enlace C:::C-H) an~ra 6.5 a 9.5 ppm. 

para los prot.or.es aroma~icos. y que concuerda con el número 

do s•"•l•s del isorn.ro correspondi•n~•-

L.a espec~roscop1a de Molsas reaCirma. la carac~er1:aci6n 

de los Azocompues~os ob~enidos. ya que el 16n mol.cular co

rr••pondo al p.aoco molecular osp9rado. 
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TAS.A Ho. 6 

R-,._1111 R-i&--N=N-i&--R RBllDIM.lIINl\'.l p,f, Infrarrojo -·H liSPEcrlllO DE !!ASAS 
2 ·e (ca-1) - (m/Z) 

11= o,Cl 2,2· .D1olo- C-Cl, 700 C-N, 1050 1111 250 (+) 111 (+) PB 
roazobenoeoo 30" 134 N=N, 1570 6.6-8.5 130 (+) le 1 

11= m,Cl 3,3' ,D1olo- C-Cl, 881 C-N, 1067 111 250 (+) 111 (+) PB 
roazc.be1x:>eD'.> 415o" 99 N=N, 1!'.>84 l•I G. 5-~. 5 139 (+) 1111 ___ 

R= p,Cl 4,4' ,Diclo-
t'OllZObenoeOO 76" 1815o -------------- - ---------- -----------------

R= p,BI: 4,4' ,Dibro- C-Br, 537 C-N, 1065 (11 339 (+) 183 (+) PB 
""""'ºbenoeno 68.4 " 205 N=N, 1570 6.5-6.5 260 l+) lll 

R= m,BI: 3,3. ,Dilro-
-*&Obenoeno 

48 " 126 -------------------- ---·------ -------------------
R= o,!r 2,2 • ,Dilro-

OIOllZObenoeno 28 " 136 ------------------- ---------- ---- --------------
R= p,CH 4,4' ,DiJ'llot,11 111 210 (+) 104 (-t) Pll 

3 uotienoeno 11 " 143 -------------------- 6.6-8.f; 119 (-t) lel 
R= H Dlazobenoeno C-H, 1441 C-N, 1068 

80.5 " 68 """· lb71 1111 ---------- -------------------
R=o,OCH 2. 2 •• Dlmet.o-

3 Kl.nzo'behoono 3 " 140 - -------- -------·-- ---------- ---------------------
R=p,OCH 4 .4 . . Dlllet.o-

3 Kl.az.obenceno 60 " 1511 ------- ----------· --- ---------- ----------------·- --
-------- ------ ------~----

R= p,l 4,4'. Dlto--
doa:oobenceno 3!> "' 23!> --------------------- ·---------- -------------------

R = -lf,) 
2 NO 

(o,m,p) ----------- -------------------- ---------·· ----------------· --
-00 H R!WXIOOAROO 

;: 



A part.ir d.e los espeet.ros de masas. se observa la torrna

ci.On de dos rragmeont.os t.ipleos, cuyas est..ruet.uras generalas 

~- represent.an a eont.inuaciOn: 

-[

R.Jtlr- l: 

"~ R..@-,• 

Si.ando el pico ba•• eualqUi•ra de ell09. los dat.os de 

espect.roscapia de Nasas •on congruent..es con las ont.i.dades ob

t.enidas coMD product..o de ox1dac161'\. 

1 :> Para ent.idades de A:Zocoapuest..os f'or ... dos cort sust.J.t.uyen

t..es cOlnO Cl en posiciones ~'MI y ~. S• mueslra una per

dida de acu.,.do al siguient.e pat.r6n de. Crav--nt..ación: 

a,~a::{ 
aso. 315 

' 

jfl> 
ClC•.-.'.> 

av'Z• 111.. 91 
Pico Basa 

, . 
...@-- . 

Clc,,.:> 
- ca:> 

lft/ZA 13Q. !!3 

..... z. 111.61 
Pico 8••• 



.-, . 

ESTA 
SALIR 

TESIS 
CE LA 

ii' En producLos con bromo. •l pico base es el s1guien~e: 

-a,. 
~ a .. -@---@ 

339.9':3 

- 0 er-@--
'º· ª"º 

m/::=183. Q8 CPICO BASE) 

NO llEBE 
BIBUBTEGA 

111) ProducLos con influencia de -CHa• presen~an una frag~n 

Lacion como sigue: 

H,,c~,, 
210. 174 

H,,c-@-
m/z= 104.QQ'T 

Asi mismo. en cada rragmen~o que con~i•n• halógenos se 

observa en •l .spec~ro Lan~o el i6n molecular como los rrag

men~os eorrespondien~es a la conLribucion isoLOpica del h.-.l~ 

geno correspondienLe. 
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Ahalizando ot.ros dat.os cont.enidos en la t.abla No. 6. 

p~e::ie proponerse que la reacción se encuent.ra a.fect.ada pot· 

fac~ore~ est..•ricos y densid~d elect.r6nica. t.oma.ndo en cuenta 

e! ·-l.?o de sust..it..uyent..e present..e en el anillo bEtncénico. pr2 

·.•ocar.do una r.1ayor o meno:-- react..ivi:iad hacia sit..ios aet.ivos 

de r"1l0 2 soport..a..:.io en Ben~.onit..a. 

En presencia de hal69enos. se observan porcant..ajes de 

OXJ.dac;:.~or. acept.ables. es•.o •s dab1do a la var1aci6n c.iel hal.Q. 

geno y su posición. lo ~nt..erior hace pensar que eX!st..e un 

erecto est..4Prico d,¡, ma:.."or in:!luenci-. que un elect..r6nico. 

El orden d• elect.ronegat.ividad •s el s1gu1en~e: 

F > O > N > CI ') Br > C• s. 1 

El afe.::to est.ér1co se confJ.rnia. en las reacciones de 

cXJ.dac16n ya que en for~ consist.ent..e se obt.iene un mayor 

porcent..aje de los compuest..os que present.an sust..it..uyent..e-s en 

;:;o..;:i.:::.i.6n l'\.Q;'),,d. en com¡:iaraci6n con las posiciones f1'L4C4 y cMU. 

L.as anilinas que cont.iener. gr•.Jpos elec.t..roat.rayent..es. 

como -N02 • -co2H. no generan produc~o de reacción. por lo 

que hace suponer que exis~e un~ afinidad sobre sil.los de 

Mn02 ~opor~ados •n Ben~oni~a que pueden sat.urados por 

estos sust.it.uyent..es a t~rav•s de un ef'ect.o de adsorci6n, f'or

m-li:a~do enlaces de mayor ruer:a sobre la SUP49rricie de 

reacei6n y evi~ando la in~eracc16n del grupo -NH 2 con el 

Hno2 soport..ado en bent.onit..a para ser t..ransf'orm;a.do bajo las 

condiciones de reacción u~il.izadas. 
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CONCLUSIONES 

1. - Se report.a mét.odo y sencillo para la 

t.ransCormación de Anilinas en Azocompuest.os me

diante el uso de Hn.02 soport.ado en Bent.onit.a. 

2.- Este ~Lodo es ventajoso. debido a que los t.iem

pos de reacción son menor~s a los ~eport.ados en 

algunos casos. los rend1mient.os son mejorados 

y la pur1ricaeion d•l produc~o sencilla. 

3. - O. acuerdo .a. los resul t.ados, se propone que la 

oxidación de anilinas a Azocompuest.os S• encuen

t.ra influenciada por •fect.os est.éricos. 

, __ S. emplea una Arcilla S.nt.on1t.ica Nacional da 

bajo coát.o. la cual pue>d• desarrollar nuevos 

campos en la Quimica Org.6.nica. 
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