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IntroducCión 

);> INTRODUCCiÓN 

En la actualidad los químicos, y en particular los químicos orgánicos, se han dado a 

la tarea de generar y emplear métodos no convencionales para llevar a cabo 

transformaciones químicas; siendo algunas de las principales contribuciones las 

siguientes: 

Reacciones en ausencia de disolventes. 

• Materiales sólidos como medios de reacción (alúmina, sílice, celita, zeolitas 

y arcillas). 

Fuentes alternas de energía, a la térmica (microondas, infrarrojo, 

ultrasontdo) . 

En particular, durante los últimos años ha surgido el interés por el uso de fuentes 

alternas de energía, con respecto a la térmica; entre los aspectos ponderables para 

recurrir a este protocolo se encuentran los indicados a continuación: 

No sé requiere disolventes. 

• Generalmente, las condiciones son más suaves. 

Suelen presentarse mejores rendimientos. 

• Las reacciones resultan ser más limpias. 

• Los tiempos de reacción suelen ser más cortos. 
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Introducción 

Es conveniente aclarar que existen de manera comercial, equipos especializados 

de microondas y ultrasonido para llevar a cabo transformaciones orgánicas. Asimismo, 

hay antecedentes de trabajos publicados donde se utiliza irradiación infrarroja como 

fuente deenergfa, pero no equipo para tal efecto; por ende, dadas nuestras necesidades 

de trabajo y de no existir en el mercado este tipo de equipo, nos dimos a la tarea de 

diseñar y construir un reactor, objetivo de esta tesis. 

Teniendo como base un equipo casero de microondas (con el magnetrón dañado) 

nos avocamos. a diseñar un sistema en el cual se sustituyó la fuente de microondas por 

una rámpara de irraCliación infrarroja, aprovechando los otros componentes (agitador, 

ventilador, gabinete, sistema de control de tiempo y potencia); complementariamente, se 

instaló .un voltímetFO a efecto de tener control sobre la corriente eléctrica. Es adecuado 

mencionar que las temperaturas se pueden determinar externamente por medio de un 

termómetro Handheld nO-contact. IRfType K, marca EXTRECH, modelo 42525. 

Finalmente, se validó la utilidad del equipo, mediante una serie de reacciones 

publicadas, que implican el uso de irradiación infrarroja como fuente de energía. 

3 
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Antecedentes 

);> ANTECEDENTES 

.:. FUentes alternas de energía 

Durante miles de años, los seres humanos y sus predecesores en la cadena evolutiva, 

han modificado su entorno de vida, pero a lo largo de los siglos XIX y XX la actividad 

humana ha transformado con mayor rapidez la composición química del agua y del aire 

en la Tierra, asimismo modificado la faz del propio planeta y alterado la vida misma. Pero 

sin lugar a dudas, uno de los factores más notables es la utilización de los combustibles 

fósiles, que han sumihistradoenergía a una población mucho mayor que en cualquier otra 

época, 

Como muestra del empleo vertiginoso a nivel mundial de los combustibles fósiles, en 

1990S6 utilizó 80. veces másenergia que en 1800. De forma indirecta, esta fuente de 

energía provocó ta:nto un rápido crecimiento de la población, asi como la capacidad de la 

producción y de consumo, por lo que estas consecuencias han modificado las relaciones 

entre el hombre yel résto de los habitantes de la Tierra, 

Entre los combustibles fósiles, también llamados fuentes de energía no renovables, se 

incluyen elcatbón, gas natural y petróleo (también denominado crudo), que son los 

residuos petrificadOS y licuados de la acumulación durante millones de años de 

organismos vegetales en descomposición. Cuando se quema el combustible fósil. su 

energía química. se convierte en calórica, ésta a su vez se transforma en energia 

mecánica o eléctrica mediante máquinas, como motores o turbinas. 

5 



Antecedentes 

A pesar de que en el planeta existen más yacimientos de carbón que de petróleo, el 

uso del carbón fue .reemplazado, a mediados del siglo XX, por el petróleo, ya que éste 

produce mayor rendimiento, proporcionando más cantidad de energía por unidad de peso 

que el carbón y, además, provoca menos contaminación y funciona mejor en máquinas 

pequeñas. S.in embargo, el empleo irracional, egoísta y de forma inapropiada afecta al 

medio ambiente y la salud de los seres vivos. 

Según resultados del estudio de la tendencia energética mundial, el consumo de 

energía per cápíta de una nación es directamente proporcional al ingreso anual per oápita. 

Por ello, el uso de la energía, aunado a los avances de la tecnología, incide en el 

"bienestar" socio-económico. Sin embargo, hasta la fecha los países del "primer mundo" 

han élbusado de los recursos fósiles para el crecimiento socio-económico, alterando los 

ciclos ecológicos, produciendo lluvias áddas yel calentamiento global de la tierra. Si 

continuamos por este camino, usando los recursos fósiles para el crecimiento del resto de 

.. los países, los llamados "países en vías de desarrollo", es seguro de que terminemos por 

destruirtotalmente el medio ambiente. 

La demanda energética se ha incrementado en relación a la población mundial, desde 

la segunda guerra mundial a la fecha,intervalo en el cual han ocurrido los mayores 

progresos tecnológicos del siglo. A ra[z de dicha situación, surge el interés de los países 

industrializados en la aplicaCión de tecnologías eficientes para el consumo de la energía. 

Mientras que los países en desarrollo se están quedando atrás en cuanto a la eficiencia, 

siendo prioritario remplazar esos sistemas energéticos con sistemas de energía 

renovable. 
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Antecedentes 

México, ademas de ser uno de los países productores y exportadores importantes de 

hidrocarburos a nivel mundial, posee un enorme potencial en fuentes alternas de energía. 

La energía alternativa o energía renovable es aquella que no se puede agotar. Las 

fuentes energéticas renovables se generan naturalmente en un corto periodo de tiempo. 

Estas fuentes incluyen cualquier tecnología que dependa exclusivamente yse derive 

directa o indirectamente del Sol o del agua en movimiento, o de otros movimientos y 

. mecanismos naturales del medio ambiente. Algunos ejemplos de energía renovable son la 

electricidad solar (fotovoltaica), calefacción solar de agua, energía de viento, presas 

hidroeléctricas, energía de marea u oceánica· o energia geotérmica, proveniente de 

manantiales calientes o géiseres. 

• Condiciones no convencionales de Reacción 

En la actualidad los químicos, yen particular tos químicos orgánicos, se han dado a la 

tarea de generar y de emplear métodos no convencionales para llevar a cabo 

transformaciones químicas, siendo algunas de las principales contribuciones las 

siguientes: 

Realizar reacciones en ausencia de disolventes. 

• Utilizar otras fuentes (alternas) de energía (microondas, infrarrojo, 

ultrasonido, ultravioleta y láser), con respecto a la tradicional, "térmica".1.3 

• Hacer uso de materiales sólidos como .medios de reacción (alúmina, sílice 

celita, zeolitas y arcillas). 
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Antecedentes 

Además, se ha manifestado la necesidad de desarrollar nuevos métodos de síntesis, 

amigables con el medio ambiente y el ser humano, con el propósito de minimizar tanto el 

empleo de material.es tóxicos como la formación de productos secundarios en una 

reacción. En este sentido, resalta el caso de los disolventes, los cuales comúnmente se 

utilizan en forma cuantiosa como medios de reacción, y por lo que ha surgido como 

aspecto relevante su empleo mínim04
, y, de ser posible, omitirlos. Muchas reacciones 

suelen proceder más eficiente y selectivamente en estado sólido que en condiciones 

convencionales de' reacción, ya que la transformación de los materiales suelen ser 

diferentes en un medio líquido en relación a uno sólido. 

A este respecto, debe tenerse presente el empleo de materiales sólidos como soportes 

de diversos reactivos y, aun más, como medios y/o catalizadores de reacción en fase 

sólida, sobresaliendo aquellos de origen natural, como las zeolitas y las arcillas, para las 

cuales seha demostrado .el nulo impacto que tienen sobre el medio ambiente. 

Así, es apropiaqo resaltar su calidad catalítica en un conjunto con su importancia como 

medio de reacción a nivel biológico, aspecto que fue destacado en su momento por J. D. 

Bernal en su teoría respecto al origen de la vida.s 

"La concentración de productos requerido para la evolución química y por ende para la 
creación de· materia viva, pudo estar en dependencia de la adsorción de los reactivos 
sobre la supetficiede las arcillas depositadas en las aguas marinas. » 
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Antecedentes 

.:. Espectro Electromagnético 

El espectro electromagnético abarca un intervalo enorme de longitudes de onda y 

de frecuencias. De hecho, el intervalo es tan grande que se necesita una escala 

logarítmica. Las divisiones son función de los métodos que se precisan para generar y 

detectar las diversas clases de radiación6
, los distintos tipos de radiación 

electromagnética forman lo que se denomina el espectro electromagnético, el cual está 

constituido por las ondas de radio,las micrOondas, la luz infrarroja, visible, ultravioleta, 

los rayos X y los rayos gamma7 (Figura 1) . 

<: __ ~~~E_ft_ER_G_~~ ________ ~~ 
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10 
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1& 

10 
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Figura 1 
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Antecedentes 

La propagación de energía por espacio es caracterizada por ambas propiedades 

que producen campos eléctricos y magnéticos, y así el fenómeno es referido como 

radiación e/ectromagnética. 8 De esta manera, la radiación electromagnética· consiste en 

una oscilación perpendicular de un campo . eléctrico y magnético. La radiación 

electromagnética transporta energía de un punto a otro, esta radiación se mueve ala 

velocidad de la luz (Siendo la luz un tipo de radiación electromagnética). 

Las ondas de radiación electromagnética se componen de crestas y valles 

(convencionalmente las primeras hacia arriba y las segundas hacia abajo) (Figura 2). La 

distancia entre dos crestas o valles se denomina longitud de onda (A). La frecuencia (V) 

de la ondaestádetermínada por las veces que ella corta la linead e base en la unidad de 

tiempo (casi siempre medida en segundos) .. Esta frecuencia. es tan importante que las 

propiedades de la radIación dependen de ella y esta dada en Hz. La amplitud. de onda 

está definida por la distancia que separa el pico d.e la cresta a valle de la línea de base 

(A). La energía que transporta la onda es proporcional al cuadrad.o de la amplitudH La 

unidad de medida para expresar semejantes distancias tan pequeñas es el nanómetro (10 

-!i metros). 
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."IIC'--C, cm/seg 

I 
B 
'c + 
.tI 
'41 

~o~--~----~----~~--~~----------~-----------P--9--¡. 

i 
Vall~ 
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~I----------------------c,cm---------------------
Fuente de radiación Observador 

Figura 2 

Hay dos modos diferentes de suministrar energía a las moléculas: 

• Al aumentar la temperatura se produce un aumento continuo de energía. 

• La molécula puede absorber un cuanto de energía de un haz de cuantos (un rayo 

de luz). 

Estas dos formas de adquisición de energía dan lugar a la química térmica y a la 

fotoquímica. 

En general, unadescripci6n simplificada de la estructura de la materi¡3 permite explicar 

los enlaces entre los átomos para formar moléculas en términos de .113 localizaci6nde 

ciertas partículas subatómicas, los electrones, entre esos átomos. 
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Dichas "partículas" evidencian sus características ondulatorias ya que interactúan con 

la radiación electromagnética. La molécula, en su forma estable bajo las condiciones 

ambíentales corrientes, se encuentra en un determinado nivel energético. Los átomos que 

forman estas moléculas.poseen un núcleo el cual tiene la mayor parte de su masa y toda 

la carga positiva y rodeando al núcleo se encuentra un enjambre de electrones con carga 

negativa. En estado estable el átomo debe ser neutro, de esta manera, la carga positiva 

del núcleo se contrarresta con la carga negativa de los electrones. 

Convencionalmente, el núcleo está formado por dos tipos de partículas, los protones y 

lbs neutrones unidos por una fuerza llamada fuerza nuclear fuerle. Los protones tienen 

toda la carga positiva y el número de ellos son los que dan las características 

fisicoquímicas al átomo. De cada elemento químico se pueden tener varías formas o 

isótopos; en los isótopos el número protones se mantiene constante pero no el de 

neutrones. El hidrógeno por ejemplo tiene dos isótopos muy comunes el 1H y el 2H 

(deuterio) y uno menos común el tritlo 3H. El número que precede al símboloquimicoes el 

n~/Tlero de nucleones que posee. 

Los electrones de un átomo sólo pueden encontrase en orbitales permitidos y no en 

cualquier posición con respecto al núcleo. Ahora bien, un electrón puede cambiar de un 

orbital a otro siempre y cuando el de destino esté desocupado. Al pasar un electrón a un 

orbital más baja éste necesita emitirenergia, la cual libera en forma de paquete o cuanto. 

Para pasar a una orbital más alto requiere absorber energía en forma de cuanto de luz. El 

cuanto de luz emitido o absorbido es especifico para cada orbital de cada. átomo 

especifico. De esta. manera al estudiar la energía electromagnética emitida o absorbida 

por un átomo se puede determinar que tipo de átomo es. La materia absorbe radiación de 

diversas regiones 
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del espectro electromagnético, estas absorciones se generan mediante diferentes tipos de 

interacciones con la materia. Dependiendo del tipo de interacción se pueden analizar las 

transiciones electrónicas que se pueden causar con la radiación ultravioleta o visible, 

La radiación infrarroja interactúa con los estadoi;l rotacionales y vibracionales de las 

moléculas, Si el fotón que llega a afectar a una molécula tiene un alto contenido de 

energía, por ejemplo de la región de rayos X o de los rayos gamma, no se produce 

absorción que se pueda emitir luego, sino que se modifica la estructura de la sustancia, 

·:'Radiación infrarroja 

Los rayos infrarrojos fueron descubiertos en 1800 por Willlam Herschel, astrónomo 

inglés de erigen alemán. Herschel' colocó un termómetro de ' mercurio en el espectro 

ebtenido por un prisma de cristal con el fin de medir el calor emitido por cada color. 

Descubrió que el calor era más fuerte aliado del rojo del espectro y observó que aHí ,no 

había IUZ,10 Esta es la primera experiencia que muestra que el calor puede transmitirse 

por una forma invisible de fuz. El nombre de infrarrojo, que significa por debajo del rojo, 

proviene precisamente de que su frecuencia está justo por debajo de la de la luz roja, 

La radiación infrarroja es una emisión de energía electromagnética que se 

encuentra localizada en el espectro electromagnético entre los límites de radiación visible 

y microondas, Esta región incluye radiación de longitudes de onda comprendidas entre 

0,7 y 500 IJm. o en números de onda, entre 14000 Y 20 cm·l
. 
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El infrarrojo a menudo se subdivide: 

• infrarrojo cercano (0,7 - 5 j.Jm) 

• infrarrojo medio (5 - 30 IJm) 

• infrarrojo lejano (30 - 1000 I-Im) 

Sin embargo, esta clasificación no es precisa. El infrarrojo más utilizado es el IR 

medio y la razón por la cual se ha escogido esta parte en Química, es porque en el IR 

medio, aparecen las vibraciones de casi todos Jos grupos funcionales. 11 

La espectrofotometríade absorción infrarroja implica movimientos de torsión, 

flexión, rotación y vibración (Flgura3) de los grupos funcionales de una molécula polar. Al 

interactuar con la radiación infrarroja, algunas porciones de la radiación incidente se 

absorben a determinadas longitudes de onda. La multiplicidad de las vibraciones que 

ocurren en forma simultánea producen un espectro de absorción altamente complejo, que 

depende de las caracterlsticas de los grupos funcionales constitutivos. de la molécula, así 

como la configuración total de los átomos. 

Los átomos o grupos atómicos de las moléculas, están en continuo movimiento 

unos con respecto a otros. Para que se verifique la absorción infrarroja, deben cumplirse 

dos condiciones Primero la enetgíade la absorcion infrarroja debe coincidir con la 

diferencia de energia entre los estados excitados yel normal de la molécula. El grupo 

funcional presente en la molécula absorberá entonces la energía radiante, aumentando su 

vibración natural. En 

segundo lugar, la vibración debe ir acompañada de un cambio en el momento dipolar 

eléctrico, que es lo que distingue a la espectroscopia infrarroja de la Raman. 12 
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Un átomo o una molécula, al exponerse a una irradiación infrarroja absorbe la 

radiación la cual provoca un movimiento vibratorio y, como consecuencia, cambia su 

momento dipolac Las especies homonucleares como: O2, N2 o CI2 entre otras, no 

absorben la radiación infrarroja.13 

15 



Antecedentes 

Rotación 

Traslación 

t 

~ ........ /' .. ~.':.+.... .~7.' .......... ~ ~~~ - ~ 

:,¡";~ . " 
f:;:',,* . ~ ;', 

/ t~~l~: ,,' ~ ; ~ 

Vibración 

~
, .. ~ .•. ~. tf; 

~ 

". ...•. .:.;. . 

ti W 
Figura 3 

16 



Antecedentes 

Las diferentes vibraciones en una molécula muy simple corresponden a las 

categorías básicas de extensión y flexión (Figura 4). Una vibración por extensión supone 

un cambio continuo enta distancia interatómíca a lo largo deleíe del enlace, sín presentar 

cambio en el 

ángulo. las vibraciones por flexión presentan un cambio en el ángulo de dos enlaces y 

son de cuatro tipos: 

Oscilación en el plano (Waggíng), tijereteo (Twistíng), sacudida y de torción. 

• Deformación o tijereteo (Figura 5): los átomos conectados a un átomo central 

se mueven acercándose y alejándose uno del otro con deformaciones del 

ángulo de valencia. 

Oscilación o flexión espacial (Figura 5): la unidad estructural se inclina 

alternativamente de un lado hacia el otro de un plano perpendicular al plano de 

simetriade la molécula. 

• Balanceo o flexión plana (Figura 6): la unidad estructural se inclina 

. alternativamente de un lado hacia el otro en el plano de simetría de la molécula. 

• Torsión: la .unidad estructural gira alternativamente en dos direcciones 

alrededor del plano de simetría de la molécula. 

A~ U U 
simétrica 
(Stretching) 

A 
asimétrica 
( Bendíng) 

Figura 4 
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Antecedentes 

Cuando existen grupos grandes unidos por un átomo central,el cual 

arbitrariamente se mantiene fijo, se presentan varias flexiones simultaneas debidas a 

vibradones planares y especiales. Las moléculas furmadas son varios átomos vibran no 

. sólo de acuerdo a las frecuencias de los enlaces sino que también queda involucrado el 

resto de las moléculas. 
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• Naturaleza de las vibraciones normales de las moléculas 
poliatómicas 

Para las moléculas poliatómicas {Figura 7) podemos encontrar diferentes niveles 

de energía vibracional y, por consiguiente, los modos de vibración son activos desde un 

punto de vista espectroscópico. 

Como la moléCUla efectúa movimientos de traslación, rotación y vibración, estas 3N 

coordenadas pueden ser asignadas a cada uno de los movimientos de la manara 

siguiente: 

Movimientos Grados de libertad 

• Traslación (centro de gravedad) 3 

Rotación (alrededor del centro de gravedad) 2 (lineal) 
3 (no lineal) 

• Vibración 3N-5 (lineal) 
3N-6 (no lineal) 

Un análisis cuidadoso ha demostrado que hay ciertas vibraciones básicas que pueden 

colocar a la molécula en una osCilación periódica en la que todos los núcleos se mueven 

en fase, esto es, en laque todos ellos pasan por la posición media al mismo tiempo, a 

esto se le denomina modos normales o modos normales de vibracÍón. 14 Dependiendo de 

la molécula, estos modos son activos en IR o en Raman o en ambos. 
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-Fuentes de radiación infrarroja 

Para generar radiación infrarroja, frecuentemente se utiliza el filamento de Nernst o el 

Globarque alcanzan temperaturas de 1000-1800oC. 15 También se han empleado 

sustancias refractarias para originar las radiaciones infrarrojas, por ejemplo, algunos de 

ellos se calientan al rojo vivo como es el caso del filamento de Nicrom, el cual se calienta 

por resistencia hasta la incandescencia. la radiación de estos materiales es emitida con 

distribución de longitudes de ondas características. 

El filamento de Nernst generalmente está constituido por un aglutinante y óxido de 

zirconío, torio y cerio,16 éste es calentado eléctricamente a unos 1750·C. Su máxima 

energía de radiación está cerca de 7100 cm-l y decae en un factor de 1000 cuando se 

acerca a una de las frecuencias bajas. El filamento de Globar es una pequeña barra de 

carburada silicio que opera a temperaturas entre 750·C a 1200·C. La máxima región de 

los fi.lamentos Globar es de 5!;500-5000 cm-l y decae por un factor de 600 en la región 600 

cm-lo cuando se aproxima a esta región. 

la mayoría de los materiales no tienen las propiedades refractarias para generar 

radiaciones que abarquen todo el intervalo del infrarrojo. Sin embargo, se han encontrado 

materiales que generan radjacíonesa una frecuencia específica, como en el caso del 

cuarzo natural y sintético, empleados para transmitir radiación en la región del infrarrojo 

cercano. 

También, algunos materiales cristalinos con redes de coordinación jónicas como 

cloruro de sodio, bromuro de potasio, cloruro de plata y bromoyoduro de tallo (KRS-5), se 

han empleado para generar radiaciones en la región de infrarrojo ordinario o medía. 
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• Aplicaciones 

Existe basta información respecto al uSo del infrarrojo como fuente energética en 

síntesis orgánica, pero también se ha utilízado para otros fines17
; algunos de ellos son: 

• Para la elucidación estructural, mediante el cual se pueden observar, de acuerdo a 

las. características de la molécula, flexiones y estiramientos de los grupos 

funcionales presentes. Abarca un intervalo de absorción entre 400 y 4000 cm-' (2.5 

a 25p).18 

En meteorología, para detectar condiciones climáticas. 

En algunas armas portátiles de visión nocturna. 

• Como fuente de bronceado, corporal. 

• En agricultura, mediante sensibilidad remota por medio del aire y fotografía 

infrarroja se monitorean condiciones de cultivo, insectos y hasta deterioros en 

largas áreas de agricultura. 

• En la fotografía,lo para tomar distintos objetos en la oscuridad de una atmósfera 

con bruma. 

• En medicina. diagnósticos y tratamientos en terapias que requieren aplicar calor1H 

• Para observar estrellas y nebulosas que no son visibles a la luz ordinaria. 

• En la localización de depósitos mineral.es y satélites artificiales.2o 

• Telecomunicaciones. 
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.:. Reacciones promovidas por irradiación infrarroja 

En la literatura química existe un número considerable de informes sobre reacciones 

químicas promovidas. por irradiación infrarroja, las cuales se realizan regularmente en 

tiempos cortos. En este sentido, en 1993 R Camarena(21) y colaboradores informaron de 

la síntesis de el 1,3,5.-trioxanos (2), a partir del isobutiraldehído (1), con tiempos de 

reacción de 45 min en condiciones de luz infrarroja. 
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De igual manera, en 1995 F Delgado(22
) y colaboradores dieron a conocer de la 

síntesis de ben'zilidinemalonatos (5} a través de la reacción de Knoevenagel. En ésta se 

utilizo .irradiación con luz infrarroja por 15 min, usando malonato de dieblo (4), 

benzaJdehido (3) Y TAFF como catalizador. 

c(0 O~OEt 
::7'. . . H + 

"~~." O ·.OEt 

G 

OEI 

TAFF 

OEt o 

+~OH 
G 

IR 

3 4 5 5' 

En este sentido, en 1996 Penieres(23) y colaboradores informaron de la promoción 

de la reacción de Fi.scher para la síntesis del correspondiente indol (8), en donde el 

tiempo de reacción fue de 30 min bajo irradiación infrarroja usando fenilhidrazina (6), 

diversas cetonas como 7, y además TAFF como catalizador. 

a"HNH' + 

6 7 

_T_AF_F_. ~ 
IR, 30 min. VI 

I 
H 

8 
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Al respecto, en 1998 Obrador(24) y colaboradores publicaron un artículo que hace 

referencia a la promoción de la reacción de Knoevenagel para la síntesis del 

correspondiente malononítrilo (10), bajo irradiación infrarroja y usando benzaldehído, 

dicianometano (9), y TAFF como catalizador. 

9 10 

De igual manera, en 1998 Penieres(25) y su grupo de trabajo informaron de la 

síntesis de 2,5-dimetílpirroles (13), a partir de hexa-2,5-dlona (11), y anilinas (12), con 

tiempos de reacción de 30 min en condiciones de luz Infrarroja, usando T AFF como 

catálizador: 

~ + M-NH, 

o 
11 12 

TAFF 

IR ~ N 

I 
13 R 
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En el 2000 se pUblicó(26) la síntesis de benzimidazoles (16), usando o-aminoanilina 

(14), ácido acético (15), y TAFFcomo catalizador, usando como fuente energética la luz 

infrarroja, con un tiempo de reacción de 30 mino 

TAFF ... 
IR (X¡N}-R 

~ . N 
I 

16 H 

Así mismo, en el 2000 G. Alcerreca(27) y colaboradores informaron de la promoción 

de I~reaccíón de Knoevénagel para la slntesis de los correspondientes ácidos benzíliden 

barbitüricos(18), usando benzaldehldo, y ácido barbitúricos (17), en donde el tiempo de 

reacción fue de 45 minbajoirradiación infrarroja. 

o /H 
o O H N lfH ~~o 

IR )=0 + 
,. 

45min 
N" 

H 
O 

3 17 18 
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De igual manera, en 2001 M. Salmón(211) y colaboradores informaron de la 

promoción de la reacción de Biginelli para la síntesis de las correspondiente 

dihidropirimidinas (DHPMs)(21), usando benzaldehído, urea (19), y acetoacetato de etílo 

(20), en donde el tiempo de reacción fue de 4 h bajo irradiación infrarroja, usando TAFF 

como catalizador. 

TAFF 

!R4h 

20 19 21 

En este mismo sentido, en 2003 Penieres(29)y colaboradores propusieron la 

síntesis de diindolimetanos (23), usando benzaldehldos además deindol (22); en donde el 

tiempo de reacción fue de 15 min usando TAFF como catalizador bajo irradiación 

infrarroja. 

o 

2O=:J d TAFF 
+ !R, 15 min" 

¡ 
H G 

22 3 23 
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Hipótesis y objetivos 

? HIPÓTESIS 

En la literatura, se ha informado de varías transformaciones orgánicas 

utilizando radiación infrarroja; sin embargo, no existen equipos comerciales al 

respecto. En eonsecuencia, el adecuar un horno de microondas convencional, 

permitirá previo diseño apropiado, la construcción de un reactor para la radiación 

objetivo. 

? OBJETIVOS 

.:. ObjétivoGeneral 

• Diseñar y construir un reactor de radiación infrarroja con el fin de ser usado en 

sintesis orgánica, tanto en Investigación como en docencia . 

.:. Objetivos Particulares 

• Diseñar y construir un reactor de radiación infrarroja. 

• Estudiar algunas de las reacciones publicadas en la literatura, realizadas en 

condiciones de irradiación infrarroja, usando el reactor diseñado para este fin. 

• Aislar e identificar las moléculas generadas por esta metodología. 

• Validar por pruebas estadísticas (ANOVA trifactorial, prueba de paralelismo) el 

funcionamient0 del reactor construido. 

• Proponer el uso de este equipo en los laboratorios de docencia e investigación, de 

acuerdo a los resultados obtenidos. 
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Metodología 

.:. Material y equipo 

Los espectros de masas fueron. obtenidos en un cromatógrafo de gases acoplado a un 

espectrómetro de masas (CGi/MF) Varían Satum 40. El desarrollo de las reacciones se 

siguió utilizando cromatoplacas de gel de silice así como diversos reveladores: luz 

ultravioleta, vapores de yod(), as! como una disolución de CeS04 en H2S04 2N. La 

lámpara de IR utilizada fue Medicinalllndustrial Therra-seca 250 W de 125 volts, Marca 

. Osram. Los valores de temperatura, fueron obtenidos usando un termómetro electrónico 

Handheld no-contact. IRI Type K, EXTRECH. Los puntos de fusión fueron determinados 

en un aparato Fisher Johns y no están corregidos. El Tonsíl Actisil FF (TAFF)30 es una 

arcilla bentoníUca mexicana, la cual fue adquirida comercialmente en Tonsil Mexicana 

S.A. de C.V. Ciudad de México a un costo de US$1.30fl<g. El material ha sido examinado 

por fluorescencia de rayosX, la arcilla tiene la siguiente composición (en %): Si02, 74.5; 

determinar varíos termodifraGtogramas de rayos X. se comprobó la presencia de una 

estructura laminar, fa cual es inestable sobre los 150 oC; complementariamente se 

encontró que el cuarzo y la cristobalita son dos minerales importantes en la compOSición 

de la arcillr Además, mediante el correspondiente análisis de SET Se determinó que el 

área superficial es de 198.718 m2g-1
, y tanto el volumen como el diámetro medio del puro 

son de 32.04 x 10-2 cm3g-1 respectivamente. 
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• Reactivos 

Benzaldehído: ALDRIGH, CSH5CHO, PM=106.12 g/mol; hidróxido de amonio, 

PURANAL, NH40H, PM=37.03 g/mol; acetoacetato de etilo, ALORICH, 

CH3COCH2C02CzHó, PM=130.14 g/mol; benzofenona, M E RCK-Schuchardt, (CSH5hCO, 

PM=182.22 g/mol; urea, ME RCK, H2NCONH2 , PM=60.06 g/mol; 2-nitrobenzaldehído. 

98%, ALDRICH, 02NCaH4GHO, PM=151.12 gimol; 3-hidroxibenzaldehído, 97%, 

ALORICH, HOCeH4 CHO,PM=122.12 g/mol; 3-hidroxí-4..metoxihenzaldehído, 99%, 

ALORICH, HOCsH3(OCH3)CHO, PM=152.15 glmoL 

Todos ellos fueron empleados sin purificación previa. 
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Metodología 

.:. Metodología para. la construcción del reactor de radiación 

. infrarroja 

Para la construcción del reactor de energía Infrarroja, se utilizó la carcasa metálica de 

un horno de· microondas, el cual fue adaptado con las correspondientes conecciones 

eléctricas, para alojar una lámpara infrarroja de 250 W, además de un regulador de 

voltaje, el cual tiene un intervalo entre 0-150 V. Para controlar los tiempos de irradiación, 

se utilizó el cronómetro propio de la carcasa; asimismo, el sistema mecánico del plato 

giratorio sirvió como agitador magnético, al adaptarle una barra magnética. Por otro lado, 

se realizó la correspondiente modificación de la carcasa para dar cabida aun matraz de 

bola de 100 ml, además de un refrigerante . 

• :. Método de validación del reactor 

P·ara la validación del reactor de energía infrarroja, de la estadística se utilizó la prueba 

de ANOVA trifactorial, así como la prueba .de paralelismo_ Los datos de temperatura 

utilizados se obtuvieron mediante la siguiente metodología: las mediciones fueron hechas 

durante 3 diasconsecutivos, en dos diferentes horarios, por la mañana (10-12 hrs) y por 

la tarde (16-18 hrs). Para obtener los valores de la temperatura, se empleó un termómetro 

electrónico, marca TYPEK EXTRtCH,se tomaron 6 valores de temperatura por espacio 

de 30 .minutos. para posteriormente aumentar el voltaje y medir la temperatura 

correspondiente. les voltajes seleccionados fueron O, 60, 80, 100 Y 110, ¡es cuales fueron 

medidos directamente del voltímetro; se consideró un valor .de P< a 0.05 como 

estadísticamente significativo. 

Para la validación de! reactor construido. se realizaron una serie de reacciones 

químicas, tomadas de la literatura, en donde, se empleo irradiación infrarroja. Al respecto, 

a continuación se describen cada una de las reacciones llevadas a cabo. 
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.:. Reacciones para validar el equipo 

• Síntesis de ditío/anos a partir de benzofenona: En un matraz de bola de 50 ml 

se colocaron 0.18 g (0.9878 mmol) de benzofenona24 y 0.1 g (1.061 mmol) de etanoditiol 

25. Inmediatamente después la mezcla de reacción fue irradiada dentro del reactor. la 

reacción se siguió mediante cef, durante un período de 2 h, usando un sistema de elusión 

9:1 (Hex:AcOEt); las placas se revelaron con vapores de 12, luz UV, CeS04 en HZS04 2N. 

Posteríormente. la mezcla de reacción se dejó enfriar para su cristalización, generando el 

producto.26. 

o s~ (1H IR 

dv 2h 'ero + ~ I . ¿9 SH 
~ .~ 

24 25 26 
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Metodología 

• Síntesis de dihídropíridinas por el método de Hantzsch: En un matraz de bola 

de 50mL se colocaron 0.5 mL (4.9279 mmol) de benzaldehído, 0.7 mL (1.061 mmol) de 

hidróxido de amonio 27 y 1.25 mL (9.8451 mmol) de acetoacetato de etilo así como 250 

mg de TAFF. Inmed¡atamente después, la mezcla fue irradiada dentro del reactor de 

infrarrojo. La reacción se siguió mediante ccf, durante un período de 2 h, usando un 

sistema de elucian 7:3 (Hex:AcOEt); las placas se revelaron con vapores de h, luz UV, 

CeSO" en H2S04 2N, al término del tiempo, la mezcla de reacción se filtró sobre una 

cama de ceHta para eliminar el TAFF. Se obtuvieron cristales de color amarillo con un pf. 

de 153-1.58 oC, ídentifteadocomo el compuesto28. 

3 

20 

IR 

TAFF 
2h 

/"0 o~ 
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• Síntesis de pirimidin-,2-onas por el método de Bigiflelli: En un matraz de bola 

de 50 mL se colocaron 0.5 mL (4.113 mmol) de benzaldehído, 0.2471 9 (4.113 mmot) de 

urea, y 0.5 mL (4.113 mmol) de acetoacetato de etilo; posteriormente, se adicionaron 250 

mg de TAFF. Inmediatamente después, la mezcla fue irradiada dentro del reactor 

diseñado para este fin. La reacción se siguió, mediante ccf durante un periodo de 1.5 h, 

usando un sistema de elusión 7:3 (Hex:AcOEt); las placas se revelaron con vapores de 12, 

luz UV, CeS04 en H2S04 2N, Posteriormente, la mezclade reaccfón se filtró sobre una 

cama de celita para eliminar el TAFF. Del filtrado se recolectó un polvo amorfo con un 

punto de 183-191 oC, el cual fue identificado por espectrometría de masas de impacto 

eleGtrórlico y resonancia magnética nuclear, como una mezcla de productos 21 y 28 

eS 1: 
IR. /'.0 W-H 

---)o. I NAo 3 H2N TAFF 

)=0 1.5 h 21 

/~O\~ 
I 

H2N H 

~ 
19 I 

O 
~ 

20 
/'.0 O~ 
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Metodología 

• Reacción de Knoevenagel a partir de 2-nitrobenzaldehído: En un matraz de 

bola de 50 mL se colocaron 0.6169 9 (4.113 mmol) de 29,0.5 mL (4.113 mmol) d€ 

acetoacetato de etilo, as! como 250 mg de TAFFlnmediatamente después la mezcla fue 

irradiada en el reactor diseñado para este fin. la reaCCión se siguió mediante ccf, durante 

un períqdo de 0.5 h, usando un sistema de elusión 7:3 (Hex:AcOEt); las placas se 

revelaron con vapores de 12, luz UV, CeS04 en H2S04 2N; posteriormente, el TAFF se 

eliminó por filtración empleando celita como ayudafiltro. De esta reacción se aisló un 

líquido aceitoso color amarillo el cual se identificó por medio de CGEM como el 

compuesto 30. 

OCH 
+ ~O\o-T-;~.~-~-~~ 

o 

29 20 30 
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Metodología 

Una metodología similar se empleó para obtener el compuesto 32, utilizándose el 

3-hidroxibenzaldehído 31; el. producto tiene un p.t de 106-110 oC, presenta un aspecto 

físico de agujas de color amarillo, siendo identificado por CGEM. 

31 20 

IR .. 
TAFF 

O.5h 

OH 
32 

Otra reacción llevada a cabo bajo las mismas condiciones pero usando 3-hídroxi-4-

metoxibenzaldehído 33 generó el compuesto 34. el cual presentó un p.f. de 98-103 oC; 

por analogía a los casos anteriores el producto se identifico también por CGEM. 

~.IOH+ 
"O~· 

OH 
33 20 

IR 

TAFF 
O.5h 

O 

OH 
34 

O~ 
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Resultados y Discusión 

»RESUL lADOS Y DISCUSiÓN 

.:. Construcción del reactor 

El reactor de radiación IR, fue diseñado y construido (Fotografía 1 y2) en el 

Laboratorio L-122 dE¡ la secc;ión de Química Orgánica. La descripción de las 
I 

características del misrho se muestran a continuación en el (Diagrama 1 y 2): 
! 

Diagrama 1 

VQI. Int.LQngitudext. 
27010.368 cm,~ ancho 56.5 cm. 

Salida de agua 
Entrad~de. agua 

Diagrama 2 

M.atráz de bola Agitador 
magnético 

Longitud ext. 
altQ 35.8 cm. 
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Resultados y Discusión 

Foto 1.-lmagen del reactor de IR diseñado 

Foto 2.-Perspec:tiva del reactor de IR en funcionamiento 

Asimismo, el diagrama eléctrico utilizado para las correspondientes adaptaciones 

esta indicado en el Esquema 2, en donde se muestra que el voltaje de entrada requerido 

es de 120 volts AC. 60 Hz. 
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Resultados y DiscusI6n 

.> Validación estadística del equipo 

En la (Tabla 1) se describen los valores de temperatura obtenidos usando (a 

metodologfa anteriormente descrita tanto, por día, hora y voltaje. 

Tabla 1.- Temperatura obtenida a diferentes tiempos.· 

60 33.5 35.6 35.1 35.3 35 37.5 

80 39.3 40.8 39.8 40.8 40.8 42.3 

100 43.6 45.3 44.6 45 45 47.1 

110 46.6 47.5 47.6 48 47.5 49.3 

m " 10~1l! horas dSl dla 

t = 16-18 horas dal dla 

Con los valores de temperatura y voltaje obtenidos de ambos horarios, se trazaron 

gráficos de manera independiente y se muestran enla (Grafica 1). 

75 

50 ~ 

-+-1 dla rrañana 
__ 1 dla tarda 

2 dla rranana 

....,.,;-2 dla tarde 

___ <1 dla rrañana 

~ l~~::::::~;;~~~f'~~~~~~~~ e --<1 dla tarda 
:1 

I 
~ 
1-25 

O+-----~-------~----~------~-----~--~--, 
O 20 40 60 

Volts 

Grafica 1 

80 100 120 
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Resultados y Discusión 

Los coeficientes de correlación (~) obtenidos de la linearización de los datos 

experimentales, se encuentra enlistadaen la (Tabla 2), éstos muestran que existe una 

buena correlación entre los valores de temperatura y voltaje, mayor al 97%, lo que indica 

que, al variar el voltaje en alguna magnitud, éste se ve reflejado en un valor de 

temperatura con un 97% de certidumbre. 

labIa 2,- Valores de t' 
Horario 

1 dí.a mañana 

1 día tarde 

2 día mañana 

2 día tarde 

3 día mañana 

3 día tarde 

. . . 

Valor deltoeficiente de 
correlación 

f2= 0.9755 

~= 0,9938 

~,,; 0.9878 

t'= 0.9838 

0.9891 

t'= 0.9967 

Por otro lado, al llevar acabo la prueba de análisis de varianza bifactorial (ANOVA) 

(Tabla 3), se determInó quena existe diferencia significativa entre los días y los horarios a 

fas cuales se determinaron las temperaturas con una P>0.05 (P= 0.516), lo que indica que 

el equipo se puede utilizar en cualquier día y en cualquier hora, y siempre estará dando 

una temperatura confiable. 
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Resultados y Discusión 

Tabla3.-ANOVA 

Varianza OF SS MS F P 

Dia 73.47 73.47 56.846 <0.0001 

Hora 4 11738.24 2934.56 2270.482 <0.0001 

Día x Hora 4 4.22 1.06 0.817 0.5161 

Residuo 170 219.72 1.29 

Total 179 120.35.66 67.24 

En la (Tabla 4) se muestran, los datos de tiempo de reacción, p.f. y % de 

transformación de los compuestos sintetizados, mediante esta metodología. En ésta se 

puede .observar que los tiempos utilizados, para cada una de las reacciones, fueron 

semejantes a los reportados en la literatura. Por otro lado, el punto de fusión determinado 

en cada caso,está dentro del intervalo de temperatura aceptable, lo que indica que se 

trata del compuesto e speradn; esto fue confirmado por medio del ion m01ecular (M') de 

cada una obtenido por Espectrometría de Masas (I;::spectros 1-6), mediante impacto 

electrónico, éstos se encuentran descritos en la (Tabla 5). Por medio de cromatografía de 

gases (1, 2, 5, 6 Y 7), se determinó el tiempo de retención para cada una de las moléculas 

objetivo. 
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Retwltados y Dis¡;usión 
.. . 7 .... 

Tabla4.- Tiempos de reacción y características de los compuestos sintetizados. 

Compuesto Tiempo de reacción (h) 
Sintetizado 

21 

26 

28 

30 

32 

34 

a=Reportado en la literatura 

b=Experimenlal 

a b 

2 1.5 

2 2 

2.5 2 

0.25 .5 

0.25 .5 

0.25 .5 

.. 
p. t CC) % de transformación 

a b a b 

206-207 193-195 55 --------

---------- ---------... -------------- 98.00 

156-157 . 153-158 76 ----------

--_ .. _----- --------.. -- -------------- 35.96 

---------- 106-110 -----~------- 4.58 

--_ .. -_ .. _ .. - 98-103 --------------- 13.66 

Tabla S.-Iones moleculares obtenidos por EMIE deJas moléculas objetivo. 

Compuesto1 pM.(g/mol) r M+', mIZ 

21 I 260 1._ 260 

26 

28 

30 

32 

34 

1 

1 

1 

1 

258 258 

329 329 

263 263 

234 234 

264 264 
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Conclusiones 

.}i> CONCLUSIONES 

• Se diseñó y construyó un reactor de radiacíón infrarroja, esto mediante la 

modificación de un hornQ de microondas .. 

• Se recomien:da el empleo del equipo objetivo ya que se le realizó una validación 

estadística. 

• De acuerdo a los resultados obtenidos se sugiere el uso de este equipo de 

radiación infrarroja tanto en de docencia como en investigación. 

• Retomando varias reacciones putJ:licadas en la literatura, se validó la efectividad del 

reactor. 
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