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INTRODUCCION 

Hoy en dla, cuando ta socteClad moClerna ha llegado a 

poseer un alto cumÜlo de conocimientos y medios tecno1091cos 

para cubrir las necesidades básicas del hombre, causa 

lnsatlsfacclbn el saber que muchos de esos medios no estan al 

alcance de gran cantidad de seres humanos. 

Es por ello, que hoy 1nás que nunca, surge en paises en 

v1a de desarollo, la necesidad de convertirse en productores de 

sus propios bienes, adecuando a sus necesidades Jos recursos y la 

tecnologla. 

Dentro de este inarco, se ubica MCxico como gran consumidor 

de colorantes y •As concretamente de colorantes cat10n1cos, 

los cuales obtiene, su •ayorla. • través de compañlas 

trasnaclonales, a costos •uy elevados. 

Csto hace necesario, un 11tayor desarollo en el área de 

lnvestlgac10n de este tipo de productos por parte de la 

Industria nacional, para asl obtenerlos a un •enor costo y si 

es posible con una 111eJor calldao. 

Cf obJetlvo del Presente trabaJo es el de proponer una ruta 

alterna para la slntesls del 2.3.3-trl•etll-3!;!-lndol, ya 

QUe prOdUCt:OS derivados de él. f'Or•an parte de la estructura de 

una aW1plla ga'"a de colorantes c•tlOntcos. 

L• slntesls del 2,3,3-trl•etU-3tf-lndol se propone 

reanzar por el 11etodo de F"lscner. utfllzando co•o catalizador 

8c1e10 a una arcma bentonlt1ca. 



Algunos derivados del nUcleo lndÓllco son usados en 

la preparac10n de ciertos colorantes del tipo cattÓnlcos. 

Ast se tiene Que una clase Importante de estos colorantes 

QUe proporcionan las tonalldades Que van del amarillo al roJo 

azulado son derivados del 1.3.3-trlmetll-2-metllen-lndolenlna 

<Base <Je F'lscher> y el 1.3.3- trlme t 11-4 l,1 

lndollna ecetaldehldo C!'.D <Aldehldo de f'lscher>. siendo 

la caracterlstlca principar fa presencia del grupo funcional 

"'etfno. por lo Que también reciben el nombre de colorantes 

•etlntcosl 

este tipo de colorantes, tradtclonalmente han !fido 

utmzados como senslblllzadores f'otogr811cos. pero reciente-

•ente se ha tncre"'entado su '"'portancJa por su uso en la 

tlnctón de fibras acrhlcas, pollester v nylonl. 

Algunos eJe1nplos de estos colorantes son: 

A11iRILLO BASJCO 



'\. R, •3 •• 
Cl':J CH;,C"zCI C,"s UJOlETA BASJCO 

°':!CHzCI CH3 ROJO BASICO 

C<l!C"J H ~-OC,,,'\; CH3 Atr.RAN..MOO BASICO 

Tanto la Base (~?). como el Aldehldo de Flscher (~) 

.se pueden obtener por 1a siguiente ruta: 

i=o • 
!. 

o:)=f¡-COH 
~Ha 

aldfohrdo d~ íis:ctcr' 

11.) 

~N-N-t 
0 ---

! 

Jl 
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Como se puede apreciar el 2, 3, 3- tr1mc tll-;!.!j-lndol 

(~l es la materia prima para la obtenc10n de § y ~-

Un gran número de mCtodos de preparaclOn de lndolcs 

han sido publicados destacandose entre ellos: la s1ntests de 

Madelungl, la slntesls de Blshler~. la 

slntes1s de Nenitzescu5, la slntes1s de 

f"lscrier'·'·' y algunas reacciones fot0Qulm1cas y 

tCrmtc 

La slntests de F"lschcr fue realizada por primera vez en er 

año de 1663 por f"lscrier y Jourdan y consiste en la 

transformac10n de una arllhldrazona en su correspondiente lndol 

mediante catillSIS 

Un¡¡ gran ga111a de 8cldos de Lewls y de Br0nsted-Lowry han 

Sido utlllzados co1110 cata11zadores en esta slntesls, 

destacando se entre ellos el znc1 2 •. algunos ictdos 

•lneraleslO, el ictdo pollfosfOrlco 

e1 icldo acet1co y el trlfluoruro de boro•l. 

CI Mecan1s1110 de esto reacctOn fue Investigado por Roblnson 

Robfnsonl,I, donde se propone un proceso <le 

c1cuzac10n lntra•oleculor, el cual ha sido aceptado por otros 

autores con algunas peQueñas •odlflcaclones. 

Cn e1 caso de Jas alQutl-•et.11-fenllhldrazonas QUe no 

presentan sl•etrla, se de•ostrO Que la dlrecclOn de la 

clcllzac10n ·depende de ta naturaleza del cataltzador icldo, 

ya que al utilizarse co1110 catalizador un icldo débU o 

cantidades equlmotares <le un icldo fuerte con •• 
correspondiente alQull-metll-fenllhldrazona, et anillo se cerraba 



en el f.tomo de carbono terc1ar10: asi mismo se demostró Que 

en presencia de un e)C.ceso de Beldo fuerte como es el 

H2S0"1 o APF" se ctclan predominantemente en el ittomo del 

carbono ae1 

H
N-N-\,-

\ á.::u!o dibi t ------
. 2 

Una posible expllcactOn de este comportamiento es el de 

tener en cuanta el curso Que pueae seguir la reacctOn. ya aue 

depende del eaulllbrlo entre ~ y 2 y m8s especlf't

camente del efecto ester1co en el estado de trans1c10n el 

cual se afectado por la fuerza del BciaolD,11,15 
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Otros estudios, han demostrado aue et eau1llbr10 

hldra:zobenceno-enehtdrazlna en medio 8.cldo acuoso realizan la 

hlC1r01ts1s de esta especie, rev1rt1enC10 el equlllbrio -a la 

formac10n de la fen1lhldra21na y la cetona or191na1n,tr. 

El 2,3,3-tr1metll-3t!-1ndol a sido s1ntet1zado por el 

me todo de FIScher, ut1llzando como catallzadores de 18 

reacctOn dt'f"erentes ac1dos, tates como: znc1 2 , AcOH, 

con ren-

Recientemente la arc111a bentonit1ca (tonsll opt1mun1-

Sumex, S.A.,Puebla t.1el(ICO), ha StdO 

ut1hz3da en varias reacciones y en a19unas de ellas se le ha 

observado un comportamiento similar a un ácido de 



Dado el fAicll acceso y el baJo costo de la arcilla 

t>entonlttca, asl como ra Importancia Industria! del 2,3,3-

trtmetll-3t;l-lndol el obJetlvo del present.e trabaJo es el de 

proponer el uso de la tierra bentonltlca como catallzador 

Acldo la slntesls de a partir de la tsoprop11-metll-

fenllhldrazona ~-
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DISCUSION 

Para cumplir con el Objetivo antes planteado, se propuso 

se...-1e de reacciones en las Que se estud10 baJo diferentes 

cond1c1ones de reacc10n el comportamiento de la 1soprop11-

met1l-fenilh11.1razona en. la cual fue ut111zada como sustrato 

todas ellas. 

Las me2c1as de reacc10n fueron cuant1f1cadas y anallzadas 

por cromatografla de gases en algunos casos por 

cromatografia de gases acoplada a espectometrla de masas. 

Va Que no se contaba con muestra autentica de 2,3,J-

t.r lme t.11-3!1-lndol para el anitllsl s cromatogr&flco, 

se s1ntettzO este mediante la técnica de snyder y 

Curttsll 

Una rev1s10n blDllogrA.flca reve10 que aparentemente 

~ se stntet1zO por primera vez usando esta 1.Ccnlca, la 

cual consiste en hacer reaccionar ~. con eterato de 

trlfluoruro de Boro en presencia de Beldo acetlco 

De esta reacción se obtuvo una mezcla aue al cuantt'flcarse 

por cromatograr:a de gases se detectó un renctlmento relativo 

del 72 " de ~· 

Csta mezcla se separó por cromatografla en coluNna. 

e1npacad.a con gel de sh1ce. eluycnoose con una 111ezcla de 

nexano:.9cetato de etUo (1:1). 

De las f'racc1ones 111enos "ºtares se obtuvo un ace&te a111arUIO 

que se ldent:tf1cO co1110 :! y de tas fracctones de ••kt'or 



polaridad obtuvo un sblldo blanco con p.f. 116-120 oc 

que fue Identificado como acetato de f"cn/lh1dra2lna C!Q..L 

La ICJentldad de y 1.Q fue comprobada al comparar 

las propiedades f1slcas y 1os datos espectroscOplcos 

obt:enldos experimentalmente con los oubllcados para el 2,3,3-

trametll-3~-lndol y para el acetato de ra fen1lh1drazlna 

re spe e ti vamen tell,ll. 

En la primera serie de reacciones propuestas para 1ndol1zar 

por el metodo de Flscher a la 1soprop1l-met1l-fenllhldrazona, 

es1:a preparO ~. utlllzandose como disolvente al 

cloroformo. 

En estas dlsoruclones se estudl0 el poslble efe e to Que 

tendrla el disolvente sobre ~. al mantener la dlso1uc10n 

clorofbrmlca de ~ a reflujo durante diferentes tiempos. 

como observa en el cuadro 1 (ver apCndlce). con la sora 

presencia de cloroformo y calor, ~ se 1ne1011za produciendo el 

2,3,J-trlmetll-3f:!- lndol ~. observ.Bndose hr de 

reacc10n. una abundancia relativa de este del 21 ... x, la cual 

decrece conforme aumenta el tiempo de reflujo: asl mismo se 

obseva Que baJo estas condiciones de re3cc10n presentaban 

varios produc1:os secundarlos Que no fueron ldcntlf1cados. Estos 

datos sugieren Que poslblement': j, una vez formado es 

sucePtlble de descomponerse cuando se calienta cloroformo. 

El siguiente par.9metro Que se estudtO, fue el efe e to de 

la presencia de la arcilla benton1tica en dtso1uc1oncs 

clorofbrmlcas, en las cuales se variO la cantidad de arc111a 

inantenlendose constante el refluJo dur¿¡nte 1 hr. 
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El cuadro 11 (ver apendlce) nos muestr.:i que al estar 

presente la arcilla, ra 1ndohzac10n se lleva cabo. pero 

en cambio s11 ooserva que la descomposición de Inhibe 

notablemente al utlllzarse g de arcilla ben ton1t1ca. 

Al analizar los resultados obtenidos, se observa que estos 

son contrario a ro esperado, ya que se consideraba que la arcilla 

i'ctuarla como cdtdhzaaor en el proceso de indolr2ac10n, 

esoerandose mayor rendimiento de 1. lo cual no fue 

va que estas cond1c1ones no fueron favorables para ra 

lndo11zac10n de ~. se proced10 a modificar la temperatura 

de reacción, llevandose esta, ahora temperatura ambiente 

et.a). 

Nuevamente ~ se preparó ~ y ut111zO 

como disolvente al cloroformo, estudtandose en estas 

disoluciones el posible efecto que tendr1a el dlsolvente sobre 

~ a t,a. (ver ap.?ndlce cuaaro 111). 

Los resultados nos muestran que al mantener la dlsoluclbn 

durante 1.5 hrs con agltac1bn constante. la abundancia del 

producto lndollzado alcanza un máxuao del 19.2 cuando el 

a1sorvente es evaporado a t.a 

Ln este paso de la reacción se observO Que la f'orma de 

evaporar- el dtsotvent.e Influye substancialmente en el resultado 

f'1na1. ya que al evaporar el disolvente de una muestra en baño 

1narla 1a .aibundi'lncia del producto lndollzado dis•lnye. por 

eJemplo: en la etapa de reacc10n ae 1.5 hr I• •Dundancia de 

decrectO de 19.2 " 3.7 ""· 

'° 



La comparación de Jos resultados obtenidos al evaporar el 

cllsolvente por estas dos vlas se observa en el cuadro 111 (ver 

apendtce). 

A.si mismo, en este cuadro se observa ta presencia de un 

producto no Identificado al Que se le llamO §, asl como 

la presencia de fenol (!J), el cual se Identificó por 

cromatografla de gases acoplada con espectometria de masas. 

La presencia de estos dos compuestos en estas y en 

posteriores reacciones, coinciden con el resultado obtenido del 

ana11s1s por cromatograf'1a de gases de la fenllhldrazlna 

(ª). en el QUe se detecta como Impurezas de ésta, tan to a 

como al producto 

Otro parámetro Que se estudlb en estas reacciones 

nevadas a cabo a temperatura ambiente es et efecto de la 

agltacJOn en el sistema. 

Para detectar la Influencia de es1:e par8metro en la 

reacc10n, se estudio el comportamiento de una disoluc1011 

clorofOrmlca de ~ preparada In SltU durante hr, 

manteniendo el ststema stn a91tac10n, a t.a 

Los resultados obtenidos se observan en et cuadro IV (ver 

apendlce) y se comparan con los resul1:ados de ras reaccciones 

en fas Que se mantuvo durante 1 hr, con agltac10n constante y 

a t.a el sistema. 

como se observa en este cuadro, el mantener sin agltaciOn 

el sis tema y evaporar et di solvente a t.a, favorece la 

1ndo1tzac10n de ~. obtentendose as1 un aumento en fa 

abundancia de ~ de aproximadamente del doble, que cuando la 

reacc10n se mantuvo con ag1tac10n constante. 
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Asi mismo se observ_O en estas reacciones q«:Je al 

evaporar er disolvente en baño maria, no se detecta la 

presencia de con ro que se confirma que a temperaturas 

mayores a la ambiental ~. es suceptlble de descompos1c1ón. 

Otra variable que se na mantenido nasta ahora constante es 

la presencia de agua en el sistema, la cual es producto de la 

formac·10n de 1a tsoprop11-metll-fen11n1ctrazona c;v. 

Con el obJet1vo de detectar st ra presencia de estas 

pequeñas cantidades de agua Interfieren en el proceso de 

lndollzaclOn, se realizaron nuevas reacciones en donde la 

mct11-1soproptl-fenllhldrazona (~) fue Previamente purificada 

por destllac1011 a presión reducida. 

Estas reacciones se llevaron a cabo a temperatura ambiente, 

con a91tac10n constante durante 1 nr y sOto se estudiaron los 

resultados obtenidos cuando el di solvente fue evaporado a t.a. 

Al analizar ros resultados de estas reacciones, los cuales 

son presentados en el cuadro V (ver apéndice), se observa que 

cuando el sistema se mantiene con ag1tac10n constante, la 

abundancia relativa de 

has ta del 66.12 "· 

es muy alta, alcanzando rendimientos 

Tambten en el cuadro v. se comparan los resultados 

obtenidos de este estudio con los obtenidos en las reacciones en 

tas Que se ut1uzO a preparada In si tu baJo 

condiciones slmllares de reacc10n. 

Como se observa ccuaoro V), en esta nueva reacclbn se 

Obtiene una abundancia relativa mayor de :!• que en las 

reacciones en donde ~ f'ue preparada ~. por .lo que 

se lnf"tere Que la presencia de agua Interfiere en et proceso de 



.lndollzac10n. 

oespues de haber estudiado el efecto que tendrla el 

cloroforrno sobre ~. al estar baJo diferentes concHclones de 

reacclOn. se procedlo a analizar el efecto de la presencia de 

arcllla bentonlt1ca en disoluciones de este tipo, 

manten1endolas con agitación constante a t.a por hr. 

En la primera serle de reacciones en las que se estudio el 

efecto de este nuevo parámetro, se utlllzO a ~ preparada 

tl!.-..A!!...!::. (cuadro VI, ver apendlce). 

Como se observa en este cuadro, al aumentar la cantidad de 

arcilla aumenta la at:tundanc1a relativa de 1. obteniendo se 

la mixlma abundancia de este, cuando se utlllzan 10 g de 

arcilla bentonlttca. 

Este resultado se tomO como base para repetir el proceso 

baJo las mismas condiciones de reacclbn, pero U'tlllzando ahora 

a ~ purificada por destllaciOn a preslOn reducida. 

En esta reacclbn se obtuvo un rendimiento relativo de 

~ del 8.2 asl como varios productos de descompos1c10n. 

Tamb1en en esta reacclOn se obtuvo un producto s011do 

(~) que descompone a 210 ºe y es sotubte en metanol y 

agua. 

Conjuntando 1a lnformactbn has"ta ahora presentada, se 

Identifican dos reacciones en las cuales se han obtenido los 

rneJores rendimientos de ~. siendo estas: 

1) La reacclbn de ~ pur1i'lcada por aestllactbn a 

pres10n reducida, en cloroformo, con una abundancia de 

del 66.12". 

Z) La reacclOn de ~. preparada 111 Sltu, en 

13 



Cloroformo en presencia de 10 g de arcilla benton1t1ca, con una 

abundancia del 65-70" para j. 

Ambas reacclones se llevaron a cabo a t.a con ag1tac10n 

constante durante 1 hr y el dls1...'llvente fue evaporado a t.a. 

Como se observa, la aoundanc1a del 2,3,3-trlmetll-3~

lndol C:D en ambas reacciones es muy semejante, siendo los 

Ün1cos factores que distinguen a una reacc10n de otra: la 

ausencia de agua y de arcma bentonitlca en el primer caso y 

la presencia de a9u3 y 10 g de arcllla en el segundo. 

esta observac10n, nos hace proponer que ta posible 

functOn QUC desempeña la arcilla Oentonlttca en este tipo 

de reacciones, no es la de un catalizador ácido que promueva la 

lndo1tzac1611 de ~: sino la de e11m1nar et agua del medio de 

reacciOn y dejando asi al cloroformo en ooslbilldad de QUC 

reaccione con ~ para producir j. 

La func10n asignada a la arcllla bentonltlca se respalda 

en los resultados obtenidos de las reacciones en las Que se 

mantuvo en contacto a soluciones clorofórmicas de ~ 

preparada In sltu con un agente desecante, como es el sulfato 

de sodio annidro. 

estas reacciones se realizaron a t.a y se mantuvo un sistema 

con agltactOn constante y otro en ausencia de esta; en ambos 

casos se slgutO el curso de la reacc10n durante y t.5 hrs 

y se evaporO el disolvente a t.a ccuaelro VII. ver ap.!nellce). 

SI se ·con1par.an 1os resuJtaelos presentados en este cuadro, 

con los resultados obtenidos en las reacciones en Que sólo se 

lftantuvo en contacto a ~ (preparada in s1tu) con 

cloroformo. t>aJo condictoncs de reacc10n semejantes (cuadro V). 
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se observará Que la abundancia del producto lndollzado es 

inayor, en las reacciones donde se UtlllzÓ sulfato de sodio 

anhidro. 

Conflrm8ndose, Que en soluciones clorof0rmlcas anhidras 

la reacclOn de lndolozaclbn se ve .favorecida. 

[I proponer como agente lndollzante al Cloroformo Y 

espec1ftcamente como catallzador 8ctdo Ja lndollzactOn 

ere ª' se basa en el conocimiento de Que algunos disolventes 

como el cloroformo, pueden actuar al mismo tiempo como llcldo o 

co1no base de BrOnsted y Lowry 1 formando equlllbrlosll 

c:lel slguente tipo 

•I a• HCC!a- a·····H-CCI:¡ 

~ a • HCCl,a 1 ' a H• .... :CCI:¡ 

estableciendo · en el eQutllbrlo (a). enlace compfeJo de 

hldrOgeno y en eQUlllbrlo (b), un enlace entre un par de Iones 

por medio de hldrbgeno. 

Asl inlsmo se ha descrito U, Que los compuestos 

hldrazo pueden actuar como base de erOnsted y Lowry o como base 

de Lewls, Que al estar presentes .frente a un disolvente Que se 

comporte como un Acldo de Lewls o de BrOnsted y Lowry se 

esperarla Que establecieran un equlllbrlo tntermolecular del tipo 

(a). 

AH• RNHNHR" -=c. AH·••••::. =R· 
R 

SI se propone este" inec•nlsmo como posible v1a de 

lndolfzaclÓn de ª para le obtención de se Justifica 

el hecho de que en las reacciones donde :o.e montuvo solamente en 

contacto al c1orofor1110 ª (purificada por destllaclOn a 
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pres10n reducida) durante hr a t.a con agltac10n constante. 

se ob"tuvlera el 2 1 3, 3- t rime tll-3t!- lndol (j) con una 

abundancia de 66.12 "· 

Asl mismo, en Ja reacciones en las que se ut1ttzb a 

~ preparada In sltu y se mantuvo en contacto con 

cloroformo y 10 g de arcilla durante hr a t.a con agitac10n 

constante, la producc10n de tamb1en se Justifica, ya 

QUe como anteriormente se propuso la f"unctOn que desempeña la 

arcilla en esta reacclbn es la de eliminar el agua presen't.e en 

el sistema, brindando asl la posibilidad de Que el cloroformo, 

ya libre de agua. reaccione con ~ para producir ~. 

Cxperlmentalmente est.a propuesta se demostrO, con los 

resultados de las reacciones en las aue se utlllzarOn 

dtso1ven1es diferentes al c1oroformo y que a cont1nuac1on se 

presentan: 

Al poner en contacto a una dlsoluctOn oencCnica de 

~ preparada In situ con g de arcilla bentonit1ca a 

refluJo durante y 2 hrs (cuadro VIII, ver apendlce) se 

observO que ~ no se lndollzaba. mas en cambto se detectO 

Que la abundancia relativa de esta decrecla al aumentar el 

tiempo de reacclOn, obtenlendose asi una serte de productos 

no Identificados. 

También se observo en este estudio, Que despues de 

transcurrir hr. de reaclOn y f'lltrar la arcilla, la forma de 

evaporar el disolvente Influye en el resultado final, ya que al 

evaporar el d1so1vente en o.m se detecta la presencia de 

f'enlltlldraztna (ª). la cual no se encontraba presente cuando 

se evaporO el disolvente a t.a 



Este tipo de comportamiento est.3 confirmado por el "trabajo 

de otros lnvestlgadoresl!,en el cual se re generO a 

compuestos carbonhlcos de aldo y cetoxlmas con arcilla 

bentonlt1ca, baJO condiciones de reacc10n slmllares. 

Otra reacción que se estudlO, fue en ra que se mantuvo 

con a91tac10n constante a t.a a una dlsoruclOn bencentca de 

~ preparada ~ con 10 g de arc111a: como resultado 

de esta reacc10n se obtuvo una serie de productos, siendo el 

mas abundante ~ con un 16.07"'. 

Esta Ülttma reacc10n se repttlO bajo las mismas 

cond1c1on~s. utJllzBindose metanol como disolvente. 

De este nuevo estudio se detectO que la abundancia final 

de ~ fue del 7-1.23 x y de o.o " para ~. 

ALQUIL-Rl:.DUCCION DC 

La reacctOn de atqut1-reducc10n 

~ 

del 2.3,3-tr1met11-

3t!-tndol (::!) fue realizada con el objetivo de producir la 

respectiva N- alqullindollna. 

Este tipo de reacciones en las que se reduce el doble ·enlace 

del lndol seguido de la N-a1qullac10n, ha sido ampliamente 

estudiado. El metodo de f"ormaldetlldO/bOrohldruro de SOdlO en 

medio acuoso Acldo, f"ue utilizado en el presente trabaJo para 

la reacctOn de alQUll-reducc10n de j, 

Este método fue propuesto por A. Glumanlnl y modificado 

por .;,1 para la N-permetilaciOn de aminas 

arom3t1cas · primarias y secundarlas. Una revlsiOn 

blbhogrdrtca reve10 Que aparentemente este 111etodo no habla 

sido ut11tzado antes para reacciones de a1qu1l-reducc10n de 

1ndt."llen111d~. especif1camentc de ~ 
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De estas reacciones. se obtuvo una mezcla que se puf"'fficÓ 

por cromatogra'fla en columna empacada con get de shtce y 

~1u;da con una mezcla de tH!~xano:acetato de etilo (10:1). 

Oe l.as 'fracciones cte menor polaridad, se obtuvo un aceite de 

coror amo.ruto, con un peso molecular de ns que corresponde a 

una f0rmul& mlnlma de c 12H17N la cual esta de acuerdo 

para 'ª 1,2,3,3-tretrbmetlllndollne cg). Que es ef producto 

esperado de la reaec10n. 

CI espectro de l.R. (CHCl3) muestra banaas en 1610cm-1 

y 7"10 cm-1 que corresponden a dobtes llg&duras (C:C) y a 

benceno orto substituido respectivamente 

El espectro de RMN•H (&O MHZ), espectro 1. muestra tres 

slngu1etes en 1.00 ppm, 1~25 ppm y en 2.65 pom Que Integran cada 

uno para tres hldrOgenos qoe corresponden a -CH3 

suDtftuldos 1os dos Prltneros en la pos/ctón t.res de fa lndollna 

y el tercero en ta poslctOn uno C>N-CH3). 

Asl mismo en este espectro se oresenta un aobtete en J.15 

ppm ( •. 1'::6 Hz), que Integra para tres hldr0geno.s corre.»pondfentes 

.at lftetilo substttufdo en ta posfctOn dos de la tndollna y en 

2.e.5 ppm se: observa un cuarteto CJ=12 Hz) que tntegra oara un 

l\tdrÓgeno sUbstltu1ao en la posJclOn dos de la lndoUna. 

El espectro de RMN'H también presenta una señal 

•Ulttple centr•da en 6.80 pp11111. Que 111tegra para cuatro 

hldr09ef10S Que cooresponaen a Jos cuatro hldrA9enos 



aromittlcos. 

En Espectrometrla de Masas se ooservaron pCrdldas 

sucesivas de IS uma, present3ndose fragmentos en m/z 160 (175-

HS y 130 e 1-ts- Que 

corresponden a los tres metilos substituidos en la posic10n uno 

y tres de la lndollna. 

Los fragmetos m/z y 1•~ (1•15-H) 

corresponden al metilo subtltuldo en la posiciOn dos de la 

tndolina y al hidrógeno subst1tu1do en la misma pos1c10n 

respectivamente. 

Ademas de g, en ras fracc!Ones de mayor polaridad 

se a1s10 un aceite amarillo (1ª), con peso molecular de 

161, Que corresponde a una fÜrmula mln1ma c 11 H 15 N. 

El espectro de l.R. presenta bandas 

caracterlstlcas para N-H (3360 cm-1), dobles ligaduras 

(1610 cm-1). y benceno orto sut>st1tutdo (7'10 cm-1) 

cr espectro de RMN'H (60 MHZ), esoectro 2. mostrO 

singuletes en 1.05 ppm y en t.30 ppm Que Integran cada uno para 

tres hldr0genos Que corresponden a dos metilos, asl mismo se 

observO un singulete en 3,55 ppm que integra para un 

n1dr09eno y un doblete en 1.20 ppm C-'=6 Hz) que Integran para 

tres hldrOgenos petenecientes a un metilo. 

CI espectro de RMN'H tamblen muestra un cuarteto en 3.50 

ppm (J:12 Hz) que integra para un hldr0geno y una señal 

mÜltiple centrada en 6.90 ppm que 111te9ra para cuatro 

hldr0genos de tipo arom.3tico. 

esta lnf'ormaciOn concuerda con los fragmentos pres~ntes en 

Cspectrometrla de Masas en donde se ooservan percHdJis 
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sucesivas oe 15 uma m/z 1416 (161-15), 131 (1'16-15) y 115 (130-15) 

Que corresponden a la perdida de tres metilos. A.st mismo se 

observa la pérdida de 1 urna m/z 130 (131-1) Que corresponde D 

la perdida de un hidrógeno. 

La comoaraclOn de los datos espectroscOp1cos de los 

productos g y ~. permltlb Identificar 

la 2,3,3-trlmetll lndoltna. 

0.A,H 
~'l'x. 

H 

n 

i!O 

como 



PARTE EXPERIMENTAL 

Los puntos de fus10n fueron determinados en un aparato 

FISCHER-JOr-u::s y no estan corregidos, 

Los espectros de lnfrar-roJo (l.R,) fueron determinados en un 

espectrorotOmetro PERKIN-ELMER 337 y en un espectro-fotómetro 

NIGOLCT-5, S'X. Los espectros de Resonancia Magnettca Nuclear 

i:•rotOn1ca (RMN'H), fueron realizados en espectrOmetro FT-

60 A VARIAN. Lo::; desp1a;:am1entos ouim1cos estan dados en ppm, 

utlllZando como referencia Interna TMS. Las constantes de 

acoplamiento cst3n dadas en Hz. La multlpllctdad se expresa 

como s19ue: (s) stn•;iulete, (d) doblete, (t) trlplete, (e) 

cuarteto, (m) señal mÜttlptc. Los espectros de masas (EM) 

fueron determinados en un espectrOmetro de masas HEWLC:TT

PACl<ARD 598'j D G$/MS. 

Las cromatograf1as. en columna se realizaron con gel de 

slucc 60 Merck (7 0-230 mesn ASTM). 

L3S mezclas de reacc10n fueron analizadas y cuantificadas 

por cromatografia de gases y cromatografla de gases acoplada 

a espectometrla de masas. 

Las condiciones de separac10n cromatogrisflcas fueron: 

a) Cromatograf'ia de gases: cromatOgraf'o HP 5680 /1\. 

cqu1pado con un 1on1zador de flama y una columna de 5 " de 

f'cn11-met11-s111con, de 25 1'11 de longitud por 0.32 mm de di&metro 

b) C:spectometr;a de Masas: esoectrOmetro F"INIGAN-
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QUADRUPOLE. 

En cromatografla de gases se determinO el tiempo de 

retenctbn de la isopropll-metll-cctona ( Jl. de lol 

fenlll:'lldrclzlna de la 1soproo11-me t11- fen llh1dr a z 1.1n a 

( ~). del 2. 3 .3- trlm et 11- 3tj- lndol (j) y del fenol 

C!.D con muestras autenticas. 

En todas las reacciones de indoliz.:iic10n se utll1zO 

moles de 1 s oor opll- me t 11- f en llhldr a zona 

preparada ~. a no ser Que se señaren otras 

condiciones. 

La arcilla utHlzada fue "tons•I oot1mun extra" y fue 

tratada previamente de la siguiente manera: 

se mantuvo a reflujo con benceno anhidro dur.ante 3 hrs, 

pos ter1ormen te se tutrO y secó en la estÜfa a 2•0 oc 

por un perlo do de 2i hrs. 
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ISOPROPIL -MCTIL-FEt"'ILHIDR/\ZON/\ (~) 

La oreparac10n de se rea11zO mezclando 1.6"10-2 

moles (1.57 rnl) de fen1lhldraz1na CG) con 3.2A10-2 moles 

( 1.95 mi) de 1soprop11-met11-cetona en temperatura 

ambiente (t .. '.i). La reaci::10n es expont.3nea ob teniendose un 

aceite am.,.'tr11lo, el cual se purificO por destnac10n a 

pre:.11)n reducida, determln;Jndose por cromatografla de gases 

L.3 f•jent1dad de fue confirmada al 

comparar las proo1cdades. fis1cas y los datos espectrosc001cos 

con mu~stra autentica. 

2,3.3-trlmctlf-3~-lndol C:!> 

A 1 s. o pr op11-m et 11- f.en llhld razona se le 

act1c1onaron ... s mr de ac;:1do acCtico g1ac1a1 y 2.1e mi de 

La reacc10n se mantuvo a reflujo durante 15 

m111. Posteriormente la mezcla se vert10 en 25 mi de agua y se 

cxtraJo con eter etlllco, lavándose la fase orgánica-,. 

cono;•_..cutiv.:imente con una soluc10n saturdda de b1caroonato de 

sodio hasta neutrauzacibn. Pos.ter1ormente se seco con sulfato 

de sodio anhidro y se ev.3'oor0 er disolvente. obt'en1endose 

un aceite color ambar Que al ser analizado por cromatograria de 

9;lse-s se deteoctó una allundan..'.1~ relativa del 72% de :'.!· La 

mezcla de ,.,. eacc10n obtenida se ourlflcb por cromatogra-rla 

en columna empacada con gel de si1tce, eluyendose con una 

mezcla de nexano:acetato de etilo (1:1). 

Oe- l..ls · fracciones ml'!'nos pc11 .. =u-es se ot:ttuvl) un aceite amartllo 

Que se 1dent1f1có como el 2,3.3- tr1met11-3tj-lndol (:!)· 

De las fraci:lon~s de m.:iy"r polaridad SP. ootuvo un s011do 

color blanco con pf 118-120 oc. Que se Identificó como 



acetato de fenllhidraztna (1.Q). 

La Identidad de y 1Q fue comprobada ar comparar 

ras propiedades f1s1cas y los datos espectroscOp1cos 

obtenidos experimentalmente con los publJcados en 'ª 
llteraturalO,ll. 

REACCION DE LA ISOPROPJL-METIL-f"ENILHJDRAZONA c;n EN 

CHCl3 A T.A. VARIANDO EL TJC:MPO DE RCACCION. 

Se mantuvo con a9itac10n constante t.a una so1uc10n 

crorofOrmlca de ~ por hr. La dtsoructOn se dlvfd10 en 

dos partes Iguales: evaporándose el disolvente de una de ellas 

en baño mar1a (b.m) y el disolvente de la otra a t.a. 

Al mismo tiempo una so1uc10n Iguar a la anterior, Que se 

tratO baJo tas mismas condiciones de reacc10n. excepto que el 

tiempo de agitación fue de 1.5 hr. 

observar en el cuadro 111. 

Los resultados se pueden 

RCACCION OC LA MCTIL-ISOPROPIL-FENILftlDRAZONA (ª) EN 

CLOROFORMO A RCF"LU.JO VARIANDO C:L TCMPO OC REACCION 

Una soluctOn clorofOrmlca de ~ se mantuvo a reflujo 

durante o.s hr. Posteriormente el disolvente se evaporb en b.m 

y la mezcla de reaccJbn fue analizada por cromatografia de 

gases. El mismo proceso se repltlO a 1 hr. 1.s hr y 2 hr de 

riefluJo. Los resultados de es'tas reacciones estan en el cuadro l. 

RE:ACCION DE: LA ME:TIL-ISOPROPIL-F"E:NILHIDRAZONA e;!) E:N 

CHCl3 A T.A, MANTENIE:NDO SIN AGITACION EL SISTE:MA 

Una 

a91tac10n 

reacc10n 

so1uc10n clorof0rmlca de se mantuvo stn 

a t.a durante nr. Concluldo el tiempo, la 

se dlvldlb en dos partes Iguales. en una el 

Cllsolvente se evaporO a b.m y en la otra se evaporO a t.a 
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La diferencia ~n los resultados se presentan en el cuadro •X. 

REl\CCION DE LA METIL-ISOPROPIL-FENILHIORl\ZONI\ c;n EN 

CtlCl3 A T .A.. EN PRESENCIA DE BE:NTONIT A 

Una dtso1uc10n clorofbrm1ca de ~ se mantuvo en 

contacto con agltac10n constante durante 1 hr a t.a con o.s g 

de arcilla benton1t1ca. La mezcla de reacclOn se Tlltró y 

se lavO la arcllla con cloroformo y metano! consecutivamente. 

La mezcla de disolventes se evaporó a t.a. 

este mismo proceso se rep1t10 ut1hzando 1, 2 y to g de 

arcllla. Los resultadc•s se muestran en el cuadro IV. 

REl\CCION DL LA METIL-ISOPROPIL-F"E:NILHIDRAZONA ('ª) E:N 

CHCl3 A REF"LUJO EN PRESENCIA DE BENTONITA 

·una dlsoluctOn 

reflujo por 

Posteriormente 

hr 

'ª 

clorof0rmlca 

con o.s 

reacc10n 

9 

se 

de se mantuvo a 

de arcllla bentonltlca. 

filtró y evaporb el 

d1so1vente a b.m. Este mismo proceso se rep1t1b utllizando 9 

de .. 11rc111a. Los resultados se observan en el cuadro 11. 

RCACCION DE LA METIL-ISOPROPIL-F"ENILHIDRAZONA (~) 

(PREVIAMC:NTE PURIF"ICADA), EN CLOROF"ORMO A T.A. 

Una dlSOIUCl0n clorotbrmlca de (previamente 

puriflC.lda por dest1lac10n a pres1bn reducida) se mantuvo con 

agltac10n constante a t.a por 1 hr Concluido este tiempo, el 

disolvente fue evaporado a t.a. Al mismo tiempo a una 

ct1soluc10n Igual de :;! se mantuvo por hr a t.a sin 

agltac10n. Los re~uftados se observan en el cuadro X. 
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REACCION DE LA METIL-ISOPROPIL-FENILHIDRAZONI\. (~). 

(PREVIAME:NTE PURIFICADA) C:N CLOROFORMO A T .A EN PRESENCIA DE 

ARCILLA BENTONITICA 

A una dlso1uc10n clorofOrmlca de ~ (prev1amene te 

mantuvo con purificada por destllaclOn 

agltaclon constante a 

Posteriormente la mezcla 

a 

t.a 

de 

pres10n 

por 

reacc10n 

reducida) se 

hr, con 10 

se flltrO 

g de arcilla. 

y se lavó la 

arcilla con cloroformo y metanol, la mezcla de disolventes se 

evaporO a t.a. 

De esta reacc10n se obtuvo un precipitado blanco Que 

descompone a 210 °c, muy soluble en metanol y agua, al Que se 

uamO ~· Al analizar toda la mezcla de reacc10n (Incluso 

A) por cromatograf1a de gases, se cuanUficO una abundancia 

relativa del 8.2" de :j. del 7.9" de fenal c1n y del 8.8': 

de un producto no Identificado, ar Que se re llamo ~· 

Et feno_1 fue Identificado por cromatog.raf1a de gases 

acoplada a espectrometrla de masas, comprobandose su ldentl-

dad al analizarse por 

autCntlca de fenol. 

cromatografia de gases muestra 

En espectrometrla de masas el producto ~ presentO 

fragmentos en m/z C"l 77 (21), 65 (33.5). 98 (38). 108 (100). 

RE:ACCION DE: LA ME:TIL-ISOPROPIL- F:E:NILHIDRAZONA CH E:N 

CLOROFORMO EN PRE:Sl:NCIA OC SULFATO OC SODIO ANHERO 

A una dlsoluc10n clorofOrmlca de ª se man tuvo con 

.J91tacl0n constante a t.a durante 1 hr, en contacto con 10 g de 

sulfato de sodio anhidro. Postertormente Ja mezcla de 

reacctOn se flltrO y se evaiporO el disolvente a t.a. 

Esta reacciOn se reallzb nuevamente, pero aumentan do el 
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tiempo de reacc.:10n a 1.5 hrs. 

En forma paralela se prepararón d1so1uciones iguales a las 

.anterit..-.rt?-S y se rea11zaron 1.as reacciones baJo las mismas 

conc:11c1ones, solo con la variante de Que en estas no se agltO 

el sistema. Los resultado~ se presentan en el cuadro VII. 

RE'ACCION DE: LA METIL-tSOPROPtL-F"t:NILHfDRAZONA (ª) E:N 

DC:NCE:NO A RLF"LUJO LN PRCSl:NCtA OC BENTONITA 

se mantuvo a reflUJO por hr una d1soluc1ón bencen1ca 

g de arcilla bentonÍtlca. Posteriormente se 

f1ltrO y evaporO el disolvente. 

La misma reacctOn se realizO nuevamente. manteniendo el 

refluJo durante 2 hr. Los resultados se presentan en el cuadro 

VIII. 

REACCION OC: LA METIL-ISOPROPIL-F"ENILHIDRAZONA (~) CN 

BC:NCENO A T .A C:N PRC:SENCIA Dt: ARCLLA SC'NTONITICA 

una dfsoluctOn bencen1ca de ~ se puso en contacto 

con 10 9 ben tonI t lea manten1endose con 

agftaciOn constante La durante hr. Posterlormen'te se 

flltrO la suspenc10n y el disolvente fue evaporado a "t.a. 

Al analizar estd reacc10n por cromatograf'la de gases. se 

cuant1flcO una abundancia de ~ del 16.07 ,:, siendo este uno 

de los productos mayoritarios 

REACCION DE LA METIL-ISOPROPIL- f"C:NILlllORAZONA (;!) EN 

ME:TANOL /\ T .A EN PRESENCIA OC OCNTONTA 

S¿ mantuvo con agltac10n constante a t.a durante 1 hr una 

soluc10n metan011c.:t ~. con 10 9 de arcilla 

bentonit1ca. Posteriormente se flltrO la mezcfa de reacc1bn 

y el d•solvent~ fue evaporodo a t.a. 
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La mezcla fue analizáda por cromatografia de gases se 

cuantlficO una abundancia relativa de ª del 72.23 

ALQUIL-RC:OUCCION oi:: 

A. una mezcla de HzS01 3 M (12.28 mi) y formalde-

t1ido acuoso ar '10 (6.97 mi), se le adicionó poco a poco y 

con agltac10n, una mezcla de 2,3,3- tri me tll- 3!j -lndol 

(j) (2.'1107 g, 0.0152 mol) y NaBH-t (-1.1996 g, 0.106 mol) 

en THF (106 mi), controlando la temperatura (-100 a 

Al flnal de la adlciOn, ra mezcla de reacción se 

alcallnlzo con hldrbxtdo de sodio s011do. La fase org.inlca 

se extrajo y se adlclonO agua: la mezcla resultante se extrajo 

con e'ter e'thlco. se secO con sulfato de sodio annldro y 

se evaporó el disolvente. 

De esta reacclOn se obtuvo un aceite de color amarillo, el 

cual se purfflcO por cromatografla en columna, empacada con 

gel de slllce, eruyendose con una mezcla de disolventes cte 

nexano:acetato etilo (10:1). 

De la fase de menor polaridad se ootuvo un aceite amarmo. 

cuyos datos espectroscbo1cos se presen'tan a con'ttnu.aciOn: 

1.R. (CHCl3) mAx: 1610 (doble llgadura), 

710 cm-'"t (benceno orto substltuido). 

RMN'H 110 MHZ (CDCl3) 6 ppm: 1.00 (s. 3H), 1.15 (d, 

J:6 HZ, 3H). 1.25 (s. 3H), 2.65 (N-CH3, s, 3H). 2.65 (Q, J: 12 

HZ, 1H), 6.6 (Ar-H. m. "'Hl. espectro 1. 

C.M. m-'z ("): 175 M (13.1), 160 (91. 7), 115 (100), 111 

(11.9), 130 (20), 115 (20). 

Cs'te producto fue identi'ftcado como la 1.2.3,3-'tetrametll 

( lS:). 
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De ra fr..:.cc10n de mayor polaridad se obtuvo un acelt:e 

amar1110. cuyos datos espectroscOp1cos son los s1gu1entes: 

l.R. m a X,! 3360 (am1n a 

secundarla), (doble ligadura), 

(benceno orto substituido). 

RMN'H 80 MHZ (COCl3) 6 ppm: 1.05 (s,3H), 1.20 (d,J:6 

Hz, 3H), 1.30 (S, 3H), 3.50 (Q. J:12 Hz, 1H), 6.90 (Ar-H, m, -1 H) 

espectro 2. 

E.M. m/z ("): 161 M (33.5), 116 (100), 131 (23.'I), 130 

(21.2). 115 (5). 

t.ste producto f'ue Jdentlf1cado como la 2,3,3-trimet:U 

lndollna CQ). 
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CONCLUSIONES 

1) Cn el proceso de lndolfzaciÓn de la met11-1soprop11-

fenllhldrazona e ;n por el mt?todo de Flscher, se 

estableció Que el uso de altas temperaturas y la presel;lc•a de 

un cataltzador itcldo no son esenciales en er proceso de 

lndolizactOn. sino que bastO solo con la relativa acldes del 

ctoroformo. agitactOn constante y temperatura ambiente para 

1ndo1tzar a ~ y obtener asi al 2,3,3-trimetll-3tf- 1ndof 

~· 
2) Se demostrO en este trabajo, que la presencia de agua 

en el oroceso 

fenllhldrazona (~) 

reacción 

de indolozactOn de la met1t-lsoprop11-

en presencia de cloroformo, inhibe la 

3) Se propone Que la posible f'unc10n que desempeña la 

arcllla bentonhtca en este proceso de 1ndol1zac10n no es 1.:1 

de un catalizador ac1do, sino la de eliminar el agua del medio 

de reacc10n y dejar asi al cloroformo en posibU1dad de que 

reaccione con ra metJJ-fsopropll-fen1lh111razorH1 (~) pa1a 

producir el z. 3, 3- tr lme'tll- 3~-1 ndol e 1 J. 
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APENDICE 

n¡ melíl-isopropl-cetona 

ill fenithidrozina 

~ met.1-isopropl-ferwliidrazono 

ill 2,3,3-trimetil-3H-indol 

~ l.3.>-trimelíl-2-meti\en-irdolino 

~ 1.3,>-trimetíl- &2·" -irdolino a:etald.i.Ílo 

Q) 2-isqlrpoplind:>t 

.@.!!) tautbmen5 de la metíl-i.apropl-fen"t-idrazom 

.!JQ} oceloto de fenltíctazina 

.M lenol 

.{g) \,2.3>-tetrcrnebl-indcliro 

M 2.3.3-trimetiindolina 

:u 



CUADRO I 

'.h"s) 
ABUfht~lll RELATl!IA Y. 

TIE!.f'IJ DE R::ACC10r~ 
J. 9. 

0.5 JZ.69 15.18 

l.~ .;a.ro 21.42 

1.5 50.00 15.15 

2.0 
1 

28."5 3.00 

CUADRO 11 
REACOON DE ,2 EN CHC\3 A REFLUJO EN PRESENCIA OE 

BENTONITA 

ABUNl•UlCI A llELOTI VA Y. 
~-RCILLA BEtITONJT:CA (g) 

;¡_ 9. 

o.o 40.00 21.42 

o.s 11.26 0.90 

1.0 91.(,Q 0.00 



CUADRO III 
REACCIOll DE ~ EN CHC1 3 A T.A, VAflJAtiDO EL TiEJ.FO 

DE PEACCIOl l 

TIEM"D DE EVAPDRACIDN DEL HBU1IDtilKI~ REU1TlW1 t. 

REACCION (hrs) DISClVEtffi: l ,. u. 11. 

a liit"Per-alur"-1. a11biilnle 61.46 ?.14 0.0 -
1.0 

en t.Año tUr"ia ~.17 0.00 ..... 
1 

-

a ttrl?era\ura ~bit:nt• 1s.2; 19.W 4.1q 3.23 

1.5 

en b61o ...,..\,, 3,90 3.70 2.36 2.M 

CUADRO IV 
COl.f'.t.RACION C€ LOS RESll.TADOS OBTENIDOS DE LAS 

REACCIONES DE ~ EN CHGl3 REALIZADl>.S A T .A DURAHTE 1 Hr 

1 
1 

! 
1 

CONDICIONES DE 

P.EACC/Oll 

EVA?ORACIOM DEL liBUti[,:0~)4 RElWll'J+o :~ 1 

OISCl. VEtITE 1 ._ l ,¡, 1 u_ ; 

SlU i!C1Tf.CICU 

a ltt"Ptr"a1ura l.Mbie:nte E."J.46 

en ~ tw"\a 1 44.17 ~.00 a.~ 1 

a. lt,...,H.tura aMbiente 2ll.90: 1'j,J1 2.J; 

¡ 1n baño rw-ia 
1 
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,2.liJ 1 0.~ 1.3.? 
1 



CUADRO V 
GG1 .. ?:.F;.c:o11 oc LOS RESIJ... Tt.00'5 OBTEJHC·OS EN LA REt.(:C!Ot1 

O[ ~ PRi?A;;;!.[::. :N Si~~ cm~ LOS L-t:: ;_~ REt-.CC!Or ! DE ~ 

P~E\'1A\~~t ITE: ?IJ;"f\.,:AOA1 Mf3AS REA!..!ZADAS EN CHCl3 

COtlD!l:::OMES DE ¡ +(BVtl1~tt:H1 RELATlUA ~~ l 
l a ll. 

lFl.•olFl{•I• mi [€Slll.AO:IW!!-, __ 
0

_

00
_··_·_

1
_ªº_'·_·"---+---!----+---I 

i A P!\ES~<:tJ REPJC!!i4 1 sin a;.; la.ci~r. 

11.61 b6.12 1.11 

31.94 32.12 J.15 

i ¡ eon a~1 taciOn ó3.ol6 1 ?.14 0.00 

1 1 
1 24.92 , 1,.34 2.39 i sin ag1 tacidn 

CUADRO VI 
RV.CCION DE ~ EN CHCl3 A T.t>., EN PRESENCI-'< DE BENTONiTA 

ARCll..LA SEMTON!iT.A. {g) 
! HEW°"tlCJil ¡:¡rLAnVA "l. 

' 
! a ll. .i!. 

' 0.5 \ 1s.11 ,.4 3.i:a 

i.a 1 J9.94 5.1'? ll.110 

~.0 : 62.:(21 4.00 e.oo 

1 
ta.a I eS.7(' l ~-6~ 2.00 

' 1 



CUADRO VII 
REACCION DE 3 EN CHCl3 EN Ff'ESEMCIA DE S\.LFATO CE 

SODIO M:HIORO 

CONDICIONES DE 1 TIEM'O Dó if--_'B..,ur_r.:<._1_.:_1 •-,-•E_L•_r_n_,''_i_; --i 
REACCION 1 REACCION (hrs) . l ! ~ ! ll. 1 S. i 

1 1 ' 1 
1 1s.:s 1 2~.2e j 3.~e 

1.S 11.70 36.Sl 4.60 • 

1.0 s.oo 21.00 5.3e 2.sSi 
SIU ACITAClOU 

1.s 12.2a 30.oo 3.11 1.12 

CUADRO VIII 
REACCIO)'I DE ~ EN smcrno A flEFLUJO EN PRESENCIA DE BEMTOWTA 

TlEr..FO DE REACCION EVAPORACION DEL i\Iltrm'l\tY.:JA RELATIVA Y. 

(hrs) DISOLVENTE ' J. ll. 

a l•~r•lura ~i•nle o.eo 61.53 o.oo 
1.m 

•n bAño ,...,..:,, 7.30 83.4'! o.oo 
i 

z.e en bi& ...,..¡. 0.8'1 7.301 o.oo 

35 



CllADRO IX 

' 1 EVAPOFACIOM 1 COt·:C~GIO:·lES O~ DEL oau1ir•1>:1• R!:w>TllJ• • 

i REACOON 1 OISCLVEli'TE J. \ 9. u 

i a. ter~eratura at1bitrdi! 24,9-2 l 1'5.3';' 2.39 
1 SHI ~¡;¡n1·:!CH 

1 tn ~o Nrla 5~.1~ \ 0.00 1.32 

CUADRO X 
RE.!.COO~: ;:;E ~ {PRE\'lt.MENiE· Pl!P.tFiC.!.D!i.)~ EN GMC13 A. 7.A 

l O'.lN!liCIOllES DEI! CONDICIONES DE ABLIN!iO~U REU\Tl\M ~ 

REACOON ;¡_ s. 1 IJ. 

l con agi taa\on 11.H 66.12 \ 1.17 jPIJl\lFICAt• rol OCSTIV.Clet< 

1 A Pl\CSl-otl ñ.~ttlClt.~ 
32.12 i 3.15 l s:in aaittc1on 31.94 

36 
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