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RESUMEN
En el presente trabajo se describe la sintesis y caracterizacion de la bencildiisopropilamida, por tres diferentes métodos
de activacion: Sintesis Asistida por Microondas (SAM), obteniendo un rendimiento del 78 %, Sintesis Asistida por
Ultrasonido (SAU) y Sintesis llevada a cabo con Calentamiento Convencional (SCC), obteniendo de estas dos ultimas
rendimientos del 60 % y 40 % respectivamente, todas las reacciones fueron llevadas a cabo en ausencia de disolventes.
Cabe destacar que se trabajo tomando en cuenta los doce principios de la “Quimica Verde”, con enfoque especial en
sintesis organica. Los resultados obtenidos demostrando que la SAM y la SAU, presentaron los mejores rendimiento y
tiempo de reaccion. Todos los productos fueron caracterizados por FT-IR (ATR) y RMN1H observando la presencia del la

amida aromatica.
1. INTRODUCCION

Las amidas son compuestos  organicos,
consideradas bases muy débiles que presentan
excelentes propiedades de solubilidad [1]. Ademas
de presentar importantes aplicaciones en diferentes
areas como la de salud y biolégicas [2], quimica
organica [3], quimica de polimeros [4], quimica
supramolecular [5], entre otras.

Especificamente las amidas con sustituyentes
aromaticos son de gran interés para la industria
farmacéuticas debido a las propiedades que le
proporcionan los sustituyentes, en el caso de la
bencildiisopropilamida, suponemos que al contar
con un sustituyente aromatico en su estructura
debera de presentar alguna propiedad interesante
en el area farmacéutica, esto debido a que dichos
sustituyentes le proporcionan gran estabilidad,
ademas de presentar estructuras semejantes a
hormonas, proteinas, etc. Sin embargo al tratar de
enfocar este tipo de investigacion basica hacia la
industria farmacéutica, es necesaria e importante la
caracterizacion exhaustiva, asi como el uso de
referencia para obtener resultados comparables.

El presente trabajo se realizd con el objetivo de la
obtencién de amidas aromaticas mediante “Quimica
Verde”, orientando la aplicacion de dichas amidas
en un futuro hacia el area farmacéutica. La “Quimica
Verde”, hoy en dia representa una herramienta para
obtener productos sintéticos tomando en cuenta
nuestro medio ambiente, entre otras aplicaciones y
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enfoques que se le pueden orientar. Actualmente
se ha despertado un gran interés en la comunidad
cientifica quimica por tratar de preservar el medio
ambiente, tomando en cuenta el gran problema que
existe en nuestro pais. Para contribuir a encontrar
alternativas que mejoren el proceso de obtencion de
amidas via sintética, se ha recurrido a la “Quimica
Verde 6 Quimica sustentable”, la cual consiste en el
uso de procesos quimicos disefiados para reducir o
eliminar el impacto ambiental negativo, ademas del
uso y produccion de quimicos menos toxicos, los
cuales pueden involucrarse en el proceso 6 reducir
la produccién de residuos toxicos, y el
mejoramiento en la eficiencia del mismo.

En nuestro grupo de trabajo enfocamos la “Quimica
Verde” hacia la Quimica Organica, realizando
sintesis con diferentes fuentes de activacion como
son: la sintesis asistida por microondas, sintesis
asistidas por ultrasonido, sintesis llevadas a cabo en
ausencia de disolventes, asi como sintesis lleva a
cabo a temperatura y presiones ambiente, entre
otras. En este trabajo se discuten los resultados de
la sintesis y caracterizacion de la
bencildiisopropilamida obtenida por tres diferentes
fuentes de activacion: sintesis asistida por
microondas (SAM), sintesis asistida por ultrasonido
(SAU) “sonoquimica” y sintesis empleado
calentamiento convencional (SCC), todas las
sintesis fueron llevadas a cabo en ausencia de
disolvente.
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2. DETALLES EXPERIMENTALES

Para la obtencion de la bencildiisopropilamida,
(BIsPA) se emplearon tres diferentes métodos de
activaciéon  Sintesis  Asistida por Microondas
empleando 10 minutos de irradiaciéon, Sintesis
Asistida por Ultrasonido empleando 6h de reaccion
y Sintesis llevada a cabo por Calentamiento
Convencional con un tiempo de reacciéon de 24h.
Los reactivos de partida fueron el acido benzoico
(Sigma-Aldrich 99,5 %) y la diisopropilamina (Aldrich
99,5) con una relaciéon molar 1:1, cabe destacar que
todas las reacciones fueron llevadas a cabo en
ausencia de disolventes, empleando los reactivos
como disolventes.

2.1. SAM

Para llevar a cabo la SAM, se trabajé empleando un
equipo de microondas focalizada CEM, viales de
5ml, empleando una potencia de 200W y una
temperatura de 80 °C, usando 5 min, 10 min y 15
min de irradiacién. Cabe destacar que los productos
obtenidos por SAM no requirieron purificacion, esto
debido a que la mayor parte de los reactivos
reaccionan en el proceso.

2.2. SAU

Para la Sintesis Asistida por Ultrasonido, se empleo
un equipo de ultrasonido Modelo BRANSON 5510
reaccion llevada a cabo a temperatura ambiente,
por 6 h, las amidas obtenidas fueron purificadas por
medio de extraccion con pentano, y ajustando el pH
a 7, con ayuda de una solucién de hidroxido de
sodio saturada.

2.3.SCC

La sintesis llevada a cabo con Calentamiento
Convencional, tuvo una duracion de 24horas de
reflujo, y la amida obtenida fue purificada de igual
manera que la SAU.

3. RESULTADOS

Los productos de reaccién fueron caracterizados por
espectroscopia de FT-IR usando un
espectrofotémetro Perkin-Elmer Spectrum GX, con
aditamento de punta de diamante. Para la obtencion
de los espectros de RMN1H, (CDCl;, 300MHz) se
uso un equipo Joel de 300MHz, empleando CDClI;
como disolvente, y los espectros obtenidos a
temperatura ambiente.

3.1. SAM

La BIsPA, obtenida por SAM fue caracterizada por
FT-IR, (ATR), obteniendo las bandas caracteristicas
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de la amida, 1625y 1595cm™, (C-C, C=
C-H,) 1543 y 1469cm™ (N-C=0) (N-C)
(C-N.) (Fig. 1).
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Fig. 1. Espectro de FT-IR, de la bencilisopropilamida,
obtenida por SAM.

Presentando excelente solubilidad en CHCI;, CH,Cl;
y acetato de etilo. De los resultados RMN-1H, se
observan las siguientes sefiales 7,9 ppm a 7,5 ppm
multipletes (H-Aromaticos), 3,5 ppm a 3,8 ppm
multipletes (CH-N), 1,4 ppm a 1,8 ppm multipletes
(CHj3). El sdlido obtenido fue de color amarillo claro
obteniendo un 78 % de rendimiento.

3.2. SAU

Los espectros de FT-IR (ATR), de la BIsPA obtenida
por SAU mostraron bandas muy similares a las
observadas en la SAM, ademas de evidenciar una
banda en 1 725 cm” caracteristica del acido
benzoico sin reaccionar RMN1H, (CDCl;, 300MHZ)
observamos sefales correspondientes a la BIsPA
ademas de la presencia de acido benzoico materia
prima aun presente En este tipo de reaccion se
obtuvo un rendimiento del 60 %, presentando
excelente solubilidad en disolventes polares
destacando el CHCI;.

3.3.8CC

La BIsPA obtenida fue un solido color amarillo
ambar por SCC, presentando buena solubilidad en
disolventes polares, obteniendo un 40 % de
rendimiento. De los espectros de FT-IR (ATR) se
pudo evidenciar que después de 24horas de
reaccion que las materias primas aun estaban
presentes en el medio de reaccidén, una vez
purificado la BIsPA, observamos las bandas tipica
de la amida en estudio, resultados que fueron
confirmados  por  RMN1H (CDCl3,300MHz)
observando las sefiales tipicas de la BIsPA.
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4. DISCUSION

Con los resultados obtenidos se observa que la
SAM, fue llevada a cabo de manera concertada,
cabe destacar que en este tipo de sintesis no hubo
necesidad de proceso de purificacion, al ser
comparada con los otros métodos de activacion
SAU y SCC. Consideramos que este tipo de
comportamiento se debe a que en la SAU, las
ondas de microondas este dirigidas de manera
direccionada hacia un solo punto, activando de esta
manera todos los sitios activos en menos tiempo y
asi dirigir la reaccion de manera concertada,
llevando a cabo sintesis en una sola etapa,
suprimiendo en su mayoria los posibles productos
secundarios. Para el caso de la SAU, consideramos
que es un método alternativo para la sintesis de la
BlsPA, tomando en cuenta que los resultados de
tiempo y rendimientos superan a los obtenidos por
SCC, sin embrago los productos obtenidos por este
tipo de fuente de activacion requieren de un proceso
de purificacién, suponemos que esto se debe a los
tiempos de reaccién involucrados en cada proceso.

5. CONCLUSIONES
De los resultados obtenidos de la presente
investigacion podemos concluir parcialmente que el

mejor método de activacion fue la SAM, en cuanto
tiempo de reaccion, y % de rendimiento al ser
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comparado con SAU o SCC, la reaccion es llevada
a cabo en una sola etapa, apoyando en gran
medida Quimica Verde, en el contexto de realizar
sintesis seguras, rapida y procesos libres de
disolventes para minimizar la produccion de
subproductos. Sin embargo consideramos necesario
continuar con la caracterizacion por RMN-13C,
espectroscopia de MASAS, andlisis elemental y
Rayos X.
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