APENDICE

En esta seccibn se presentan los espectros de absorcién del infra-
rrojo de los productos obtenidos, junto con algunos que han sido -

reportados®9,

Ademds se presenta espectros de absorcifn del visible para las sp-
luciones acuosas de los quelatos de hierro, obtenidos a partir de

dicetonas y "hierro esponja".

También se presentan dos espectros de resonancia magnética nuclear,
del dimero del estireno y del clorobutil metiléter.

Se incluyen también los cromatogramas.corridos para el anilisis -
cuantitativo y cualitativo de los productos de la reaccién de desul
furacién del dodecanotiol. |
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DISCUSION DE RESULTADOS

Los resultados del anflisis efectuado al "hierro esponja" confirmaron su alto
contenido de hierro metdlico (78-83.4%) y demostraron la estabilidad qufmica

del "hierro esponja" ante la oxidaci6n, ya que el contenido reportado de hie-
rro metilico en el "hierro esponja" .(88,1%) es miy cercano (un poco mis alto) °
al que nosotros determinamos. Con respecto al contenido de hierro total en el
"hierro esponja", Se encontrf que el reportado (88.8%) y el determinado para

los dos lotes analizados (88..2% y 88.6%) coinciden casi exactamente; estos -
resul tados demuestran una gran wmniformidad en la composicién quimica del "hie
TT0 esponja'. |

En cuanto a la discusi6n de los resultados presentados en la Tabla No. 21, pa
ra cada reaccién espectfica en el caso de las reacciones de reduccién del gru
po nitro a amino, se puede ver que se obtuvieron resultados satisfactorios.
Por ejemplo, en la reduccitn del nitrobenceno se obtuvieron rendimientos del -
orden de 75%. En las condiciones que usualmente se emplean en un laboratorio,
esta misma reaccifn de reduccién llevada a cabo con estafio o hierro de alta

pureza, da rendimientos muy similares (60-80%), por lo tanto el resultado an-.
terior es muy bueno, :

También en el caso de la reacciSn de conversifn de nitroalquenos a tompuestios
carbonflicos se obtuvieron resultados favorables, ya que se logr$ obtener ren
dimientos muy similares a los reportados,

En cuanto a las reacciones de desul furacidn, en €l caso.de la obtencifn del
benzotiazol se puede ver que aunque no son mily altos los porcentajes de rendj
miento (34-45%) estos son comparables con los que se obtuvieron con hierro pu

rificado. En el caso de la desulfuracitn del dodecanotiol se obtuvieron rendi
mientos muy satisfactorios (76%). K

* Por otra parte, dentro de las reacciones de acoplamiento, las que emplean ha-
luros bencflicos se han estudiado extensivamente. En estos podemos ver gue --
los resultados obtenidos son miy similares a los obtenidos cuando se utiliza

hierro de alta pureza, lo cual es miy importante y confimma 1a apllcabllldad
del "hierro esponja" en sintesis orginica,
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Al igual que en las otras reacciones, la conversiSn de alcoholes y esteres
en haluros de alquilo propo'rc:ionaron resultados muy semejantes a 1los reporta
dos. En el caso de obtencitn del yoduro de etilo a partir de benzoato de eti
lo, se obtuvieron miy buenos resultados, a pesar de que la técnica experimen
tal desarrollada fu§ unicamente basada en un resumen publicado en el "Chemi~
cal Abstracts".

Con respecto a la descarboxilacién de 4cidos para preparar cetonas, en todos
los casos investigados se obtuvieron resultados relativamtne buenos y compa-
rables a los reportados. |

Uno de los dos tipos de reaccifn estudiados en el que no se obtuvieron resul
tados muy buenos fu€ la reaccitn de lactonizacifn, ya que se logr6 aislar el
producto de tal reaccifn sflo en wno de los seis experimentos realizados.
Sin embargo este resultado no es una base firme para concluir que este tipo
‘de Teaccifn genérica no se puede llevar a cabo con "hierro esponja" debido -
al hecho de que tampoco cuando se utiliz6 hierro de alta pureza para efec -~
tuar esta reaccifn se logrS aislar el producto con un rendimiento comparable
al de la literatura. Por lo tanto lo que se puede deducir de esto €$ que pro
bablemente haya habido.una falla en la t€cnica experimental, aunque realmen-
te en base al nfimero de veces que se repitif el experimento ello :nesﬁlte du-
doso. Otra conclusifn podria ser la de que -los resultados Ieportados en la -
literatura no sean fidedignos.

Otro de los casos en donde se obtuvieron resultados favorables fus 1a reduc-
Ci6n del heptaldehido a heptanol. Los repdimientos obtenidos son poco més ba
jos que los reportados, pero muy semejantes a los obtenidos por nosotros con
hierro de alta pureza,.

En cuanto a la reaccifn de eliminaci6n de 1,2-dibromo -estireno no se logrf -
obtener estireno, pero si de obtuvo un buen rendimiento, mejor que &1 Tepor-
tado, del dimero del estireno, lo cual quiere decir que durante la reacci6n

si se formS estireno, pero €ste solo fufé un intermediario.en la formacitn -~
del dfmero; quizd esto fuf debido a que no se control6 miy rigurosamente 1a
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temperatura de reaccifn. En la reaccifn de deshalogenacifn del teracloruro -
de tolano también se obtuvieron rendimientos miy buenos. S6lo en la reaccitn
de obtencitn del trans-estilbeno se obtuvieron rendimientos relativamente ba
jos.

Otro de los casos en donde ne se logrd aislar una cantidad de producto seme-
jante a la reportada, fu€ en la reacci6bn de acoplamiento de eteres a-cloral-
quilicos, pero las mismas conlusiones expuestas anteriormente en el caso de
1a lactonizacién se pueden establecer, ya que cuando se efectud la reaccitn
con hierro de alta pureza se presentaron resultados similares al caso del --

*hierro esponja'.

En cuanto a la sintesis de tic€teres se obtuvieron resultados favorables. --
También se observs que la formacitn de quelatos es una reaccidn mmy rdpida y
fAcil de llevar a cabo, lo que la hace aplicable a fines analiticos princi--
palmente y podria llegar a ser wna buena herramienta de andlisis para el "--

hierro esponja'.

Es importante sefialar que los resultados generalmente satisfactorios obteni-
dos al 1levar a cabo las reacciones arriba mencionadas con "hierro esponja"
pudieron haber sido mejorados, ya que en ninguno de esos casos se intentd op
timizar rendimientos. -

Finalmente en el unico caso en que Se trato de optimizar rendimientos, el --
acoplamiento del cloruro de bencilo, eon la introduccitn del yoduro alcalino
como catalizador, en todos los experimentos realizados se logrd obtener ren-
dimientos mis altos (58.1% a 86.8% para el producto, dibencilo sin recrista-
lizar y 68.0% a 70.4% para el dibencilo recristalizado) que los reportédos -
(50,6% para el producto sin recristalizar y 36.5% para el producto recrista-’
lizado). Es decir, se logré aumentar casi al doble los rendimientos reporta-
dos utilizando insumos notablemente mis baratos {"hierro esponja'™) mediante
wma técnica mis simple que la t€cnica experimental reportada.
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CONCLUSIONES

No se observ6 ninghn efecto negativo derivado de la presencia de -
los componentes no metfilicos (ganga) del "hierro esponja'.

Se logrd obtener rendimientos generalmente satisfactorios al reem-
plazar hierro purificado por "hierro esponja" empleando las mismas
técnicas y equipo que se recomiendan cuando se usa el hierro de al
ta pureza, a pesar de que no se intentf optimizar rendimientos.

‘En el caso de la reaccidn de acoplamiento de cloruro de bencilo, -
se introdujo una modificacifn que permitié obtener el dibencilo =-
con un rendimiento muy superior al previamente reportado; este nue
vo método presenta ventajas indudables con respecto a todos los co
nocidos y es casi seguramente aplicable a muchas otras reacciones

de acoplamiento de derivados halogenados.

Finalmente podemos afirmar que el "hierro esponja' puede sustituir
ventajosamente al hierro "purificado" en sintesis orginicas; ello

nos permite recomendar que se le utilice tanto en escala de labora
torio como industrial con el substancial ahorro derivado de su me-
nor costo y en muchos casos con un ahorro adicional de tiempo atri
buible a su menor densidad, superior dispersibilidad y mayor poro-_
sidad que otras formas de hierro.
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