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SINTESIS DE N-benzoil-N-bencilidenmeso- 1:2-difeniletilendiamina (Aducto),
Una reaccidn de adicion nucleofilica al grupo carbonilo de benzaldehido
y dimerizacion asistida por microondas

Barrios, Franz'; Ordofiez, Pedro?; Gomez, Edgar?.

I. SUMARIO

Este trabajo se basa en hacer reaccionaruna amina
a un substrato carbonilico de aldeido (Acetato de
amoenio a benzaldehido) mediante la asistencia de
energia de microondas v también en ausencia de
disolventes para oblener compuestos “iminicos vy di-
iminicos® (N-benzoil-N-bencilidenmeso-1:2-difenil-
etilendiamina)} que se utilizan actualmente 2n la
epoxidacion selectiva de polimeros clefinicos (1), El
procedimienio clasico de obtencion de esios
compuestos involucra calentamiento vy reflujo excesivos
(2) por lo gue la irradiacion de la mezcla reaccionante
con energia de microendas (M.O.) representa una forma
de obtencion menos engorrosa y mas rapida.

il INTRODUCCION

La adicidén nucleofilica de aminas a aldehidos pro-
duce iminas que pueden dimerizarse radicalarmente
nasta obtener aductos que son precursores de
cataliticos estereoselectivos. Concretamente se utilizan
en la epoxidacion de olefinas (1). El procedimiento
iradicional de obtencion del aducto (N-benzoil-N-
oencilidenmeso-1:2-difeniletilendiamina) involucra un
iiempo de reaccion muy largo (2) y dado el interés
sintético que existe en la produccion de estos
orecusores de cataliticos estersoselectivos resulta
sumamente Util poder obtenerlos en una forma mas
sencilla que es a través de la radiacion de M.O. Trippett
2). Observo que al reflujar berzaldehido con una
ucidn de una sal de amonio por tres o cuatro horas
obtenia un sdlido cristalino neutro (a). El producto
obtenido poseia un punto de fusién 253-255°C. La
Zrolisis de este producto con 10 % de acido sulfurico
-zrante 3 horas produjo meso-1,2-diamino-1,2-
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difeniletano, el cual tiene un interés reciente como pre-
cursor de catalizadores para la epoxidacidn
enantiomérica de olefinas (2).

(a)(N-benzoi-N-bencilidenmeso-1:2-
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Durante varias decadas se ha observado que un
gran numero de reacciones en donde intervienen
compuestos organicos pueden facilitarse mediante el
uso de radiacién de microondas (3, 4, 5, 6, 7, efc.) v
durante la ultima decada la quimica organica asistida
por microondas ha recibido una atencidn casi dramatica.
El término “facilitar* aqui es usado para sugerir lo
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siguiente:

-Menor tiempo de reaccion,

-Eliminacion de los trabajosos procedimientos
clasicos de sintesis organica.

-Obtencion de mayores rendimientos.

-Eliminacién de un porcentaje apreciable de
productos laterales.

-Menor contacto con substancias toxicas.

-La mayor parte de las reacciones pueden llevarse
a cabo en fase sdlida, minimizadose la descarga de
afluentes ecotdxicos.

Algunos de los mecanismos por los cuales este tipo
de energia es tan eficiente parecen ser:

(a) Absorcién directa de microondas de los
reactivos, o cual provee una transferencia de calor mas
eficiente que en sistemas convencionales (13).

(b) En los sistemas de microondas las reacciones
pueden ser llevadas a cabo a presiones tan altas como
20 bars y a temperaturas de hasta 200°C (13)

(c) En los sistemas en donde intervienen
catalizadores, la habilidad de transmitir energia con gran
intensidad y excelente control directamente a los sitios
precisos de la reaccion catalitica parece ser la clave
del éxito de estas reacciones. Sin embargo muy poco
es sabido acerca de los efectos de las microondas sobre
los sistemas de las reacciones reactivos/cataliticos y
aln menos sobre los mecanismos especificos.

lll. MATERIALES Y METODOS

eMateriales
Benzaldehido
Acetato de amonio silica gel
Etanol absoluto n-butanol
Tolueno

sMetodos

La metodologia se divide en tres pasos.

(a) Se obtuvo el producto por el método tradicional.

(b) Se determinaron las propiedades del producto
para gue sirviera como patron de identificacion por
comparacion del preducto obtenido con microondas.

(c ) Se efectud la misma reaccion en microondas.
Los tiempos de reaccidn fueron establecidos en una
forrma muy aleatoria y tratando de no sobrepasar los 5
min.

Método tradicional: Reflujo 3-4 hrs del aldehido con

acetato de amonio-purificacién del producto
(recristalizacién de tolueno)-identificacion del mismo:
El punto de fusion fue determinado en un aparato de
platina y el espectro IR se practicd en un
espectrofotometro Perkin Eimer modelo 283, limite alto
400 cm’ limite bajo 200 cm’ ', Tiempo de recorrido 6
min, respuesta 2.

En microondas: El aldehido y el acetato de amonio
se colocardn en un erlen meyer dentro del homo de
microondas donde se irradiaron durante 3 minutos.
Luego de enfriar el producto se filfré y se lavo con etanol.
Para la irradiacién de microondas se utilizé un horno
doméstico de microondas . Recristalizacién de tolueno.
Identificacion; El punto de fusion fue determinado en
un aparato de platina y el espectro IR se practico en un
espectrofotometro Perkin Elmer modelo 283, limite alto
400 cm’ limite bajo 200 cm Tiempo de recorrido 6
min, respuesta 2.

V. RESULTADOS

Se obtuvo un compuesto segun el procedimiento
reportado por Trippett (2), el producto, un sélido blanco
que fue recristalizado de toluenc fundio a la misma
temperatura que el aducto de Trippett (255 °C).
Seguidamente se obtuve otro producto que fundio a la
misma temperatura por medio de la mezcla de iguales
cantidades de benzaldehido y acetato de amonio que
las utilizadas por Trippett (2) v se irradio la mezcla du-
rante 3 minutos en un horno de microondas doméstico.
Tal producto fue cristalizado también de tolueno. Una
comparacién de los espectros de infrarojo de ambos
productos demuestra que se trata de un mismo
compuesto.

V. DISCUSION

Ante |a falta de Instrumental adecuado para elucidar
los compuestos obtenidos (Espectrofotometria RMN y
de Masas), la metodologia acogida incluye la obtencién
del compuesto por el método tradicional, para que este
sea el patron de comparacion del compuesto obtenido
por microondas.

V1. CONCLUSIONES

El aducto reportado por Trippett en 1957 (2) como



