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INTRODUCCION

4H-Piranos

v" Propiedades biolbgicas

v’ Propiedades farmacoldgicas:
- Spamoliticos
-Diuréticos
-Anticoagulantes
-Anticancerigenos

EtO

CHO

Catalizador basico
N S - o
OFEt EtO

0 NH,
PIRANO
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HIDROTALCITAS oo

M2*  Catién divalente metalico: Mg, Fe, Co, 0 Zn
M3+ Catidn trivalente metalico: Al, Fe, Cr
A" Aniones con carga negativa

T OH
Layer thickness — M and M*
OH

lnterlamlnatlo:l!: hight & . £ . g . water




+ Estabilidad

* Sintesis |

« Facil separacion |

 Baja toxicidad y
costo

Nanoparticulas
magneticas
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SUPERPARAMAGNETICOS

Bioseparacion
Administracion de
farmacos

Biologia molecular
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Sintesis de Piranos

CHO

o 2 CN LDH
+ +
M { -

CN
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| Fe,0, [M2+,, M3+, (OH)P (A™),, nH,O
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1. Sintesis de hidrotalcitas

(M, M3 (OH)P (A™),, NH,0

M?2* = Mg, Ni, Co
M3+ = Al

X/1-X =3

« Mezcla de nitratos

« Adicidn de urea reflujoa 60y 70°C

« Hidrolizar

 Adicion de una solucion de NaOH y Na,CO,; 2M pH = 10
« Afejamiento durante 24 h

« Lavar Te ot
» Secado a 100°C “

™™ b ™
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2. Sintesis de Fe;O,

Fe2* HCI 12 N NaOH O.1N HCI0.01 N
> > >

Fe3* Agua desoxigenada &) Agitacion Lavado/ secado

3. Sintesis de hidrotalcitas Magnéticas

 Fe,0O, —* solucion de metanol/agua (1:1) pH =10

* Mezcla de nitratos

« Adicion de ureaa lasolucion y poner en reflujoa 60y 70°C
« Hidrolizar = Temperatura hasta ebullicion

« Ajustar el pH con una solucién 2M de NaOH y Na,COs,,

« Afiejamiento durante 24 h

« Lavar con agua destilada caliente

e Secara100°C o unos 80°C



Experimental

CARACTERIZACION o
* Difraccion de Rayos X < Andlisis de Temperatura
«+ Espectroscopia Infraroja Programada de Desorcion de CO,

¢ Microscopia electronica de barrido
ESTUDIO CATALITICO

MgAI(OH) CoMgAI(OH) NiMgAI(OH)
CHO
O o CN
+ )J\)J\OEJ( + < - EtO
CN
v Efecto del solvente « Cristalizacion

Masa del catalizador




RESULTADOS Y DISCUSION




Difraccion de rayos X

NiMgAI(OH)
MgAI(OH)

Intensidad u.a
Intensidad u.a

T T T
10 20 30 40 50 60 70 80 10 20 30 40 50 60 70 80
2 Theta 2 Theta

CoMgAI(OH)

Intensidad u.a

:

T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70 80
2 Theta




Mg 2 25 0kV x5000_2ym ————

Microscopia electronica de barrido
SEM
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Resultados y discusion U<
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Estudio catalitico

CHO
O O CN 8 H N
* MOE’( + < CN * Eto
CN

Catalizador Condiciones %R Catalizador  Condiciones %R
de reaccidn 4H-pirano de reaccion 4H-pirano
T.A, etanol 10 T.A, etanol 16
80°C, etanol 15 80°C, etanol 24
T.A, agua 12 T.A, agua 18
MgAl(OH) 80°C, agua 17 COMgAl(OH) 80°C, agua 25
T.A, sin 5 T.A, sin 10
solvente solvente
80°C, sin 27 80°C, sin 39

solvente solvente




Resultados y discusion c.o:c.
Catalizador Condiciones de reaccion %R
4H-pirano
T.A, etanol 30
80°C, etanol 28
_ T.A, agua 32
NiMgAI(OH) 80°C, agua 35
T.A, sin solvente 45
80°C, sin solvente
55
Condiciones 6ptimas de reaccion
| NiMgAI(OH)
Sin solvente
Temperatura: 80° :
emperatura: 80°C Fe,0,-NiMgAI(OH)




Resultados y discusion <~
Perfiles de Temperatura programada de desorcion - - - -
TPD- CO,
NiMgAI(OH) Fe,0,-NiMgAl
© —
=) ©
a 3
O Q
" s
1(I)0 2(I)0 3(I)0 460 560 660 760 8(I)0 900 1(I)0 260 3(I)0 4(I)() 5(I)0 6(I)0 760 800
Temperatura °C Temperatura °C
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0
Fe _
34 NiMgAI(OH)
@]
S
< ©
S S
© ©
© ks
2 ‘»
2 5
() =
e
] MJ
10 20 30 40 50 60 0 80 1|0 2|0 3|0 4|0 5|0 6|0 7|0 80
2 Theta 2 Theta

Intensidad (u.a)
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NiMgAI(OH) Cantidad de catalizador —
|

Producto 60 mg

Intermediario 1%

Pirano 81%

Otro 1 9%

Otro 2 4%

IENTO (%)

CATALIZADOR Pirano

NiMgAI(OH)

Fe;O,-NiMgAI(OH) 20 55
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SEGUIMIENTO DE LA REACCION 58 &5
100
80 )
S 60- o ® ¢
2 /
5 ° —m— |Intermediario
'S 404/ —e— Pirano
= ® —A— producto x1
5 —w— producto x2
R 2014

<
>u

0 5 10 15 20 25
Tiempo (H)
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CONCLUSIONES

Las hidrotalcitas estudiadas conducen a la formacion del pirano a
80°C en condiciones libre de solvente, sin embargo MgAI(OH) es
mas selectivo hacia la formacion del intermediario de la
condensacion de Knoevenagel.

La incorporacion de un tercer metal en la hidrotalcita resulta en
mejores rendimientos hacia el pirano siendo el catalizador de
NiMgAI(OH) el que presenta los mejores rendimientos.

La incorporacion de particulas magnéticas permite una facil
separacion del catalizador del medio de reaccion y un proceso simple
de aislamiento del producto, sin embargo el catalizador NiMgAI(OH)
pierde su estructura cristalina.
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