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1. Objetivos propuestos en la presentacion del proyecto

Este proyecto pretendia llevar a cabo un cambio conceptual del Laboratorio de Quimica
Organica ll, introduciendo métodos del aprendizaje basado en indagacion guiada. Surge
de la necesidad de modificar el enfoque que actualmente reciben las préacticas
asociadas a la asignatura de Quimica Organica Il que el Departamento de Quimica
Orgénica de la Facultad de Ciencias Quimicas imparte en el tercer curso del Grado en
Quimica y el cuarto curso del Doble Grado en Quimica y Bioquimica. Se persigue, no
s6lo modificar las sesiones practicas que actualmente se imparten, sino cambiar
conceptualmente el proceso de ensefianza-aprendizaje en el laboratorio. En este
sentido, las sesiones practicas deben convertirse en un aprendizaje activo que mejore
el grado de implicacion y motivacion de los estudiantes a través de una metodologia
constructivista. Se ha disefiado, por tanto, un aprendizaje centrado en el estudiante,
donde los alumnos podran tomar decisiones basadas en la experimentacion a lo largo
de un verdadero proceso de investigacion. Con este cambio, se desea lograr que los
alumnos de Quimica Orgénica Il, que ya tienen un conocimiento de las técnicas basicas
necesarias en un laboratorio, puedan iniciarse en el proceso de investigacion autbnoma
en el cual el profesor actia como moderador, guiando a los estudiantes para que puedan
encontrar por ellos mismos soluciones y respuestas a los problemas planteados, y
dandoles espacio para que puedan experimentar, plantear cuestiones, cometer errores
e interiorizar conceptos mediante el autoaprendizaje. Las asignaturas practicas
constituyen una magnifica oportunidad para lograr este obijetivo.

Para ello, el equipo de trabajo, formado por algunos de los miembros de la comision de
practicas del Departamento de Quimica Organica, propuso pasar de un laboratorio
tradicional basado en la realizacion de experimentos expositivos que ilustran reacciones
y conceptos quimicos importantes, a una experimentacion basada en la investigaciéon
que requiera que los alumnos realicen sus propias hip6tesis, planifiqguen su experimento,
reflexionen y tomen decisiones durante el desarrollo cada sesién. Se utilizaron como
estrategias principales:

1) Disefio de una practica piloto basada en los conceptos del aprendizaje basado
en investigacion, que supone que, en la sesidén de practicas, cada estudiante
realice una experimentacion diferente a la de la de sus compafieros, pero que
suponga la adquisicion de conceptos similares y mismas competencias. Para
ello, los estudiantes deberan elucidar la estructura de los reactivos de partida
para llevar a cabo una reaccién quimica, tomar decisiones individuales ante la
aplicacion de un procedimiento general y analizar los resultados utilizando
diferentes técnicas analiticas y espectroscopicas.

2) Disefio y elaboracién del material de laboratorio necesario para convertir las
practicas ya existentes en formato expositivo en experimentos basados en
investigacion, planteando preguntas que los alumnos deben responder a lo largo
del experimento, sin proporcionarles previamente los resultados esperados, sino
promoviendo un aprendizaje activo que integre los nuevos conceptos inferidos
a partir de un verdadero proceso de experimentacion e investigacion.

3) Fomento de la discusién de los resultados obtenidos en cada experimento entre
los estudiantes al final de la sesidon, donde el profesor actia como moderador de
una discusion entre los alumnos que les permite aprender de los errores y
aciertos del resto de compafieros. Esta puesta en comun supone una motivacion



y estimulo adicional en la busqueda activa de respuestas, ya que el feedback de
los resultados tiene un alto componente de evaluacion entre iguales (peer-
assessment), proporcionando ademas una competencia basica en las ciencias
experimentales, como es la discusion cientifica de resultados.

Para conseguir los objetivos generales del proyecto nos planteamos los siguientes
objetivos especificos:

1) Disefiar y probar una practica piloto basada en el aprendizaje por investigacion.

2) Disefiar y elaborar el material de laboratorio necesario para reformular las
practicas ya existentes planteando interrogantes, introduciendo etapas de disefio
experimental, toma de decisiones e interpretacion y discusion de los resultados.

3) Disefar un guion del profesor para asesorar la docencia en las practicas.

4) Crear encuestas para valorar la experiencia, tanto desde la perspectiva del
alumno, como del profesor.

2. Objetivos alcanzados

El objetivo principal de este proyecto, que consta de varias fases, consiste en un cambio
metodolégico del proceso de ensefianza-aprendizaje empleado en el laboratorio de
Quimica Organica Il. En este sentido, durante el curso 2021-22, dentro del marco de
este proyecto de innovacion, se ha iniciado dicha transformacion, logrando varios de los
objetivos especificos propuestos. Sin embargo, aun debemos seguir modificando tanto
las practicas de laboratorio, como el material docente empleado. Una vez implementada
esta nueva metodologia, la evaluacion por parte de profesores y estudiantes nos ha
permitido ajustar aquellos aspectos que son susceptibles de mejora y proponer nuevas
estrategias de innovacion.

A continuacion, se analizan los logros alcanzados en relacién a los objetivos especificos:

Objetivo 1. Diseflar y probar una practica piloto basada en el aprendizaje por
investigacion.

Se ha disefiado e implementado una practica basada en el método de aprendizaje
mediante investigacion o indagacion guiada. En dicha practica, cada estudiante realiza
un experimento diferente al de sus compafieros. Se les proporciona con anticipacion el
material necesario para realizar el analisis de los productos de partida para llevar a cabo
una reaccion de condensacion aldélica cruzada. Una vez analizados, se plantean los
posibles productos de reaccién. Durante la sesion de practicas, se provee a los alumnos
de un procedimiento general sobre el cual deben ir tomando decisiones individuales en
funcidn de sus resultados. Transcurrida la sesién de practicas y aislado el producto de
la reaccion, el analisis estructural del compuesto obtenido permite confirmar la hipétesis
sobre el transcurso de la reaccion.

Indicadores del Obijetivo 1.:

- Guion proporcionado a los alumnos (Anexo ).
- Material docente para llevar a cabo el andlisis estructural de reactivos y
productos (Anexos Il y IlI).



Objetivo 2. Disefar y elaborar el material de laboratorio necesario para reformular las
practicas ya existentes planteando interrogantes, introduciendo etapas de disefio
experimental, toma de decisiones e interpretacion y discusion de los resultados.

Se ha desarrollado el material docente necesario para realizar una de las practicas ya
existentes siguiendo una metodologia basada en investigacion. Se utilizara esta practica
como modelo para implantarlo en otras practicas tras la evaluacion de los resultados de
aprendizaje.

Indicadores del Obijetivo 2:

- Material docente creado para llevar a cabo una practica de cuatro sesiones
mediante una metodologia basada en investigacién (Anexo V).

Objetivo 3. Disefiar un guion del profesor para asesorar la docencia en las practicas.

Se ha elaborado el guion del profesor para la docencia préctica del Laboratorio de
Quimica Organica Il. Dicho guion ha sido puesto a disposicién de todos los profesores
de practicas en el espacio creado para las practicas en el Campus Virtual.

Indicadores del Obijetivo 3:

- Nuevo cronograma (Anexo V)
- Guion proporcionado a los profesores de practicas (Anexo VI).

Objetivo 4. Crear encuestas para valorar la experiencia tanto desde la perspectiva del
alumno como del profesor.

Se han creado encuestas para valorar el desarrollo de las practicas en general y, en
particular, las dos practicas implementadas que emplean una metodologia basada en
investigacion guiada.

Indicadores del Obijetivo 4:

- Encuestas realizadas a los estudiantes (Anexo VII).

- Encuestas realizadas a los profesores (Anexo VIII).

- Resultados de las encuestas de los estudiantes (Anexo 1X).
- Resultados de las encuestas de los profesores (Anexo X)



3. Metodologia empleada en el proyecto

La metodologia empleada en el proyecto se ha desarrollado en seis fases, segin se
detalla a continuacién. A lo largo de todo el proyecto se han mantenido reuniones de
coordinacién entre los miembros del equipo, asi como asignacion de tareas y discusion
y evaluacion de los resultados.

FASE 1 (Mar 2021-Abr 2021). Responsables: B. lllescas, M.J. Rodriguez, M.P.
Martinez, R. Gdmez, B. Lora, T. Martinez, A.B. Descalzo.

- Andlisis de las practicas de laboratorio llevadas a cabo actualmente y de las
competencias a adquirir por parte de los estudiantes.

- Propuesta de sustitucion de una sesion tradicional de laboratorio por una practica
piloto adaptada a los contenidos teoricos de la asignatura de Quimica Orgénica
Il'y que sigue un método de aprendizaje basado en investigacion.

- Analisis del cronograma de las practicas y reestructuracion del mismo.

FASE 2 (May 2021-Ago 2021). Responsables: B. lllescas, R. Gomez. Implicados: J.
Cabrera, J. Patino, J. Santos, A. Villalonga, B. Mayol, S. Serrano, S. Cembellin.

- Busqueda bibliogréfica para el disefio de una practica piloto basada en el método
de aprendizaje mediante investigacion guiada. Dicha préactica es individualizada
para cada estudiante.

- Puesta a punto y experimentacion. Se necesitaba disponer de una reserva de
12-15 experimentos diferentes. Se han realizado mas de 30 pruebas y cada
experimento ha sido ensayado al menos dos veces.

- Recopilacion de condiciones experimentales y analisis de resultados de las
practicas probadas (cromatografia, espectros de RMN, espectros de masas,
etc.)

FASE 3 (May 2021-Jun 2021). Responsables: B. lllescas, R. Gomez, M.P. Martinez, T.
Martinez.

- Disefo y creacion del material docente necesario para transformar una practica
de cuatro sesiones de laboratorio, pasando del guion expositivo a un método de
aprendizaje basado en investigacion.

FASE 4 (Jul 2021-Sep 2021). Responsables: B. Lora, A.B. Descalzo, M.J. Rodriguez,
M.P. Martinez.

- Elaboracion del cronograma detallado y del guion del profesor para el desarrollo
de las practicas de Quimica Organica Il.

FASE 5 (Oct 2021-Nov 2021). Responsables: B. lllescas, B. Lora, M.J. Rodriguez, M.P.
Martinez. Implicados: A. Villalonga, B. Mayol.

- Elaboracién de encuestas para la evaluacion de las nuevas practicas. Las
encuestas para los alumnos se realizaron en papel, mientras que las encuestas
para el profesorado se llevaron a cabo online.

- Analisis cuantitativo de los resultados de las encuestas.

FASE 6 (Abr 2022-May 2022). Responsable: B. lllescas. Implicados: todo el equipo.

- Evaluacién de las nuevas practicas, puntos débiles o elementos de mejora.
- Redaccién de la Memoria final del proyecto.



4. Recursos humanos
Equipo docente:
Responsable: Beatriz M. lllescas Martinez, Catedrética de Universidad.

Equipo de trabajo: M@ Paloma Martinez Ruiz, Catedratica de Universidad; M2 Josefa
Rodriguez Yunta, Profesora Titular de Universidad; Rafael Gbmez Aspe, Profesor Titular
de Universidad; Beatriz Lora Maroto, Profesora Titular de Universidad; Teresa Martinez
del Campo, Profesora Titular de Universidad; Ana Belén Descalzo Lopez, Profesora
Titular de Universidad; José Santos Barahona, Profesor Contratado Doctor; Sara
Cembellin Santos, Profesora Contratada Doctora.

El equipo docente estd compuesto por siete profesores con amplia experiencia en la
imparticion de précticas de laboratorio de Quimica Orgénica, asi como en la
coordinacién de las mismas. Se han unido al equipo dos profesores de nueva
incorporacion al departamento.

Investigadores Postdoctorales: Justo E. Cabrera Gonzalez. Investigador del
programa de atraccion de talento de la CAM.

Estudiantes Predoctorales: Jennifer Patino Alonso, Sergio Serrano Buitrago, Anabel
Villalonga Chico, Beatriz Mayol Hornero.

PAS: Javier Hernandez-Cornejo Pérez, Técnico Superior de Laboratorio.



5. Desarrollo de las actividades

Segun la metodologia indicada anteriormente, el desarrollo del proyecto se ha
organizado en varias fases, dentro de las cuales se han llevado a cabo diferentes
actividades.

FASE 1 (Mar 2021-Abr 2021).

Actividad Andlisis de las préacticas de laboratorio llevadas a cabo actualmente,
1.1. detectando los problemas encontrados. Revision de las competencias
a adquirir por parte de los estudiantes.

Actividad Propuesta de sustitucion de una sesion tradicional de laboratorio por
1.2. una practica piloto adaptada a los contenidos tedéricos de la asignatura
de Quimica Orgénica Il y que sigue un método de aprendizaje basado
en investigacion.

Actividad Andlisis del cronograma de las practicas y reestructuracion.

1.3.

FASE 2 (May 2021-Ago 2021).

Actividad Busqueda bibliografica para el disefio de una practica piloto. Tras la
2.1. revision y busquedas realizados, se decidié implementar una practica
de condensacién alddlica individualizada para cada estudiante. Dicha
practica formaria parte del bloque de “QUIMICA DE ENOLATOS” que
aparece recogido en la guia docente de la asignatura.

Actividad Puesta a punto y experimentacion. Se buscaron condiciones
2.2. experimentales para llevar a cabo la reaccion de condensacion
alddlica empleando un procedimiento general. Se eligieron los
reactivos de partida (10 aldehidos y 10 cetonas aprox.) y se realizaron
experimentalmente las pruebas. Se llevaron a cabo méas de 30
pruebas diferentes. Se descartaron las que no dieron buenos
resultados, y se repitieron al menos dos veces las positivas. Se
aislaron y purificaron los diferentes productos de reaccion.

Actividad Recopilacion de condiciones experimentales y analisis de resultados
2.3. de las préacticas probadas (cromatografia de capa fina, cristalizacion,
puntos de fusion, etc.). Se llevo a cabo la caracterizacion estructural
completa de reactivos y productos mediante espectroscopia infrarroja,
espectrometria de masas y resonancia magnética nuclear de *Hy 3C.
Con todo ello, se ha elaborado una amplia coleccion de espectros que
guedara a disposicion del Departamento de Quimica Organica (un
ejemplo se encuentra recogido en el Anexo lll).

FASE 3 (May 2021-Jun 2021).

Actividad Disefio y elaboracion del material docente siguiendo una metodologia
3.1. basada en investigacion guiada. Se decidid sustituir el material
disponible para la practica de cuatro sesiones que corresponde al
bloque de “QUIMICA DE PRODUCTOS NATURALES” recogido en la
guia docente de la asignatura. ElI material elaborado se recoge en el
Anexo IV.




FASE 4 (Jul 2021-Sep 2021).

Actividad Elaboracion del cronograma para el desarrollo de las practicas. El
4.1. nuevo cronograma se encuentra recogido en el Anexo V.
Actividad Propuesta y elaboracion del guion del profesor de préacticas de
4.2. Quimica Organica Il. La labor de asesoramiento y tutorizacion al

profesorado fue realizada mediante reuniones de coordinacién. El
guion del profesor se encuentra recogido en el Anexo VI.

FASE 5 (Oct 2021-Nov 2021).

Actividad
5.1.

Elaboracion de encuestas de satisfaccion para profesores y alumnos
(Anexos VIl y VIII). Para asegurar una mayor participacion, se decidio
realizar las encuestas a los alumnos en papel, de forma andnima, tras la
realizacion del examen de practicas. En cambio, las encuestas de los
profesores si se llevaron a cabo online. Tras el andlisis cuantitativo de las
encuestas (Anexos IX y X), el equipo de trabajo de este proyecto realizd
una evaluacion de los resultados obtenidos.

FASE 6 (Abr 2022-May 2022).

Actividad Evaluacién de las nuevas practicas, puntos débiles o elementos de

6.1. mejora. Tras el analisis tanto de las encuestas como del rendimiento de
los alumnos y la experiencia del profesorado, se concluye que se han
logrado algunos de los objetivos planteados como mejora del proceso
de aprendizaje en el laboratorio de Quimica Organica Il. Sin embargo,
esto ha supuesto una sobrecarga de trabajo tanto para el estudiante
como para el profesor. Cabe destacar que la practica mejor valorada por
los estudiantes ha sido la practica piloto individualizada y que emplea
una metodologia basada en investigacion guiada. Se sugieren
elementos de mejora y se decide seguir avanzando en la transformacion
del laboratorio de Quimica Orgénica |l.

Actividad Redaccion de la Memoria final del proyecto. La Memoria ha sido

6.2. elaborada por la responsable del proyecto y revisada por el equipo
docente.

6. Anexos

Anexo | Guion proporcionado a los alumnos para nueva practica

Anexo I Material docente entregado a los alumnos para nueva practica

Anexo Il Ejemplo del material creado para la elucidacion estructural de la
practica piloto

Anexo IV Material docente entregado a los alumnos para transformar una
practica existente

Anexo V Cronograma

Anexo VI Guion del profesor

Anexo VII Encuestas realizadas a los estudiantes

Anexo VIII | Encuestas realizadas a los profesores

Anexo IX Resultados de las encuestas de los estudiantes

Anexo X Resultados de las encuestas de los profesores




Anexo |. Guion proporcionado a los alumnos para nueva practica

PRACTICA 4: Quimica de Enolatos I

Sintesis y caracterizacion de productos de condensacion
alddlica entre especies desconocidas

(1 Sesion)

1. INTRODUCCION Y FUNDAMENTO
1.1. Reaccién de condensacién aldolica

La reaccion de condensacién alddlica es una de las reacciones mas importantes de
formacién de enlaces C-C y ha sido muy empleada en la sintesis de productos naturales y
sintéticos de estructuras complejas y con alto grado de estereocontrol, muchos de ellos con
aplicaciones farmacéuticas (Figura 1). Por ejemplo, para sintetizar el farmaco anticolesterolémico
Lipitor (atorvastatina), aprobado en 1996, la empresa Pfizer empleaba dos reacciones aldélicas,
permitiendo la produccion de cantidades del farmaco en la escala de los multigramos. Para la
sintesis del anticancerigeno Rhizoxin D, se recurrid6 a una reaccion aldolica asimétrica para

acoplar los dos fragmentos principales.

Atorvastatin Rhizoxin D

Figura 1. Estructura de dos medicamentos en cuya sintesis se emplean reacciones de condensacion

alddlica (los enlaces C-C formados se muestran con un color diferente).

La reaccién aldédlica supone la adicion del enol/enolato de un compuesto carbonilico
(nucledfilo) a un aldehido o cetona (electréfilo). El producto inicial de la reaccién es un compuesto
B-hidroxicarbonilico (aldol) que, bajo ciertas condiciones, puede deshidratarse para generar el
correspondiente compuesto carbonilico a,B-insaturado.

Los compuestos carbonilicos pueden enolizar en medio acido o basico (Figura 2). Los
protones en alfa del carbono carbonilico son ligeramente acidos (pKa ~25) y cuando se tratan
con bases fuertes dan lugar a carbaniones, cuya carga negativa estara principalmente en el
oxigeno y que reciben el nombre de enolatos. Cuando se emplea una base como NaOH (pKa
~15, comparese con el pKa de los protones en alfa del carbono carbonilico), sélo se forma una

pequefia porcidon de enolato; sin embargo, en presencia de reactivos electréfilos puede



reaccionar, desplazandose el equilibrio hacia la formacién de mas enolato. Por tanto, aunque la
base (NaOH) no sea lo suficientemente fuerte para formar los enolatos cuantitativamente, la

reaccion con una especie electréfila es aun posible.

Reaccién Alddlica

Electrofilo Nucledfilo O
(e} o R
_Base M Base )J\a)\
R B SR
-+~ Electrdfilo )
Enolato nuevo enlace c-C Compuesto .p-insaturado
H &cidos . o Compuesto -hidroxicarbonilico
Compuesto enolizable ﬂ) Aldol
R~ alquilo R
aromatico
O OH

ALK,

Producto de autocondensacién aldélica

Figura 2. Formacién de un nuevo enlace C-C: la enolizacion del compuesto carbonilico en medio basico da

lugar a especies nucledfilas que pueden conducir al producto de condensacién alddlica.

Cuando la reaccion alddlica se produce entre un enolato y un compuesto carbonilico de
la misma especie, se denomina autocondensacion. Por el contrario, cuando la reaccién tiene
lugar entre enolatos y carbonilos de especies diferentes, recibe el nombre de condensacion
alddlica cruzada. Esta Gltima tiene mucha mas utilidad sintética, siempre y cuando pueda evitarse

la formacion de mezclas de hasta 4 productos distintos.

1.2. Reaccion de condensacién alddlica cruzada

En una reaccién de condensacion alddlica cruzada se emplean dos compuestos
carbonilicos distintos, uno actuando como nucle6filo (en su forma de enol o enolato), y el otro
como electrofilo.

Enolizable sdlo en una posicion

O
: O@

Nucledfilo / H _Base /K
T R
(@]

Electrdfilo M mas electrdfilo que ——
R DR

No enolizable

Figura 3. Requisitos para el reactivo nucledfilo y el electréfilo para poder realizar una reaccién de

condensacion alddlica cruzada.

Para poder llevar a cabo una condensacion aldélica cruzada con éxito, deben cumplirse
los siguientes requisitos:
e Sodlo uno de los reactivos debe ser enolizable (el que actuard como nucledfilo), y debe

generar s6lo un enolato. Cuando el nucledéfilo es una cetona, se eligen cetonas



simétricas, en las que sélo es posible formular un enolato, o aquellas en las que s6lo uno
de los lados es enolizable (acetofenona, por ejemplo).
e El reactivo electréfilo debe ser no enolizable y mas electrdéfilo que el primero. Por regla

general, los aldehidos son mas electréfilos que las cetonas.

2. OBJETIVO

En este experimento se llevara a cabo la reaccion de condensacion aldélica cruzada
entre un aldehido A y una cetona B de estructuras desconocidas. Antes de la sesién experimental
de laboratorio se realizara un trabajo previo de elucidacion estructural de los reactivos mediante
técnicas espectroscopicas, formulacion del mecanismo y propuesta del producto principal y

productos secundarios de la reaccion.

O O
NaOH
)L + )L ———  Producto(s)
R H R’ R"

A B

3. TRABAJO PREVIO:

3.1. Elucidacion estructural de los reactivos de partida y propuesta de los posibles
productos de reaccion.

El trabajo se realizara siguiendo los pasos detallados en la Ficha de Trabajo (Anexo 3),
la cual se entregara al profesor al menos el dia anterior al inicio de la practica. Una vez corregida,

se incorporara a la Memoria de Laboratorio como introduccién a la Practica 4.

3.2. Completar el cuadro de reactivos y disolventes.
Calcular las cantidades de reactivos necesarias y completar en el cuaderno el cuadro de
reactivos para cada reaccion (Anexo 1). Completar frases y recomendaciones de seguridad de

los reactivos.

4. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

4.1. Aparatos y material

Matraz redondo de 25 mL boca B-14 Tubos de ensayo (pruebas de recristalizacion)
Pieza de agitacion Embudo cénico

Pipeta de 1 mL (M.G.) Magnetoagitador (M.U.)

Pipetade 5 mL Cubeta de cromatografia en capa fina (CCF)
Probeta de 25 mL Capilares para CCF

Buchner Cromatofolios

Papel de filtro Capilares de punto de fusiéon

Kitasato Tubos de RMN (caracterizacion)



Erlenmeyers 50 o 100 mL

4.2. Reactivos y disolventes

Aldehido A Hexano

Cetona B Acetato de etilo
Etanol 96% Metanol

Disolucion acuosa NaOH 50% Cloroformo deuterado

4.3. Procedimiento Experimental

NOTA: Antes de iniciar la reaccion, optimice las condiciones de CCF para el seguimiento de la
misma. Para ello, analice los reactivos de partida, empleando mezclas de Hex/AcOEt de
polaridad variable (empezar con proporciones 9:1y 1:1, y continuar con otras mezclas segun el
resultado).

Sintesis: En un matraz de fondo redondo de 25 mL se agregan 300 mg del aldehido A y
300 mg de la cetona B y se coloca un agitador magnético. La mezcla se disuelve en 3 mL de
etanol al 96 % y se agita.! Se afiaden entonces 0,4 mL de una disolucion acuosa de NaOH all
50% y se deja agitando vigorosamente a temperatura ambiente. Transcurridos 10 min, se analiza
mediante CCF el progreso de la reaccion.? Segln el resultado obtenido, se detiene la reaccion o
se mantiene la agitacion otros 15 min.

Separacion y Aislamiento: Una vez completada la reaccién, se afiaden unos 5 mL de
agua fria (0 °C, mezcla agua/hielo) y se deja agitando durante 5 min. La suspension o solido
obtenido se filtra en un embudo Blchner y se lava con aproximadamente 20 mL de agua fria (0
°C).3

Purificacion: Realizar pruebas de recristalizacion del producto obtenido empleando como
disolventes AcOEt, EtOH o MeOH. Una vez recristalizado todo el sélido en el disolvente o mezcla
de disolventes (5-10 mL aprox.), el solido recogido en el embudo Biichner se lava con la minima
cantidad fria del disolvente elegido (en el caso de mezclas, en el disolvente en el que no es
soluble), se seca y se pesa para calcular el rendimiento.

Caracterizacion fisica: Determinar el punto de fusion y el Rr del producto obtenido, y

compararlos con los datos recogidos en la bibliografia.

Caracterizacion espectroscdpica: Siguiendo el mismo formato de recogida de datos

gue el seguido para la elucidacién de la estructura de los reactivos A y B (ver Ficha de trabajo),
determine la estructura del producto puro obtenido en la reaccion alddlica mediante las técnicas
de MS, IR (KBr) y RMN (*H-RMN, 13C-RMN y DEPT-135 en disolucién de CDCls), para determinar

! Algunas reacciones requieren que se agreguen 2-5 mL adicionales de etanol tras agregar la base, ya que
se forma un producto solido en cantidad suficiente para entorpecer la agitacion.

2 Si la mezcla de reaccion presenta sélido, se puede disolver afiadiendo DCM.

3 Algunos solidos obtenidos son viscosos y quedan pegados al agitador magnético, pero se filtra todo
igualmente, se recupera el sélido con el agitador y se continlia siguiendo el procedimiento general.



la estructura del producto obtenido y su pureza (analizar las sefiales sobrantes en los espectros
de RMN). Incorporar las tablas de datos correspondientes a la Memoria de Laboratorio junto con

el resto de resultados experimentales.

5. CUESTIONES

1. ¢ Coémo seria el proceso de condensacién aldélica en medio acido?

2. Dibuje la estructura de al menos dos compuestos carbonilicos que sé6lo puedan dar lugar a la
formacién de un enolato. Dibuje al menos dos compuestos carbonilicos no enolizables y mas
electrdéfilos que los anteriores.

3. ¢Qué valores de Rf son adecuados para poder seguir adecuadamente la reaccion? ¢El
producto de reaccién serd mas o menos polar que los reactivos?

4. Explique qué conclusiones pueden obtenerse del analisis de la mezcla de reaccion mediante
CCF.

5. Indique el procedimiento seguido para elegir el disolvente de recristalizacion y justifique su
eleccion.

6. ¢ Qué condiciones experimentales (proporciones estequiométricas, orden de adicion,

disolventes, bases, etc.) pueden modificarse para mejorar el rendimiento de la sintesis?

6. BIBLIOGRAFIA
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ANEXO II. Material docente entregado a los alumnos para nueva practica

FICHA DE TRABAJO PRACTICA 4

Sintesis y caracterizacion de productos de condensacion
alddlica entre especies desconocidas.

Instrucciones para la cumplimentacion de la ficha de trabajo: leer detenidamente las

instrucciones de cada apartado de la ficha. Hay que rellenar la ficha de trabajo a mano (no se

admitiran formatos electrénicos) empleando los cuadros, espacios o tablas incluidos en la misma.

En los casos en los que el espacio destinado a cada apartado sea insuficiente, pueden afiadirse

mas hojas o modificar los cuadros y tablas antes de imprimirla.

1. Elucidacién estructural de los reactivos de partida: apoyandose en los puntos clave

recogidos en la siguiene tabla, analice los espectros proporcionados por el profesor y determine

la estructura de los reactivos a y b. Si necesita mas columnas, puede afiadirlas.

Tabla. Guia para la elucidacién estructural de los reactivos y productos de reaccién

Analisis de espectros

Puntos clave

Objetivo

Andlisis de los reactivos
mediante GC-MS
Anadlisis de los reactivos
mediante 'H RMN
Andlisis de los reactivos

mediante IR

Analisis del producto mediante
"H RMN

Analisis del producto mediante
IR

Determinacion de la masa molecular de
los reactivos

Presencia del singlete caracteristico de
aldehidos a & ~ 9 ppm

Presencia o ausencia de grupos
funcionales adicionales

Identificar las sefiales que vienen de los
reactivos y sefales que son nuevas del
producto

Observacion del patron de
acoplamiento de la zona olefinica

Presencia de banda de alcohol o de
olefina

Célculo del NEDE

Identificaciéon de los reactivos de
partida

Identificacion de otros
funcionales en los reactivos

grupos

Identificacion del sitio de reaccién en
la cetona de partida

Confirmacion de formacion del
compuesto a,B-insaturado.
Determinacion de la estereoquimica
del doble enlace

Confirmacién de formacién del aldol
o el compuesto a,B-insaturado




REACTIVO 1

IR:
Sefial | Frecuencia (cm™) asignacion
MS:
Sefial m/z asignacion
1H RMN:
Senial 6 (ppm) Integral Multiplicidad J (Hz) Fragmento estructural
13C RMN
Sefial S (ppm) Asignacién Sefial & (ppm) Asignacion

Estructura propuesta para el Reactivo 1:




REACTIVO 2

IR:
Sefial | Frecuencia (cm™) asignacion
MS:
Sefial m/z asignacion
1H RMN:
Senfal S (ppm) Integral Multiplicidad J (H2) Fragmento estructural
13C RMN
Sefial 6 (ppm) Asignacion Sefial o (ppm) Asignacion

Estructura propuesta para el Reactivo 2:




Una vez elucidada la estructura de los reactivos de partida, determine:

Estructura especie nucledfila Estructura especie electroéfila

Represente todos los posibles productos de reaccion, y proponga cual de ellos sera
mayoritario:

Indique qué caracteristicas espectroscopicas del producto de reaccién obtenido le permitira

distinguir entre los posibles productos formulados en el apartado anterior.

IR




H RMN

B3C RMN

Realice una busqueda bibliogréafica del producto principal de la reaccion propuesto para averiguar

su punto de fusién y caracteristicas espectroscépicas

Datos bibliograficos encontrados




Reaccion:

Reactivo 1

Reactivo 2

férmula molecular

PM (g/mol)

P.eb. o P.f. (°C)

riqueza

densidad (g/mL)

moles

equiv. tedricos

equiv. reales

masa (g)

volumen (mL)

Hazards (H)

Precautions (P)

Explicacién de las frases H/P:

Frases H:

Frases P:

Calcule el rendimiento de la Reaccién:




Elucidacion estructural del producto de reaccion

IR:
Sefial | Frecuencia (cm™) asignacion
1H RMN:
o Fragmento
Senfal o (ppm) Integral | Multiplicidad J (Hz2)
estructural
13C RMN:
Senfial 6 (ppm) Asignacion Senfial 6 (ppm) Asignacion
MS:
Sefial m/z asignacion

Estructura propuesta para el producto de reaccion:




Anexo lll. Ejemplo del material creado para la elucidacion estructural de la practica
piloto.

Practica 4. Sintesis y caracterizacion de productos de
condensacion aldélica entre especies desconocidas.
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Anexo IV. Material docente entregado a los alumnos para transformar una practica
existente.

PRACTICA 6: Quimica de Productos Naturales

Planificacién y desarrollo de una sintesis organica:
Obtencién de a-terpineol

(4 sesiones)

1. INTRODUCCION Y FUNDAMENTO

El terpineol, también llamado terpilenol, es un terpeno ampliamente utilizado en la
industria por sus propiedades organolépticas. Esta presente en diversos aceites aromaticos y su
campo de aplicacion es amplio y variado. Su fuerte olor a lila hace que sea utilizado como
perfume en cosmética. También presenta propiedades como pesticida y se utiliza en la industria
minera en la extraccion de oro, plata, cobre, wolframio e incluso uranio, debido a su capacidad
de generar espumas que favorecen la flotacién de dichos metales y por tanto su separacion de
otras sustancias no deseadas. Sus propiedades como antiséptico sirven, en combinacion con
otras sustancias, para aliviar congestiones respiratorias asociadas a resfriados. En la industria
textil se utiliza para producir tintes de alta calidad.

Todas estas propiedades hacen que la demanda de terpineol en el mercado sea elevada
Y que esta sustancia, pese a su estructura sencilla, sea un producto muy valioso.

En general, el terpineol, como otros terpenos relacionados, suele obtenerse de fuentes
naturales (resinas de coniferas). Muchos compuestos ampliamente utilizados por su aroma,
como el geranial, nerol, citral, mentol, etc., pueden también prepararse a partir de terpineol, lo

cual mejora la calidad cuando estos productos se obtienen de forma sintética.

2. OBJETIVO

El objetivo de esta préactica es planificar y llevar a cabo la sintesis de un producto natural,
concretamente un terpeno (a-terpineol, 4), empleando para ello la metodologia cientifica basada
en la bisqueda de informacion. Dicha sintesis consistira en dos etapas sintéticas, tal y como se

muestra en el siguiente esquema retrosintético:

\f + l
oH : "CO,Me A CO,Me
4

3 1 2

La metodologia empleada requiere de la realizacion de un trabajo previo de blusqueda
de informacion, propuesta de un plan de sintesis y planificacion del proceso sintético que se
llevara a cabo con antelacion, siguiendo los pasos marcados en una ficha de trabajo. Esta ficha
seré corregida y aprobada por el profesor, y NO SE REALIZARA NINGUN EXPERIMENTO SIN



SU SUPERVISION PREVIA. Una vez completada, la ficha se incorporara al cuaderno de

laboratorio.

3. TRABAJO PREVIO
INSTRUCCIONES PARA LA CUMPLIMENTACION DE LA FICHA DE TRABAJO:

- Leer detenidamente las instrucciones de cada apartado de la ficha, e imprimirla. Hay que
rellenar la ficha de trabajo a mano (no se admitiran formatos electrénicos) empleando los
cuadros, espacios o tablas incluidos en la misma. En los casos en los que el espacio
destinado a cada apartado sea insuficiente, pueden afiadirse mas hojas o modificar los

cuadros y tablas antes de imprimirla.

Rellenar el apartado 1 de la Ficha (Planteamiento de la estrategia sintética), correspondiente
a la bisqueda bibliografica y propuesta del plan de sintesis, y entregarla al profesor para su
correccién, en el plazo marcado por éste.

- Una vez autorizado el plan de sintesis, rellenar el apartado 2 de la ficha (Disefio del proceso
sintético) (rellenar uno por cada etapa sintética), y entregarla al profesor para corregirla, en
el plazo marcado por éste y concretar la planificacion de la sintesis.

- Llevar a cabo la sintesis siguiendo la planificacion acordada, y anotar todos los aspectos
significativos del proceso (desarrollo, tiempos, cambios, observaciones, etc.) en el apartado
3 (Desarrollo experimental).

- Una vez aislado y purificado el producto obtenido en cada etapa, rellenar el apartado 4

(Resultados y Caracterizacion).



Ficha de Trabajo Practica 6
Planificacion y desarrollo de una sintesis orgéanica:
Obtencién de a-terpineol

1. Planteamiento de la estrategia sintética:

1.1. Busqueda bibliogréafica (Importante: introducir los términos en inglés):

1.1.1. Basqueda bibliogréfica del producto 3.
Anote las referencias bibliograficas encontradas (méax. 5) y escriba una breve resefia de la
informacion encontrada en cada una (2-3 lineas) que sea relevante para la practica.



1.1.2. Bisqueda bibliografica del producto 4.
Anote las referencias bibliograficas encontradas (méx. 5) y escriba una breve resefia de la
informacion encontrada en cada una (2-3 lineas) que sea relevante para la practica.



1.2. Propuesta del plan de sintesis.

Proponga las etapas sintéticas necesarias. En cada esquema de reaccion, especifique reactivos
y condiciones (disolvente, temperatura, estequiometria, etc.). Numere los reactivos de partida
y los compuestos intermedios, siguiendo el esquema retrosintético de la pagina 1, para poder
referenciarlos a lo largo de la ficha.

Etapal (1+2 > 3):

Etapa 2 (3 2 4):

Esquema de reaccion global (1 +2 > 3 > 4):




1.3. Mecanismos de reaccion:
Justifique, mediante el mecanismo de las reacciones propuestas, la formacion de los productos

deseados.

Mecanismo de reaccién de la etapa 1:

Mecanismo de reaccion de la etapa 2:




2. Disefio del proceso sintético

2.1. Disefio de la Etapa 1

2.1.1. Cuadro de reactivos:

Sustituya cada palabra “reactivo” por el sustrato, reactivo o catalizador correspondiente (1,
2, etc., segun se haya numerado en el plan de sintesis). Utilice mas columnas si lo necesita.
(IMPORTANTE: Solo de la reaccidn sintética; no incluye aislamiento ni purificacion).
Complete los datos de los reactivos, disolventes y catalizadores que intervienen en esta
etapa, segun el cuadro.

Calcule las cantidades necesarias de cada reactivo o catalizador (masa, n° de moles y
volumen, en su caso), segln la cantidad en moles indicada para el Reactivo 1 (sustrato
limitante de la reaccion).

Indique los equivalentes molares tedricos (segun la estequiometria de la reaccion). Indique
los equivalentes molares reales utilizados, segun las indicaciones del profesor.

Calcule la masa de producto que se obtendria para un rendimiento teérico del 100%.

Reactivo 1 Reactivo 2 Reactivo 3 PRODUCTO:

férmula
molecular

PM (g/mol)

P.eb. o P.f. (°C)

riqueza

densidad (g/mL)

moles 30 mmol

Proporcién molar

equiv. tedricos

(estequiometria)

equiv. reales 1 Exceso: 15%

masa (g) Tedrica (100%):

volumen (mL)

Disolvente (y volumen empleado): 20 + 5 mL
Desecante empleado (s6lo si es necesario):




2.1.2. Peligrosidad y precauciones:

Indique el numero de las frases H/P de cada uno de los reactivos, disolventes y catalizadores.
Utilice tantas columnas como sea necesario:

Reactivo 1 Reactivo 2 Reactivo 3

Hazards (H)

Precautions (P)

Explicacion resumida de las frases H/P recogidas en la tabla:
Frases H:

Frases P:




2.1.3. Procedimiento experimental para la reaccion de obtencién de 3 (Producto de la
Etapa 1):
Segun las condiciones de reaccion propuestas, proponga un procedimiento para llevar a cabo la
reaccion. Incluya los siguientes conceptos:

- Material a utilizar

- Dibujo del montaje de reaccién (en el cuadro)

- Precauciones (manejo, equipos de proteccion, instalaciones, etc.) necesarias:

- Procedimiento experimental




2.1.4. Procedimientos experimentales para el aislamiento y para la purificacion de 3:
Segun las condiciones de reaccion y las caracteristicas fisicas del compuesto 3, proponga un
método adecuado para su aislamiento. Incluya las precauciones necesarias (manejo, equipos
de proteccidn, instalaciones, etc.):

Segun las caracteristicas fisicas del compuesto 3, proponga un método adecuado para su
purificacidn. Incluya las precauciones necesarias (manejo, equipos de proteccion, instalaciones,
etc.):



2.2. Disefio de la Etapa 2

2.2.1. Cuadro de reactivos:

e Sustituya cada palabra “reactivo” por el sustrato, reactivo o catalizador correspondiente (3,
etc.). Utilice mas columnas si lo necesita.

e Complete los datos de los reactivos, disolventes y catalizadores que intervienen en cada
etapa, segun el cuadro.

e Calcule las cantidades necesarias de cada reactivo o catalizador (masa, n° de moles y
volumen, en su caso), segun la cantidad obtenida del intermedio 3.

e Indique los equivalentes molares tedricos (segun la estequiometria de la reaccion) y los
equivalentes molares reales utilizados, segun se indica en el apartado 4 del guion.

e Calcule la masa de producto que se obtendria para un rendimiento tedrico del 100%.

Reactivo 1 Reactivo 2 Reactivo 3 PRODUCTO:

férmula
molecular

PM (g/mol)

P.eb. o P.f. (°C)

riqueza

densidad (g/mL)

moles

equiv. tedricos

equiv. reales

masa (g) Tedrica (100%):

volumen (mL)

Disolvente (se emplearan 20 + 5 mL):
Desecante empleado (s6lo si es necesario):

2.2.2. Peligrosidad y precauciones:
Indique el nimero de las frases H/P de cada uno de los reactivos, disolventes y catalizadores.
Utilice tantas columnas como sea necesario:

Reactivo 1 Reactivo 2 Reactivo 3

Hazards (H)

Precautions (P)

Explicacién resumida de las frases H/P recogidas en la tabla:
Frases H:




Frases P:




2.2.3. Procedimiento experimental para la reaccion de obtencién de 4 (producto de la
Etapa 2):
Segun las condiciones de reaccion propuestas, proponga un procedimiento para llevar a cabo la
reaccion. Incluya los siguientes conceptos:

- Material a utilizar.

- Dibujo del montaje de reaccién (en el cuadro).

- Precauciones (manejo, equipos de proteccion, instalaciones, etc) necesarias.

- Procedimiento experimental.




2.2.4. Procedimiento experimental para el aislamiento y purificacion de 4:

Segun las condiciones de reaccién y las caracteristicas fisicas del compuesto 4, proponga un
método adecuado para su aislamiento. Incluya las precauciones necesarias (manejo, equipos
de proteccidn, instalaciones, etc.).

Segun las caracteristicas fisicas del compuesto 4, proponga un método adecuado para su
purificacion. Incluya las precauciones necesarias (manejo, equipos de proteccién,
instalaciones, etc.).



3. Desarrollo experimental

3.1. Desarrollo experimental de la Etapa 1

Siguiendo el orden de las etapas sintéticas, detalle el procedimiento experimental seguido y los
datos y observaciones mas relevantes (tiempos, cambios observados, incidencias,
observaciones, masa de producto puro, calculos, etc.).



3.2. Desarrollo experimental de la Etapa 2

Siguiendo el orden de las etapas sintéticas, detalle el procedimiento experimental seguido y los
datos y observaciones mas relevantes (tiempos, cambios observados, incidencias,
observaciones, masa de producto puro, célculos, etc.).



4. Resultados y caracterizacion

4.1. Resultados de la Etapa 1

4.1.1. Rendimiento del compuesto 3:
- Pese la cantidad de compuesto 3 puro obtenido, y calcule el rendimiento real de la etapa,

segun los datos recogidos en el cuadro de reactivos.

4.1.2. Caracterizacion fisica del compuesto 3:
- Describa el compuesto obtenido (estado fisico, color, forma y tamafio de los cristales, en su
caso...).

- Describa las propiedades fisicas medidas (P.eb., P.f., Ry, etc), y determine su pureza.

4.1.3. Caracterizacion espectroscéopica del compuesto 3:

Se registraran los espectros de IR, 'H-RMN y 3C-RMN del compuesto obtenido.
Siguiendo el procedimiento descrito en la Practica 8 (Caracterizacion estructural de compuestos
organicos por técnicas espectroscopicas), analice los datos obtenidos de los espectros reales, y,
en base a ellos, justifique si se ha obtenido el compuesto deseado, y su grado de pureza en caso

afirmativo.

IR:
Sefial | Frecuencia (cm™) Asignacién

1H RMN:

Senfial 6 (ppm) Integral Multiplicidad J (Hz) Fragmento estructural




13C RMN:

Sefial 6 (ppm) Asignacion Sefial 6 (ppm) Asignacion

4.2. Resultados de la Etapa 2

4.2.1. Rendimiento del compuesto 4. Rendimiento global de la sintesis:
- Pese la cantidad de compuesto 4 puro obtenido, y calcule el rendimiento real de la etapa,
segun los datos recogidos en el cuadro de reactivos.

- Calcule el rendimiento global de la sintesis.

4.2.2. Caracterizacion fisica del compuesto 4:
- Describa el compuesto obtenido (estado fisico, color, forma y tamafio de los cristales, en su
caso...).

- Describa las propiedades fisicas medidas (P.eb., P.f., Ry, etc), y determine su pureza.

4.2.3. Caracterizacion espectroscOpica del compuesto 4:

Se registraran los espectros de IR, H-RMN y 3C-RMN del compuesto obtenido.
Siguiendo el procedimiento descrito en la Practica 8 (Caracterizacion estructural de compuestos
organicos por técnicas espectroscopicas), analice los datos obtenidos de los espectros reales, vy,
en base a ellos, justifique si se ha obtenido el compuesto deseado, y su grado de pureza en caso

afirmativo.

IR:
Sefial | Frecuencia (cm?) Asignacion




1H RMN:

Senial 6 (ppm) Integral Multiplicidad J (Hz) Fragmento estructural
13C RMN:
Sefial S (ppm) Asignacion Sefial S (ppm) Asignacion




Anexo V. Cronograma.

(los cambios se han marcado en gris)

QOll Ses. Modificaciones Ses.

Préactica 1: Sintesis malonica: sintesis | 2 - 2

del acido 5-n-butilbarbiturico.

Practica 2: Reacciones de Wittig y | 2 - 2

Knoevenagel: aplicacion a la obtencion

de polimeros y oligbmeros TI-

conjugados con propiedades

fotoluminiscentes.

Practica 3: El acoplamiento de Suzuki. | 1 - 1

Una aplicacion de “green chemistry”.

Préactica 4: Sintesis y caracterizacion | 0 Condensacion Aldélica. Nueva | 1

de productos de condensacion aldolica practica con nuevo formato.

entre especies desconocidas. Individualizada. Requiere
trabajo previo.

Practica 5: Quimica y luz: sintesis de | 1 Se combinara con el primer dia | 0,5

fluoresceina. Quimioluminiscencia. de la préctica 6.

Practica 6: reaccion de Diels-Alder | 4 Nuevo formato del guion. | 3,5

regioselectiva. Sintesis de a-terpineol. Elaboracion de ficha. La ficha
sustituira al cuaderno en esta
practica. Requiere trabajo
previo.

Practica 7: Reaccion de Anelacion de | 2 NUEVA 2

Robinson




Anexo VI. Guion del Profesor.

PRACTICAS DE LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA I
(INFORMACION PARA PROFESORES)

CAMBIOS EN EL CURSO 2021-22:

e Se ha eliminado la practica de la enamina.

e Entodas las practicas, el alumno debe rellenar previamente una tabla (Anexo 1) de reactivos
y medidas de seguridad, y hay una hoja de caracterizacion (Anexo 2) para la recogida de los
datos espectroscoépicos de todos los productos que analicen en el laboratorio.

e Se han introducido dos practicas nuevas: Sintesis y caracterizacién de productos de
condensacion alddlica entre especies desconocidas (Practica 4) y Reaccion de anelacién de
Robinson (Practica 7).

e Se ha dado una nueva orientacién a la Practica 6 (Reaccién de Diels-Alder regioselectiva.
Sintesis de a-Terpineol), para que los estudiantes disefien la practica, realizando un trabajo
previo (bUsqueda bibliografica, elucidacién estructural y disefio de los experimentos de
sintesis, etc.) en lugar de seguir un guion establecido. Todo esto lo haran rellenando una ficha
de trabajo, que sustituye al cuaderno.

e La practica 4 nueva también tiene un formato distinto, con un trabajo previo de elucidacién
estructural y mecanistico que entregan con una ficha.

e En el cronograma de profesores se han marcado las fechas en las que hay que explicar las
practicas 4 y 6, a modo de recordatorio. Aparte de eso, cada profesor tiene que tener claras
las fechas de entrega de las fichas de trabajo, y comunicarselo a los alumnos al inicio del
laboratorio

EVALUACION y ENTREGA DE CUADERNOS:

Es condicion imprescindible para superar la asignatura el haber aprobado el laboratorio con una
media igual o superior a 5,0.

Una vez finalizadas las practicas, los estudiantes entregaran el cuaderno de laboratorio y
realizaran un examen escrito. El cuaderno debe entregarse al profesor en un plazo de 7 dias
después de la finalizacion del turno de practicas; y el profesor lo devolvera corregido al estudiante
en un plazo maximo de 7 dias antes de la realizacion del examen. Finalmente, el alumno lo
volvera a entregar al profesor el dia del examen para su custodia durante dos cursos académicos,
segun indica la normativa. La fecha del examen esta recogida en la web de la facultad (29 de
Noviembre de 2021). Para obtener la calificacion final, se tendra en cuenta por separado la nota
del examen (30%) y la del desempefio en el laboratorio (70%), que incluye el trabajo realizado
en el mismo, el trabajo previo de cada practica y el cuaderno presentado. Para hacer la media
ponderada, la calificacion tanto del examen escrito como la calificacion del laboratorio deben
alcanzar el valor minimo de 4,5.

A los estudiantes que tengan suspenso el examen escrito de practicas y tengan aprobado el
resto de la asignatura (laboratorio y teoria) se les ofrecera la posibilidad de realizar un examen
escrito de practicas complementario en la convocatoria ordinaria.

Los alumnos que hayan aprobado las précticas de laboratorio en los tres cursos anteriores no
estaran obligados a realizarlas de nuevo, segun lo acordado por el Consejo de Departamento.



Por dificultades de aforo, los que tengan que repetir las practicas por haberlas aprobado en el
curso 2017-18 o anteriores lo haran de forma no presencial, y se distribuiran entre los profesores
de laboratorio para hacer el seguimiento del trabajo.



PRACTICA 1: Quimica de Enolatos I. (2 sesiones)

Sintesis Maldnica: Sintesis de acido 5-n-butilbarbittrico

Primer dia: Sintesis de n-butilmalonato de dietilo.

Para que salga bien, el etéxido sddico debe estar en buenas condiciones (color ligeramente
amarillento). Si el aspecto del mismo no es el adecuado, o se tienen indicios por otros grupos de
que la reaccion no esté transcurriendo como deberia salir, solicitad al Técnico de Laboratorio su
sustitucion.

El andlisis por RMN de otros afios revela que sale una mezcla de varios compuestos (lo normal
es que se vea el producto y los dos reactivos de partida). Puede intentarse hacer una CCF del
butilmalonato en hexano, con AcOEt 95/5 como eluyente y revelando con iodo, pero sale muy
mal; por lo que esta opcidn ha sido eliminada del guion.

Segundo dia: Sintesis de acido 5-n-butilbarbitarico

Para que salga bien, la urea debe estar bien seca. A algunos alumnos les queda una especie de
residuo gomoso y no un sélido cuando esto sucede. Es imprescindible que la urea permanezca
en la estufa del laboratorio, previamente encendida, al menos desde la noche anterior.

Recristalizacion: A modo orientativo, puede calcularse una cantidad de 20 mL de agua por cada
gramo de n-butilmalonato de dietilo utilizado inicialmente.

Si el etoxido sddico no esté en buenas condiciones, la alquilacion con 1-bromobutano (p.eb. 102
°C) no va hasta el final, o ni siquiera sucede. Entonces, en la segunda etapa en realidad obtienen
acido barbitarico sin alquilar (P.f. 245 °C) y este es relativamente soluble en agua y no precipita
de la mezcla de reaccién. Si la urea no esta seca y/o el etoxido sédico no esta en buenas
condiciones, no tiene lugar la condensacién y solo obtienen producto de partida. En caso de que
no precipite, se puede hacer una CCF para ver los dos acidos barbitlricos. Los sustratos de
partida no se ven en CCF, pero si se pueden identificar mediante 'H RMN.



PRACTICA 2: Quimica de Enolatos Il. (2 sesiones)

Obtencion de Polimeros y Oligémeros mw-conjugados con propiedades fotoluminiscentes.

Primer dia: Se sintetiza la sal de Wittig para utilizarla el dia siguiente (en parejas o trios) y se
realiza la reaccion de Knoevenagel.

1) Se calientan a reflujo los reactivos para sintetizar la sal de Wittig utilizando una manta
calefactora y calentando intensamente. Aproximadamente media hora antes de terminar el turno
se apaga la reaccién y asi se puede dejar el compuesto ya filtrado y secandose en la estufa.
Cuanto mas tiempo esté a reflujo, mejor es el rendimiento.

2) Sintesis de Knoevenagel de CN-DEB y CN-PPV:

e Sintesis de CN-DEB: Solido de color amarillo muy intenso. El tamafio de particula es muy

pequefio, asi que a casi todos se les cuela por los bordes del filtro. Soluciones posibles:
ajustar muy bien el filtro, utilizar doble papel, o coger la mezcla con pipeta y dejarla caer
justo en el centro del filtro.
Recristalizacion: En cloroformo. La mezcla no llega a ponerse totalmente transparente al
llegar a ebullicion salvo que se afiadan grandes cantidades de disolvente, por lo que, al
llegar a ese punto, si al afiadir mas disolvente no se observan cambios, se filtra con filtro de
pliegues y se deja enfriar.

Pruebas de recristalizacién con otros disolventes:
Acetona: parcialmente soluble en caliente, menos que en cloroformo.
Hexano: insoluble en caliente.
Etanol: insoluble en caliente.

Diclorometano: mas soluble en frio que con cloroformo; se podria utilizar en mezcla con
el etanol, pero tiene un punto de ebullicion muy bajo.

Caracterizacion:

Pf: por encima de 237-239°C

El compuesto es poco soluble en CDCls, por eso se registra solo el espectro de proton.
Generalmente se obtiene solo el isbmero Z,Z, pero con el tiempo se isomeriza y pueden
verse mezclas.

e Sintesis de CN-PPV: es un solido naranja-rojo insoluble en todos los disolventes habituales
y no se recristaliza. S6lo se caracteriza por IR porque no se puede hacer RMN en disolucion.

Segundo dia: Se hace la reaccion de Wittig.

e Sintesis de DEB: s6lido blanco-amarillento (rendimiento bajo). El bruto de reaccion contiene
mucho 6xido de trifenilfosfina; al agitarlo con EtOH el producto se dispersa y puede filtrarse,
aunque el tamafio de particula es muy pequefio y a veces el filtro se obtura.
Recristalizacion: CHCI:/EtOH. Es mejor no filtrarlo en caliente, porque se pierde mucho
producto. Hay veces en las que no se observa mucho sélido, sino un polvo fino en
suspension, pero que puede filtrarse.

Pruebas de recristalizacion con otros disolventes:



Acetona: muy poco soluble en caliente.
Hexano: insoluble en caliente.

Etanol: insoluble en caliente.

Diclorometano: mas soluble que en cloroformo; se podria utilizar en mezcla con el
etanol, pero tiene un punto de ebullicion muy bajo.

Caracterizacion:

Pf: por encima de 253-255°C

RMN: puede verse solo el estereoisémero Z,Z, o mezclas con E,Z. Esta descrito que
puede provocarse la isomerizacion a Z,Z calentando la muestra en cloroformo con iodo.

LIMPIEZA DEL MATERIAL: Con papel impregnado en diclorometano y frotando bien,

porgue la acetona no sirve. Es muy importante hacerlo, porque si no, los siguientes turnos se
encuentran el material coloreado de amarillo o naranja.



PRACTICA 3: Reacciones de acoplamiento. (1 sesion)

El acoplamiento de Suzuki. Una aplicacion de “Green Chemistry”

Sale bien. Es necesario que pongan cantidad suficiente de catalizador. La mezcla debe verse
gris oscuro. Si no esta oscura, afiadir otra punta de espatula.

Utilizar dos papeles de filtro juntos para eliminar el Pd/C. Es muy fino. Los residuos de
catalizador, incluidos los papeles con los que filtran, deben ir al contenedor de residuos adecuado
para evitar incendios.

P.f. tedrico: 164-165°C; pueden buscar el dato por Internet a través del mavil.



PRACTICA 4: Quimica de enolatos IV (1 sesién). NUEVA

Sintesis y caracterizaciéon de productos de condensacién aldélica entre especies
desconocidas.

Organizacién

En esta préactica cada alumno llevara a cabo la reaccién de condensacion aldélica entre un
aldehido y una cetona de estructuras desconocidas. Al inicio del turno de précticas, el profesor
asignara a cada alumno dos reactivos diferentes (un aldehido y una cetona) de los que aparecen
en la Tabla 1 (solo se haran las reacciones entre los reactivos cuyo cruce aparece sombreado
en la Tabla 1). Para identificar la estructura de estos reactivos, el alumno trabajara con los
espectros de FTIR, 'H RMN, 13C RMN y MS proporcionados en el Anexo 4 del guion de practicas
(s6lo imprime los que le tocan).

Una vez identificados los reactivos de partida, el alumno propondra los posibles productos de
reaccién teniendo en cuenta el mecanismo de la reaccion (aldol, compuesto a,B-insaturado
cis/trans). El alumno tendra que entregar este trabajo previo al profesor (Ficha de la Practica 4)
en la fecha que éste determine (al menos un dia antes del comienzo de la practica).

Después de hacer la reaccion, y una vez aislado y purificado el producto, el profesor
proporcionara al alumno los espectros del producto final de la reaccion (por correo electrénico, o
ya impresos; la coleccion de espectros estara en el archivo de Drive), con los cuales debera
rellenar las tablas, elucidar la estructura y comprobar si coincide con el previsto. Finalmente, la
busqueda bibliografica del producto identificado permitirdA comparar los resultados
experimentales del alumno con los reportados en la bibliografia, y terminar de rellenar la ficha (si
es posible, en el mismo dia). Es importante en esta practica la puesta en comun de los resultados,
en la que cada alumno pueda discutir su experiencia con sus compafieros.

Varios de los compuestos llevan fllior en la estructura, por lo que hay que tener en cuenta que
habr& algunas sefiales con acoplamientos a 1J y 2J, tanto en *H RMN como en *3C RMN. Esto lo
ven en la parte de teoria también, y se explica en la Préactica 8. En la coleccion de espectros a
disposicion del profesor hay simulaciones de los espectros de protdn sin acoplamiento con Flior,
para proporcionarselos si les cuesta mucho.

Los datos de los productos de reaccién se recogen en la Tabla 2.

Procedimiento experimental:

El procedimiento es el mismo para todos los alumnos, empleando 300 mg de cada reactivo.

Sélo en los casos en los que se detenga la agitacion por la gran cantidad de sélido formado es
necesario afiadir 2-4 mL de EtOH.



Los productos de condensacion alddlica cruzada con ciclopentanona (10) o ciclohexanona (9)
tienen un aspecto gomoso. Tras filtrarlos y lavarlos como se indica en el procedimiento general,
se transforman en sélidos que pueden recristalizarse sin problema.

Para la CCF, se podra emplear molibdato de cerio como revelador.



Tabla 1. Combinaciones de aldehidos y cetonas posibles. Los puntos de fusién se han
localizado buscando en Scifinder
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PRACTICA 5: Luminiscencia de Compuestos Orgéanicos. (0.5 Sesiones)

Luminiscencia de compuestos organicos.

Esta practica se hace el primer dia de la practica 6, que terminan rapido.

Fluorescencia: Pueden hacerla por parejas.

Quimioluminiscencia: Hay que buscar un lugar oscuro para poder apreciar bien la
quimioluminiscencia. Se puede hacer en tubos de ensayo. Cada estudiante (o pareja) hace un
colorante: prepara la disolucién, excepto el H202, que debe afiadirse una vez estan todos los
alumnos en el lugar donde va a verse la quimioluminiscencia, porque es muy rapiday, si no, no
les da tiempo a observarla.




PRACTICA 6: Quimica de Productos Naturales. (3.5 Sesiones) NUEVO ENFOQUE

Reaccion de Diels-Alder regioselectiva. Sintesis de a-Terpineol

Introduccién

En esta practica, los alumnos no disponen de un guion con los procedimientos detallados, sino
gue ellos han de disefiar la sintesis a partir de un esquema retrosintético.

Al inicio del laboratorio, hay que acordar los plazos de entrega de las dos partes de la ficha
(propuesta de plan de sintesis y propuesta de procedimiento), para que dé tiempo a corregirlo
antes de la practica. Ademas, dicho trabajo previo sera evaluado. Si algiin alumno no ha hecho
este trabajo previo, el profesor le proporcionaré las instrucciones para realizar la practica, pero
lo tendr& en cuenta en la calificacion.

En esta préctica, hay que tener en cuenta que diferentes estudiantes pueden haber propuesto
diferentes maneras para realizar la sintesis, y que puede haber mas de una forma correcta. En
el caso de que la opcidn propuesta por el estudiante sea correcta y viable con los medios del
laboratorio, se le pueden explicar alternativas, pero se deberia dejar que, con la informacién
pertinente, sea él quien decida razonadamente qué procedimiento seguir. Asi, distintos alumnos
podrian hacer pequefias variaciones en el procedimiento. En el anexo de este documento se
puede encontrar el guion original de esta practica, donde se encuentra detallado el
procedimiento.

Primer dia: Reaccion de Diels-Alder.
El primer dia sélo se pone la reaccion y asi les queda tiempo para hacer la préactica 5.
En general la reaccién sale bien, pero hay que comprobar el estado del tricloruro de aluminio.

La adicion de los reactivos puede realizarse con jeringuilla a través del septum (sin disolvente),
0 con embudo de adicion. Se debe usar tubo de cloruro calcico. No es necesario utilizar un globo
con argén en esta etapa (ver tercer dia).

La reaccion se puede hacer con distintos catalizadores. Se usara AIClz por disponibilidad en el
laboratorio. La ausencia de catalizador lleva a una menor regioselectividad (70:30 vs. 95:5), por
lo tanto, no es una opcién valida.

Es necesario que el profesor se informe, con ayuda del coordinador, de las necesidades de
espacio y material del grupo que viene a continuacion. Si se necesita dejar libres los refrigerantes
para el otro grupo, la reaccion puede dejarse toda la noche agitando sin refrigerante, conectada
al tubo de cloruro calcico. También se pueden dejar dos reacciones agitando en la misma placa.

Segundo dia: Hidrdlisis, aislamiento y purificacion del éster.

La purificacién se hace por destilacion. Los estudiantes pueden proponer una cromatografia en
columna, que seria también valida, pero hay que explicarles que no hay tiempo para realizarla.

Hay que tener precaucién, porque en algunos destiladores el compuesto tiende a irse hacia la
trampa de vacio y no cae en los matraces de recogida. En esos casos, es conveniente introducir
éstos en hielo. Conviene usar lana de vidrio porque el compuesto forma espuma.



Tercer dia: Sintesis del terpineol.

Hay que tener cuidado con el manémetro de la bala de argdn porque se atasca con facilidad (no
deben manejarlo los alumnos). El trasvase de argén se hace con globos (si hay pocos alumnos
pueden utilizarse las lineas de argén de las vitrinas situadas en la parte cerrada, pero puede no
funcionar bien si se abren todas las salidas de argon a la vez, ya que no son independientes).

Hay que asegurarse de que los refrigerantes estén secos.

Se puede secar el magnesio un poco con la pistola de aire caliente una vez estd metido en el
matraz. Las pistolas estan en la sala de reactivos y material de respuesto. Para ello, deben tener
puesto el globo; no pueden calentar en el sistema cerrado. Si el magnesio se ha secado en la
estufa, no deberia ser necesario calentarlo con la pistola.

Para iniciar la formacion del magnesiano, se afiaden primero unas gotas de yoduro de metilo y
se espera hasta ver el color caracteristico de “ala de mosca”. Si no cambia, se pueden afadir
unas gotas mas. Cuando esto sucede, ya se puede afiadir el resto de yoduro de metilo, gota a
gota. Si no empieza a reaccionar, se puede afiadir una escama de yodo. El yoduro de metilo es
muy volatil, es importante que las juntas esmeriladas encajen a la perfeccion, y que no haya
fugas.

Igual que en el primer dia, la adicién de los reactivos puede hacerse, bien con jeringuilla a través
del septum, o bien utilizando un embudo de adicién. En el primer caso, no hace falta preparar
una disolucion de yoduro de metilo; se puede adicionar neto con cuidado. La disolucion de éster
la pueden preparar directamente en el vial donde lo pesan.

Este dia también se hacen las pruebas de CCF (revelado en SiO2 / yodo; para elegir el eluyente
se puede empezar con hexano/éter 1:1 y optimizar hasta 9:1), y se preparan las columnas de
cromatografia para utilizarlas al dia siguiente (se dejan colocadas de dos en dos en soportes en
un rincén del laboratorio que no vaya a utilizar el otro turno, de mafana o de tarde).

Si se necesita dejar libres los refrigerantes para otro grupo, la reaccion puede dejarse toda la
noche agitando sin refrigerante, cerrando el matraz con dos septums y conectando una boca al
globo. También se pueden dejar dos reacciones agitando en la misma placa.

Cuarto dia: Hidrdlisis, aislamiento y purificacion del terpineol.

Cromatografia en columna. La columna sale muy bien porque practicamente solo tienen el
producto. Se revela con yodo.

Aunque se podria purificar por destilacion, tienen que hacerlo por cromatografia, porque es la
Unica columna que hacen en las précticas.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL (CURSOS ANTERIORES)
1. Sintesis de 4-metilciclohex-3-enilcarboxilato de metilo (Nota 2)

En un matraz de dos bocas de 50 mL provisto de septum, refrigerante y tubo de cloruro
calcico se introducen 3.8 mmoles de tricloruro de aluminio (Nota 3) y 20 mL de diclorometano
anhidro. A continuacion se adicionan lentamente, con una jeringa, 30 mmol de acrilato de metilo.
Tras aproximadamente 5 minutos de agitacién, se adicionan con una jeringa gota a gota
(aproximadamente en un intervalo de 5 minutos) 34 mmol de isopreno. La mezcla se deja
agitando toda la noche. Al dia siguiente se vierte sobre una disolucién de acido clorhidrico 2 M
(aproximadamente 30 mL), la disolucién lechosa se decanta y la fase acuosa se extrae con
diclorometano.



Los extractos organicos se lavan con agua y se secan sobre sulfato magnésico. El
desecante se elimina por filtracion y el disolvente a presion reducida. El residuo es un liquido
ligeramente amarillo que se purifica por destilacion a presién reducida obteniéndose un liquido
incoloro de olor persistente. (P. Eb. 80-82°C, 17 mm Hg). (Nota 4)

Caracterizacion fisica: Medir el punto de ebullicién a la presién reducida de trabajo.

Caracterizacion espectroscépica: Analizar el compuesto puro mediante espectroscopia
de IR (CHCIz) y RMN (*H-RMN, 13C-RMN y DEPT en disolucién de CDCIlz) para determinar si se
ha obtenido la el producto de cicloadicion esperado y en caso afirmativo, el grado de pureza.

2.Sintesis de 2-(4-metilciclohex-3-en-1-il)-propan-2-ol (a-Terpineol)
Las cantidades de este paso son orientativas; deben recalcularse en funcion del peso
del éster obtenido en el paso anterior

En un matraz de dos bocas de 50 mL provisto de refrigerante de bolas, embudo de
adicién y entrada y salida de gases, se introducen 25 mmoles de magnesio (Nota 5) y 15 mL de
éter etilico anhidro bajo atmdsfera de argén. A continuacién desde el embudo de adicion (Nota
6) se afiaden unas gotas de yoduro de metilo y la mezcla se agita vigorosamente hasta que se
observa el inicio de la formacion del magnesiano (la disolucion refluye y el magnesio comienza
a disolverse). Tras varios minutos de agitacién se continda la adicion gota a gota del resto de la
disolucién de yoduro de metilo (25 mmoles) en éter etilico anhidro (8 mL) de tal forma que se
mantenga el reflujo constante. Una vez finalizada la adicion, la mezcla se refluye 30 minutos y
se deja enfriar a temperatura ambiente. A continuacion se adiciona, gota a gota, el éster (0,01
moles) disuelto en 5 mL de éter etilico anhidro desde el embudo de adicién (la mezcla refluye
vigorosamente durante la adicion) y posteriormente se refluye durante 1 h, tras lo cual se deja
agitando a temperatura ambiente hasta el dia siguiente (manteniendo la atmdésfera de argdn con
un globo). La mezcla de reaccion se enfria a 0°C (bafio de hielo) y se adiciona muy despacio
(gota a gota) una disolucion acuosa saturada de cloruro amoénico hasta completar la hidrélisis.
Se extrae con éter etilico y los extractos etéreos se lavan con agua y se secan sobre sulfato
magnésico. Tras eliminar el disolvente a presién reducida, se obtiene un aceite amarillo que se
purifica por cromatografia de columna en gel de silice a presion media. Encontrar condiciones
optimas (a titulo orientativo, empezar con hexano/éter 1:1 y optimizar). Las placas se revelan con
2.

Caracterizacion fisica: Medir el Rf del terpineol en las condiciones de CCF optimizadas.

Caracterizacion espectroscopica:

- Analizar el producto puro mediante espectroscopia de IR (CHCIs) y RMN (*H-RMN, 13C-
RMN y DEPT en disolucion de CDCIs) para determinar si se ha obtenido el a, y en caso afirmativo,
el grado de pureza.

Notas:
1. Es necesario tener en cantidad suficiente éter etilico y diclorometano anhidros

2. El material utilizado para llevar a cabo la reaccion debe estar rigurosamente seco.
Todos los productos deben manipularse en vitrina y las jeringas, guantes y material
utilizado deben dejarse en una caja en la vitrina, para que se evaporen los restos de
producto (las agujas deben dejarse con su funda puesta en el contenedor especifico,
s6lo de agujas). La vitrina debe quedarse funcionando toda la noche. Los residuos
de lavado deben ser recogidos en una botella debidamente etiquetada, con la
indicacién de producto maloliente, y depositada en la vitrina del almacén.

3. La manipulacion del Tricloruro de Aluminio debe realizarse con guantes, evitando lo
mas posible su exposicion al aire (el tricloruro de aluminio causa quemaduras y es



irritante a los ojos, la piel y el sistema respiratorio, ya que en presencia de humedad
descompone desprendiendo cloruro de hidrégeno).

4. Debido alaformacién de espumas durante la destilacion, es conveniente utilizar lana
de vidrio abundante en lugar de astilla (material general), y controlar que no haya
excesivo vacio. El residuo polimérico que queda en el matraz de destilacion se
disuelve por tratamiento con diclorometano, seguido de tratamiento con solucidn
concentrada de NaOH si es necesario.

5. Laformacién del magnesiano es mejor si el Mg una vez introducido en el matraz y
con corriente de Ar, se calienta suavemente con la pistola. A continuacién se deja
enfriar y se adiciona el éter anhidro.

6 Elyoduro de metilo puede adicionarse directamente gota a gota con una jeringuilla
pinchando a través del septum, sin disolverlo en éter etilico.

L. F. Tietze and T.H. Eiches, “Reactions and Syntheses in the Organic Chemistry
Laboratory”,1989, University Science Book.



PRACTICA 7: Quimica de Enolatos Ill. (2 sesiones) NUEVA

Reacciéon de Anelacion de Robinson.

En esta practica cada alumno llevara a cabo la reaccién de anelacidon de Robinson entre la (E)-
chalcona y acetilacetato de etilo empleando distintas condiciones de reaccién. En funcién ello se
podran aislar los productos intermedios de reaccién (aducto Michael 1, aldol 2) o el producto final
de anelacién (enona 3).

Hay que explicar el mecanismo de la anelacion de Robinson porque no lo han visto en teoria, y
hacerles ver que los tres compuestos estan relacionados mediante un proceso en tandem. Se
puede hacerles ver que se generan centros quirales al ciclar, pero en la parte de teoria no se
aborda la estereoquimica del proceso

Se organiza a los alumnos por parejas, de forma que uno de ellos realice el experimento 1y el
otro el experimento 2. Y los dos el experimento 3 de forma independiente. Pero es importante
que sepan que trabajan por parejas, y que tienen que enterarse de lo que esta haciendo el
compafiero como si lo estuvieran haciendo ellos mismos.

Primer dia: Set-up de los Experimentos 1y 2. Experimento 3 completo.

Al empezar la practica, cada alumno monta el experimento 3, que dura 1 h. Durante esa hora,
ponen las reacciones de los Experimentos 1y 2 y las dejan agitando toda la noche. Esto Gltimo
lo hacen por parejas: un miembro de la pareja hace el Experimento 1y el otro, el Experimento 2.
La reaccion se lleva a cabo a temperatura ambiente. Se pueden dejar las dos reacciones
agitando en una misma placa.

Se realiza una CCF del experimento 3 transcurridas %2 h y 1 h de reaccién para que puedan
compararse. A modo de ejemplo, se muestra la TLC recogida en la bibliografia (Figura 1).

a) /\)OL
SM PR R Ph
o o
EtO
o)
A Ph Ph
0O o
EtO
OH
B Ph Ph
o o
Pr EtO “
Ph Ph

Rx — Reaction Mixture

Figura 1. CCF empleando como mezcla eluyente Hex:AcOEt 85/15) (placa eluida dos veces). a)
Bajo la ldmpara UV; b) revelada con KMnO4. SM: (E)-chalcona; A: 1; B: 2; Pr: 3.



Segundo dia: Aislamiento y purificacion de los Experimentos 1y 2. Conclusiones finales.

Hacen el aislamiento y la purificacién de los Experimentos 1y 2. Y completan lo que quede del
dia anterior (recristalizaciones, puntos de fusion, etc).

Se ponen en comun los resultados.

En los experimentos 1y 2, hay que asegurarse de quitar el vacio al realizar el lavado con agua
fria de modo que este lavado elimine la base en la mayor extension posible. Esto minimiza la
evolucién de los productos en el proceso de recristalizacion.

Es mucho mejor utilizar matraces de 100 mL con la agitaciéon bien ajustada. Es aconsejable
también dejar de un dia para otro los matraces con un séptum en lugar de un tapén de plastico
para evitar que se suelden. No es necesario un globo de gas inerte, aunque si una aguja pinchada
para evitar sobrepresiones. Las agujas que se utilicen para afadir el acetilacetato de etilo pueden
dejarse pinchadas durante la noche si se les explica que al final de la adicion metan una jeringa
de aire para limpiar esa aguja.

Tener cuidado en las recristalizaciones y no utilizar demasiado etanol, ni calentar mucho tiempo.
Los productos son parcialmente solubles en etanol caliente y si no se tiene cuidado de
recristalizar con la minima cantidad, los rendimientos bajardn mucho. Ademas de este problema,
se pueden producir isomerizaciones si se calienta demasiado o si se secan los productos en la
estufa durante mucho tiempo o a altas temperaturas.

Los espectros disponibles son los recogidos en la bibliografia, y los de *H RMN son complicados,
por lo que se aconseja llevar a cabo una determinacién estructural conjunta en la que participe
el profesor.

La Tabla 3 recoge los datos de los productos (obtenidos de la bibliografia). La Tabla 4, es un
ejemplo de tabla para discutir los espectros IR con los alumnos.

Tabla 3. Puntos de fusién, rendimientos tipicos y aspecto de los productos 1, 2y 3.

P.f. (°C) Rdto. Tipico
Product i A t
roaucto P.f. alumnos (°C) estudiantes (%) specto
o} Ph oJ
120-121 Polvo blanco
Ph o 115-116 50-70 microcristalino
1
o) o)
/\O -
oH 162-164 60-80 Eolvo l:l)lan.co
166-169 microcristalino
Ph Ph
2
0 [9)
~o 110-111 40-60 Polvo blanco
111-112 microcristalino
Ph Ph
3




Tabla 4. Ejemplo de tabla de IR que puede discutirse con los alumnos.

Ph Ph

Producto Ester Cetona Fenil cetona Otros
o} Ph oJ
Ph o 1744 1711 1685 -
I 0
o) o
N0
OH 1748 1709 - 3392
Ph Ph
2
¢ ¢
N0
1734 1658 - 1607




PRACTICA 8: Caracterizacion de Compuestos Organicos por Técnicas Espectroscépicas
(Contenido transversal a desarrollar en todas las sesiones)

Se explicaran los conceptos basicos de la caracterizacion espectroscopica en el ambito del
laboratorio utilizando los tiempos muertos. Todo lo relativo a espectroscopia lo han visto (o lo
estan viendo) en las clases de teoria en el momento de realizar las practicas, aparte de que ya
tienen la base del seminario de espectroscopia de Quimica Orgénica I.

Se pueden realizar espectros de 'H RMN e IR de las muestras de los alumnos (es suficiente una
muestra por grupo). En 'H RMN, se prepara la muestra del mismo modo que se hace en
investigacion, el usuario es Laboratorio QOIl y es el profesor quien se encarga de bajar al CAl 'y
hacer la solicitud. Los espectros de IR los hace el técnico de laboratorio (se prepara la muestra
en un vial y se le comunica al técnico). Los alumnos recibiran los espectros en papel, por correo
o por el CV, y los deberan incorporar, debidamente analizados, en el cuaderno.

En principio, existe la posibilidad de hablar con los técnicos de RMN para que les muestren el
CAl en algun tiempo muerto de las practicas, pero esto dependera de la normativa Covid y la
disponibilidad de los técnicos.



Anexo VII. Encuestas realizadas a los estudiantes.

EVALUACION DE LAS PRACTICAS DE: LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA I

3¢ Curso (Grado en Quimica) y 4° Curso (Doble Grado en Quimica y Bioquimica)

NOTA: Las respuestas deben darse sobre una escala (del 1 al 5), entendiendo que si en alguna

respuesta quiere ser categorico (si 0 no), debe hacerlo con la valoracion 5 6 1, respectivamente.

PREGUNTA

RESPUESTA

1{2

3

4

5

NS/NC

1. ¢ Es el programa adecuado a sus conocimientos practicos previos?

2. ¢ Es el programa adecuado al temario de la asignatura?

3. La realizacion de las practicas, ¢le ha permitido consolidar sus competencias
en QOrg?

4. Larealizacion de las practicas, ¢le ha permitido adquirir competencias nuevas?

5. El examen escrito, ¢,es adecuado a los contenidos trabajados en el laboratorio?

6. Valore las siguientes afirmaciones en relacion con el desarrollo del programa
de practicas

6.1. Las practicas me ayudan a relacionar y consolidar los contenidos teéricos
de la asignatura

6.2. He reforzado mis conocimientos y competencias sobre espectroscopia y
elucidacion estructural aprendidos en QOI y QOII

6.3. Me parece interesante realizar una practica individual diferente a la de
mis comparieros

6.4. No me parece formativo realizar una bisqueda bibliogréafica previa para
localizar la informacion de los compuestos a sintetizar

6.5. Me parece interesante realizar un trabajo previo (medidas de seguridad,
elucidacion estructural, etc) a la realizacion de las practicas

6.6 No considero formativo tener que disefiar previamente el procedimiento
experimental y trabajar sin un guién

6.7 Por su caracter formativo, me gustaria que varias practicas tuviesen una
planificacion similar a la desarrollada en la Practica 4

6.8. Por su caracter formativo, me gustaria que varias practicas tuviesen una
planificacion similar a la desarrollada en la Practica 6

7. Valore los siguientes aspectos organizativos en relacién con el desarrollo del
programa de practicas:
7.1. El tiempo de duracion de cada practica es suficiente

7.2. El tiempo de duracién total del turno es suficiente.

7.3. El equipamiento e infraestructuras son adecuados

7.4. La seguridad es adecuada

7.5 La informacion proporcionada (campus virtual, guién, anexos, etc) es
suficiente

8. Valore la atencion personal de su Profesor en el desarrollo de las practicas

9. Valore la atencién del Técnico de Laboratorio

10.Valore las siguientes practicas (1: poco interesante y/o (til, 5 muy interesante
y/o (til)

P1: Sintesis maldnica: Sintesis del acido 5-n-butilbarbitrico

P2: Obtencion de polimeros y oligdmeros 1-conjugados con propiedades
fotoluminiscentes

P3: El acoplamiento de Suzuki. Una aplicacion de “Green Chemistry”




P4: Sintesis y caracterizacion de productos de condensacion aldélica entre
especies desconocidas
P 5: Fluorescencia y quimioluminiscencia

P6: Planificacién y desarrollo de una sintesis organica: Obtencion de a-
terpineol
P7: Reaccion de anelacion de Robinson.

10. Después de realizar este turno de laboratorio, ¢ se ha incrementado su interés
por la Quimica Orgéanica

11. Valore globalmente su satisfaccion con el laboratorio (1: poco satisfactorio y/o
Gtil, 5 muy satisfactorio y/o util)

NOTA FINAL: En los renglones siguientes introduzca alguna matizacion a sus respuestas
anteriores: realice cualquier otra valoracién sobre alguna cuestion no planteada y que le parezca

muy importante, y si introduciria algan cambio:



Anexo VIII. Encuestas realizadas a los profesores.

EVALUACION DE LAS PRACTICAS DE: LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA I

3¢ Curso (Grado en Quimica) y 4° Curso (Doble Grado en Quimica y Bioquimica)

NOTA: Las respuestas deben darse sobre una escala (del 1 al 5), entendiendo que si en alguna

respuesta quiere ser radical (si 0 no), debe hacerlo con la valoracién 5 o 1, respectivamente.

PREGUNTA RESPUESTA
1[2[3]4[s["ne

1. ¢Es el programa adecuado a los conocimientos practicos previos de

los alumnos?

2. ¢ Es el programa adecuado al temario de la asignatura?

Tema 1: Caracterizacién estructural de Compuestos Organicos

Tema 2: Quimica de enoles y enolatos

Tema 3: Aminoéacidos, hidratos de carbono y heterociclos

Tema 4: Sintesis Organica y Analisis retrosintético

3. La realizacién de las practicas, ¢permite consolidar las competencias

en QOrg de los alumnos?

4. La realizacion de las practicas, ¢permite a los alumnos adquirir

competencias nuevas?

5. El examen escrito, ¢es adecuado a los contenidos trabajados en el

laboratorio?

6. Valore las siguientes afirmaciones en relacion con el desarrollo del

programa de practicas
6.1. Las practicas ayudan a relacionar y consolidar los contenidos
tedricos de la asignatura
6.2. Se refuerzan los conocimientos y competencias sobre
espectroscopia y elucidacion estructural aprendidos en QOIl y QOlII
6.3. Me parece interesante que los alumnos realicen una practica
individual diferente a la de sus comparieros
6.4. No me parece formativo realizar una busqueda bibliografica
previa para localizar la informacion de los compuestos a sintetizar
6.5. Me parece interesante realizar un trabajo previo (medidas de
seguridad, elucidacion estructural, etc) a la realizacién de las
préacticas
6.6 No considero formativo tener que disefiar previamente el
procedimiento experimental y trabajar sin un guién
6.7 Por su caracter formativo, me gustaria que varias practicas
tuviesen una planificacion similar a la desarrollada en la Practica 4
6.8. Por su caracter formativo, me gustaria que varias practicas
tuviesen una planificacién similar a la desarrollada en la Practica 6

7. Valore los siguientes aspectos organizativos en relacién con el
desarrollo del programa de practicas:
7.1. El tiempo de duracién de cada préactica es suficiente
7.2. El tiempo de duracion total del turno es suficiente.

7.3. El equipamiento e infraestructuras son adecuados

7.4. La seguridad es adecuada




7.5 La informacion proporcionada a los alumnos (campus virtual,
guién, anexos, etc) es suficiente

8. Valore la implicacion e interés medio de los alumnos (cada grupo por
separado) en el desarrollo de las practicas (1: poco interesados y/o
implicados, 5 muy interesados y/o implicados) Primer grupo:

9. Sélo para los que tienen dos grupos: valorar la pregunta 8 del segundo
grupo en este apartado

10.Valore las siguientes practicas (1. poco interesante y/o Gtil, 5 muy
interesante y/o Util)

P1: Sintesis maldnica: Sintesis del acido 5-n-butilbarbittrico

P2: Obtencién de polimeros y oligdmeros T-conjugados con
propiedades fotoluminiscentes

P3: El acoplamiento de Suzuki. Una aplicacién de “Green Chemistry”

P4: Sintesis y caracterizacion de productos de condensacion aldélica
entre especies desconocidas

P 5: Fluorescencia y quimioluminiscencia

P6: Planificacion y desarrollo de una sintesis organica: Obtencién de
a-terpineol

P7: Reaccién de anelacién de Robinson.

11. Valore globalmente su satisfaccion con el laboratorio (1: poco
satisfactorio y/o Gtil, 5 muy satisfactorio y/o Gtil)

12. Inserte comentarios, si lo desea, sobre cada practica en particular, o sobre todo el

laboratorio en general

P1: Sintesis malénica: Sintesis del
acido 5-n-butilbarbittrico

P2: Obtencion de polimeros y
oligébmeros T-conjugados con
propiedades fotoluminiscentes

P3: El acoplamiento de Suzuki. Una
aplicacién de “Green Chemistry”

P4: Sintesis y caracterizacion de
productos de condensacién aldolica
entre especies desconocidas

P 5: Fluorescencia 'y
quimioluminiscencia

P6: Planificacion y desarrollo de una
sintesis organica: Obtencion de a-
terpineol

P7: Reaccién de anelacién de
Robinson.

Comentarios generales




Anexo IX. Resultados de las encuestas de los estudiantes.

Resultados de las encuestas realizadas a los estudiantes
1. ¢Es el programa adecuado a sus conocimientos précticos previos?

2. ¢Es el programa adecuado al temario de la asignatura?

3. La realizacion de estas practicas, ¢ le ha permitido consolidar sus competencias en Q
Org?

4. La realizacidn de estas précticas, ¢ le ha permitido adquirir competencias nuevas?

5. El examen escrito, ¢ es adecuado a los contenidos trabajados en el laboratorio?

6.1. Las practicas me ayudan arelacionar y consolidar los contenidos tedricos de la
asignatura

6.2. He reforzado mis conocimientos y competencias sobre espectroscopia y eluci
estructural aprendidos en QOI y QOII

6.3. Me parece interesante realizar una préctica individual diferente a la de mis
compafieros

6.4. No me parece formativo realizar una bdsqueda bibliogréfica previa para localizar la
informacidn de los compuestos a sintetizar

6.5. Me parece interesante realizar un trabajo previo (medidas de seguridad, elucidacion
estructural, etc.) a larealizacién de las précticas

6.6. No considero formativo tener que disefiar previamente el procedimiento
experimental y trabajar sin un guién

6.7. Por su cardcter formativo, me gustaria que varias practicas tuviesen una

planificacion similar a la desarrollada en la Practica 4

6.8. Por su cardcter formativo, me gustaria que varias practicas tuviesen una
cién similar a la desarrollada en |a Practica 6

planifi

]
El
=
T

T

7.1. El tiempo de duracién de cada préctica es su

o
El
-
T

7.2. Eltiempo de duracién total del turno es su

7.3. El equipamiento e infraestructuras son adecuados

7.4. La seguridad es adecuada

7.5. Lainformacién proporcionada (campus virtual, guidn, anexos, etc) es suficiente

8. Valore la atencién personal de su Profesor en el desarrollo de las précticas

9. Valore la atencién del Técnico de Laboratorio

P1: Sintesis maldnica: Sintesis del &cido 5-n-butilbarbitdrico

P2: Obtencién de polimeros y oligdmeros pi-conjugados con propiedades
fotoluminiscentes

P3: El acoplamiento de Suzuki. Una aplicacién de Green Chemistry

P4: Sintesis y caracterizacion de productos de condensacion aldélica entre especias
desconocidas

P5: Fluorescencia y quimiolumi

cacion y desarrollo de una sintesis organica: obtencion de alfa-terpineol

P7: Reaccidn de anelacion de Robinson
11. Despuésde realizar este turno de laboratorio, ¢ se ha incrementado su interés por la
Quimica Organica?

12. Valore global su satisfaccion con el laboratorio (1: poco satisfactorio y/o util, 5
muy satisfactorio y/o atil)

o

1 2 3 4

v

B Indiferente/ No sabe, no contesta B No/ Muy desfavorable M Sif Muy favorable

o
~
o




Anexo X. Resultados de las encuestas de los profesores.

1. ¢Es el programa adecuado a los conocimientos practicos previos de los alumnos?

2. ¢Es el programa adecuado al temario de la asignatura?

3. La realizacidén de las préacticas, {permite consolidar las competencias en QOrg de los
alumnos?

4. La realizacién de las practicas, {permite a los alumnos adquirir competencias nuevas?

5. El examen escrito, {es adecuado a los contenidos trabajados en el laboratorio?

6.1. Las précticas ayudan a relacionar y consolidar los contenidos tedricos de la
asignatura

6.2. Se refuerzan los conocimientos y competencias sobre espectroscopia y elucidacién
estructural aprendidos en QOI y QOII

6.3. Me parece interesante que los alumnos realicen una practica i ual diferente a

la de sus compafieros

6.4. No me parece formativo realizar una busqueda bibliogréfica previa para localizar la
informacién de los compuestosa sintetizar

6.5. Me parece interesante realizar un trabajo previo (medidas de seguridad, elucidacién
estructural, etc.) ala realizacidn de laspricticas

6.6. No considero formativo tener que disefiar previamente el procedimiento
experimental y trabajar sin un guion

6.7. Por su cardcter formativo, me gustaria que varias practicas tuviesen una
planificacién similar a la desarrollada en la Préctica 4

6.8. Por su cardcter formativo, me gustaria que varias practicas tuviesen una
planificacién similar a la desarrollada en la Préctica &

7.1. El tiempo de duracion de cada practica es suficiente

7.2. El tiempo de duracion total del turno es suficiente

7.3. El equipamiento e infraestructuras son adecuados

7.4. La seguridad es adecuada

7.5. La informacion proporcionada (campus virtual, guidn, anexos, etc) es suficiente

8y 9. Valore la implicacién e interés medio de los alumnos en el desarrollo de las
practicas

10.1. Valore las siguientes précticas: P1: Sintesis maldnica: Sintesis del 4cido 5-n-
butilbarbitirico

10.2. P2: Obtencidn de polii y oligd m-conjugados con propiedad

fotoluminiscentes

10.3. P3: El acoplamiento de Suzuki. Una aplicacion de “Green Chemistry”

10.4. P4: Sintesis y caracterizacion de productos de condensacion alddlica

10.5. P5: Fluorescencia y quimioluminiscencia

cacién y desarrollo de una sintesis organica: Obtencion de a-terpinec|

10.7. P7: Reaccion de anelacion de Robinson

11. Valore globalmente su satisfaccion con el laboratorio

=]

Resultados de las encuestas realizadas a los profesores

i

1 2 3 4 5

@
~
o

M Indiferente/ No sabe, no contesta B No/ Muy desfavorable m Si/ Muy favorable
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