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1. Objetivos propuestos en la presentacion del proyecto

El objetivo principal del proyecto es cambiar la metodologia pedagdgica de las préacticas
del Laboratorio de Quimica Organica Il introduciendo un método de aprendizaje basado
en la indagacion guiada.

Para elaborar un curriculum de practicas de laboratorio mediante la indagacion guiada,
se puede, no sélo elaborar practicas nuevas que cumplan los principios pedagogicos
buscados, sino también transformar practicas ya existentes, editando el material de
laboratorio de forma que incluya actividades propias de esta metodologia. En este
sentido, es muy importante desarrollar el material de laboratorio con instrucciones
precisas y proporcionar a los estudiantes la informacion necesaria para poder llevar a
cabo la practica con éxito, ya que en caso contrario la experiencia puede resultar
frustrante para ellos. Por ello, algunos autores sugieren la necesidad de dar tiempo a
los estudiantes para que puedan experimentar, plantear cuestiones, cometer errores e
interiorizar conceptos mediante el autoaprendizaje. Asi mismo, la reflexion, las
relaciones interpersonales y la discusién de los resultados son considerados esenciales.

Por otro lado, para cambiar a este modelo de aprendizaje, es también necesario un
cambio en el rol del profesor. El profesor debe actuar como guia, supervisando el trabajo
de los estudiantes y aportando los datos y conceptos que el alumno puede necesitar en
el proceso. Este nuevo papel que jugara el profesor respecto al enfoque tradicional
requerira la elaboracion de una guia de ayuda que facilite la adaptacion del profesorado,
acostumbrado a una metodologia de aprendizaje centrada en el profesor, ademas de
tutorizar a los nuevos profesores que se van incorporando al Departamento, facilitando
asi su labor docente.

Actualmente, el curriculum de la asignatura de Laboratorio de Quimica Orgéanica |
consta de siete practicas, de las cuales una fue introducida el curso pasado mediante
un proyecto Innova-Docencia. En este nuevo proyecto, nos planteamos continuar con el
andlisis de las practicas actuales y desarrollar los cambios necesarios para implementar
una metodologia de indagacion guiada, tanto en lo referente a las précticas realizadas,
como al material puesto a disposicion de los alumnos.

En este sentido, la introduccién de esta metodologia pedagdgica requiere que los
alumnos tengan unos conocimientos previos que les permitan elaborar hipotesis y
plantear y disefiar por si mismos los experimentos o problemas que se les propongan,
lo que implica llevar cabo de forma previa una busqueda de bibliografia. Por ello, se
plantea disefiar e implementar, en colaboracién con el personal de la Biblioteca de la
Facultad de CC Quimicas, un seminario online dedicado a la busqueda bibliogréafica
para que los alumnos puedan abordar con éxito las tareas que deberan asumir
posteriormente en el laboratorio.

Por ultimo, y como sistema de medicion de la calidad de las mejoras introducidas, se
crearan encuestas de evaluacién para recibir la retroalimentacion de los profesores y
alumnos que se enfrenten a esta nueva metodologia en nuestro Departamento.

En resumen, para conseguir el objetivo del proyecto proponemos los siguientes
objetivos especificos:



1)

2)

3)

4)

5)

Hacer una propuesta de nuevas practicas de laboratorio, buscando aquellas que
mejor se ajusten a un método de indagacion guiada.

Disefar y planificar una sesion online de formacién del alumnado en la busqueda
bibliogréafica en Quimica Organica: empleo de bases de datos Scopus, Scifinder,
etc.

Disefar y elaborar el material docente necesario para las practicas, siguiendo
las pautas de la indagacién guiada: planteando interrogantes, introduciendo
etapas de disefio experimental, trabajo de investigacion autébnomo e
interpretacion y discusion de los resultados.

Diseflar y elaborar nuevo material docente destinado al profesorado,
incorporando sistemas de mentoria destinados al personal docente de nueva
incorporacion.

Realizar encuestas para valorar la experiencia desde la perspectiva tanto del
alumnado como del profesorado.



2. Objetivos alcanzados

El objetivo principal de este proyecto, que consta de varias fases, consiste en un cambio
metodoldgico del proceso de ensefianza-aprendizaje empleado en el Laboratorio de
Quimica Organica Il (QOII). En este sentido, durante el curso 2021-22, se inicié dicha
transformacion, desarrollando una practica piloto y el material docente necesario para
realizar el cambio metodoldgico propuesto. En este segundo proyecto, continuacion del
anterior, nos propusimos seguir modificando tanto las préacticas de laboratorio, como el
material docente empleado. Una vez implementada esta nueva metodologia, la
evaluacion por parte de profesores y estudiantes nos permitira ajustar aquellos aspectos
gue son susceptibles de mejora y proponer nuevas estrategias de innovacion.

A continuacién, se analizan los logros alcanzados con relacién a los objetivos
especificos:

Objetivo 1. Hacer una propuesta de nuevas practicas de laboratorio, buscando aquellas
gue mejor se ajusten a un método de indagacion guiada.

Se ha realizado una intensa busqueda bibliografica de practicas relacionadas con los
contenidos de la asignatura Quimica Organica Il. Tras valorar procedimientos, costes y
toxicidad de reactivos y productos, se han seleccionado varias posibles practicas.

Indicadores del Obijetivo 1:
- Tabla resumen de practicas seleccionadas (Anexo |).

Objetivo 2. Disefiar y planificar una sesion online de formacién del alumnado en la
busqueda bibliografica en Quimica Organica: empleo de bases de datos Scopus

Scifinder, etc.

Se ha disefiado, junto con los miembros del equipo de trabajo pertenecientes a la
Biblioteca de la Facultad de CC. Quimicas, una sesion online de busqueda bibliogréfica
con el personal de Scifinder, como base de datos mas util en quimica. Esta sesién se
ha complementado con la elaboracién de material docente para trabajar individualmente
los contenidos de interés para el Laboratorio de QOII.

Indicadores del Obijetivo 2:

- Material docente creado para llevar a cabo una busqueda bibliogréafica
aplicada al Laboratorio de QOII (Anexo II).

Objetivo 3. Disefiar y elaborar el material docente necesario para las practicas,
siguiendo las pautas de la indagacion guiada: planteando interrogantes, introduciendo
etapas de disefio experimental, trabajo de investigaciéon autbnomo e interpretacion y
discusion de los resultados

Una vez probadas las practicas seleccionadas, se ha elaborado el nuevo guion,
descartando aquellas que no han dado buenos resultados experimentales.

Indicadores del Obijetivo 3:

- Tabla resumen de los cambios realizados en la programacion del
Laboratorio de QOII (Anexo III).

- Guion de préacticas del curso 2022-2023. A modo de ejemplo, se
incluye en esta memoria el guion preparado para la Practica 4 (Anexo
IV), asi como la ficha de actividades a rellenar por el alumno (Anexo



V) y un mapa resumen de las actividades realizadas en relacion a esta
misma practica (Anexo VI).

Objetivo 4. Disefiar y elaborar nuevo material docente destinado al profesorado,
incorporando sistemas de mentoria destinados al personal docente de nueva
incorporacion.

En colaboracién con el coordinador de las préacticas del Laboratorio de QOIl, se ha
preparado una reunion para todos los profesores de la asignatura donde se han
explicado las novedades introducidas, asi como los posibles problemas que puedan
surgir. Se ha modificado el guion del profesor de la asignatura, incluyendo toda la
informacion necesaria.

Indicadores del Objetivo 4:

- Guion dirigido a los profesores de practicas (a modo de ejemplo se
muestra el guion del profesor para una de las practicas). Ver Anexo
VII).

Objetivo 5. Realizar encuestas para valorar la experiencia desde la perspectiva tanto
del alumnado como del profesorado.

Indicadores del Obijetivo 5:

- Encuestas realizadas a los estudiantes (Anexo VIII).

- Encuestas realizadas a los profesores (Anexo IX).

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

- Resultados comparados de las encuestas de profesores y alumnos
(Anexo XI)



3. Metodologia empleada en el proyecto

La metodologia empleada en el proyecto se ha desarrollado en cinco fases, segun 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. Andlisis de la situacion actual de las précticas del Laboratorio de QOIl.
Busqueda bibliografica de practicas ajustadas al programa de la asignatura.
Responsables: B. lllescas, M.P. Martinez, M.J. Rodriguez, R. Gémez, B. Lora, A. Luna,
A.B. Descalzo, H. Vazquez, S. Cembellin.

- Analisis de las practicas de laboratorio llevadas a cabo actualmente y de las
competencias a adquirir por parte de los estudiantes.
- Propuesta de practicas adaptadas al programa y a la duracion del laboratorio.

FASE 2. Disefio y experimentacion de las practicas seleccionadas en la Fase 1.
Responsables: B. lllescas, M.P. Martinez, B. Lora, S. Cembellin. Implicados: J. Santos,
J. Cabrera, J. Patino, S. Serrano, R. Foronda, G. Nieto, D. Garcia, D. Calderoén.

- Seleccion y planificacién experimental de las préacticas a implementar.

- Puesta a punto y experimentacién de las nuevas practicas.

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

FASE 3. Disefio y elaboracion de un seminario online de busqueda bibliografica en el
area de conocimiento de Quimica Organica. Responsables: A.B. Descalzo, M.P.
Martinez, H. Vazquez. Implicados: R. Lépez, M.E. Garcia.

- Disefio de una sesion online orientada a la busqueda bibliogréfica.
- Elaboracién del material necesario para realizar una busqueda bibliografica guiada.

FASE 4. Elaboracion del cronograma de précticas, y disefio y creacion del material
docente siguiendo la metodologia propuesta. Responsables: B. lllescas, M.P. Martinez,
M.J. Rodriguez, R. Gomez, B. Lora, A. Luna, A.B. Descalzo, H. Vazquez, S. Cembellin.

- Elaboracién del cronograma para el desarrollo de las practicas.

- Disefio y elaboracion de actividades y material docente destinado al alumnado de
practicas de Quimica Organica Il

- Propuesta y elaboracion del material docente destinado al profesorado de
practicas de Quimica Organica Il

FASE 5. Andlisis de resultados y elaboracién de la Memoria final del proyecto.
Responsable: B. lllescas.

- Evaluacién de los resultados de las encuestas sobre las nuevas préacticas,
analisis de los puntos débiles, y propuesta de elementos de mejora.

- Redaccion de la Memoria final del proyecto.



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

Equipo de trabajo: M2 Paloma Martinez Ruiz (Catedratica de Universidad); M2 Josefa
Rodriguez Yunta (Profesora Titular de Universidad); Rafael Gomez Aspe (Profesor
Titular de Universidad); Beatriz Lora Maroto (Profesora Titular de Universidad); Amparo
Luna Costales (Profesora Titular de Universidad); Ana Belén Descalzo Lépez (Profesora
Titular de Universidad); Henar Vazquez Rodriguez (Profesora Contrada Doctora); José
Santos Barahona (Profesor Contratado Doctor); Sara Cembellin Santos (Profesora
Contratada Doctora).

El equipo docente estd compuesto por nueve profesores, que constituyen la comision
de préacticas del Departamento de Quimica Organica, con amplia experiencia en la
imparticion de practicas de laboratorio de Quimica Organica, asi como en la
coordinacion de las mismas. Se han unido al equipo dos profesores de nueva
incorporacién 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, Roman
Foronda Sainz, Gema Nieto Ortiz, Diego Garcia Matesanz.

PAS: Ruth Lopez Zazo, Directora de la Biblioteca de Quimica, y M. Eugenia Garcia
Escobar, Jefa de Proceso e Informacidn Bibliogréafica

Delia Calderdn Saturio, 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

Actividad 1.1.

Andlisis de las préacticas de laboratorio llevadas a cabo actualmente y
de las competencias a adquirir por parte de los estudiantes. Busqueda
bibliogréfica de las practicas y evaluacién de las mismas.

Actividad 1.2.

Propuesta de practicas adaptadas al programa y a la duracion del
laboratorio (ver Anexo I).

FASE 2

Actividad 2.1.

Seleccidn y planificacion experimental de las practicas a implementar

Actividad 2.2.

Puesta a punto y experimentacion de las nuevas practicas. Al llevar a
cabo la experimentacion de las nuevas practicas, se encontraron
problemas en alguna de ellas, por lo que se decidié establecer varios
grupos piloto para probarlas con los alumnos. Estos grupos fueron
dirigidos por los profesores integrantes de este proyecto.

Actividad 2.3.

Recopilacion de condiciones experimentales y analisis de resultados
de las préacticas ensayadas (cromatografia, espectros de RMN,
espectros de masas, etc.) Los grupos piloto probaron diferentes
condiciones para llevar a cabo algunas de las préacticas. La
informacion obtenida tras cada turno ha ido permitiendo mejorar el
procedimiento. Finalmente, los mejores resultados se han recogido
en el guion de préacticas (ver Anexo V).

FASE 3

Actividad 3.1.

Disefio de una sesion online orientada a la busqueda bibliogréfica. Se
llevaron a cabo varias reuniones de los profesores responsables, los
participantes en este proyecto por parte de la biblioteca de la Facultad
de CC. Quimicas, y los representantes de Scifinder, la base de datos
a disposicion de los alumnos y mas ampliamente utilizada en quimica.
Se establecieron las bases de la sesion de busqueda bibliogréfica.

Actividad 3.2.

Elaboracién del material necesario para realizar una busqueda
bibliografica guiada. Con los criterios establecidos, se preparé el
material para llevar a cabo una busqueda bibliografica guiada (ver
Anexo I1). Se program6 una sesion de formacion online sobre el uso
de Scifinder con los miembros de la empresa y un grupo de alumnos.
Posteriormente, esta sesion fue reproducida por los profesores de la
asignatura Quimica Organica |l integrantes de este proyecto.

FASE 4

Actividad 4.1.

Elaboracién del cronograma para el desarrollo de las practicas. Los
cambios introducidos en la programacion del laboratorio de Quimica
Organica Il se encuentran recogidos en el Anexo lll.

Actividad 4.2.

Disefio y elaboracién de actividades y material docente destinado al
alumnado de précticas de Quimica Orgénica Il. A modo de ejemplo,
se muestra el guion elaborado para la Practica 4 (Sintesis y




caracterizacion de productos de condensacion alddlica entre
especies desconocidas) (ver Anexo V), la ficha de actividades a
rellenar por el alumno (ver Anexo V) y un esquema-resumen de las
actividades propuestas para la misma practica (ver Anexo VI).

Actividad 4.3

Propuesta y elaboraciéon del material docente destinado al
profesorado de practicas de Quimica Orgénica Il. A modo de ejemplo,
se muestra el guion del profesor elaborado para la Practica 4 (ver
Anexo VII).

FASE 5

Actividad 5.1.

Evaluacion de los resultados de las encuestas sobre las nuevas
practicas, analisis de los puntos débiles, y propuesta de elementos de
mejora (ver Anexos VIII, IX, X, Xl). Se realizaron encuestas a
profesores (online) y alumnos (presenciales) para evaluar las nuevas
practicas introducidas, asi como los elementos de mejora. En general,
el grado de satisfaccion con las précticas de Quimica Organica Il es
alto, tanto por parte de los alumnos como de los profesores, como se
puede observar en los Anexos correspondientes. Cabe destacar que
con los cambios introducidos se consigue incrementar la implicacién
del alumno en el desarrollo de las practicas. Ademas, se han
introducido mejoras, no sélo en cuanto a la metodologia aplicada en
el laboratorio, sino también en cuanto a la seguridad de las préacticas
realizadas. Por ultimo, se valora también positivamente el desarrollo
del guion del profesor, especialmente por aquellos profesores de
reciente incorporacion al departamento.

Actividad 5.2.

Redaccién de la Memoria final del proyecto.




. Anexos

Anexo | Tabla resumen de practicas seleccionadas

Anexo I Material docente creado para llevar a cabo una busqueda bibliografica
aplicada al Laboratorio de QOlII

Anexo Il Tabla resumen de los cambios realizados en la programacion del
Laboratorio de QOlII

Anexo IV Guion preparado para la Practica 4

Anexo V Ficha de actividades para la Practica 4

Anexo VI Mapa resumen de actividades de la Practica 4

Anexo VII Guion del Profesor para la Practica 4

Anexo VIII | Encuestas realizadas a los estudiantes

Anexo IX Encuestas realizadas a los profesores

Anexo X Resultados de las encuestas de los estudiantes

Anexo Xl Resultados comparados de las encuestas de profesores y alumnos




Anexo |. Tabla resumen de précticas seleccionadas.
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Objetivo

Disminuir la toxicidad de los
reactivos usados actualmente

Optimizar las condiciones de
reaccion en las dos etapas de
la sintesis del derivado de
barbitdrico

Realizar un procedimiento de
sintesis organica en varias
etapas. Realizar una reaccion
en atmdsfera anhidra. Utilizar
una etapa de
proteccion/desproteccién de
grupos funcionales. Disminuir
la toxicidad de los reactivos
usados actualmente

Optimizar las condiciones de la
reaccion de acilacién de una
enamina. Realizar una
purificacion mediante
destilacién a vacio.

Introducir una practica de
laboratorio sobre heterociclos.
Utilizacion de la cristalizaciéon
en mezcla de disolventes
como método de purificacién

Realizar la sintesis de un
heterociclo mediante un
procedimiento de green
chemistry. Utilizacion de la
cristalizaciéon en mezcla de
disolventes como método de
purificacion

Ampliar los contenidos de la
practica de
guimioluminiscencia



Anexo Il. Material docente creado para llevar a cabo una busqueda bibliografica
aplicada al Laboratorio de QOlII

Diapositiva 1

Curso de Introduccion a:

<== SCIFINDER"
e

ACASSOLUTION

CAS '9;:;: SciFinder"

(Chemical Abstracts Service)

Ejemplos. Aplicados a busquedas de dos farmacos:
- Diazepam (Valium®).

- Fluoxetina (Prozac®).

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II

Diapositiva 2

Informacion general: Biblioteca UCM. Biblioguias:
¢, Qué es SciFinder?

https://biblioguias.ucm.es/scifindern/inicio#s-Ig-box-15302026
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LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II UCM



Diapositiva 3

’ Tutoriales y videos en la web del CAS:

¢ Qué es SciFinder? https://biblioguias.ucm.es/scifindern/inicio#s-lg-box-15302026

e+ Sumean » Teseg + SoFder Trsinieg

SciFinder" Training

Training Topics

GETTING STARTED @ sussance searciing [ SCIFinder es una
y herramienta muy
Videos potente para
tutoriales blusquedas de:
por tema: B REACTION SEARCHING REFERENCE SEARCHING _ Reacciones de
sintesis.
. - Compuestos

& PATENT SEARCHING \\ BIOSEQUENCE SEARCHING quimicos.

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA I UCM

Diapositiva 4

Vamos a ver 2 ejemplos con 2 farmacos

Tarea 1. El diazepam. Tarea 2. La fluoxetina.
\' 0
N H
C Ao
Cl =N F

N° de CAS: 54910-89-3

| N° de CAS: 439-14-5 |

(N° de CAS = N° del Chemical Abstract Service)

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II UCM




Diapositiva 5

Blsqueda para una benzodiazepina, el diazepam (Valium®). o F =N
1) Buscar la sustancia por n° de CAS. \ ‘}
All Answer Types N° CAS: 439-14-5
Sesrch by Keyword, Substance Name CAS RS Pavent humber. Putibied 1D, Al CAN andvor DO, Laar More

439-14-5 %) e “)Buscar

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II UCM

Diapositiva 6

Blsqueda para una benzodiazepina, el diazepam (Valium®). o

1) Buscar la sustancia por n° de CAS.

All Answer Types N° CAS: 439-14-5

Search by Keyword, Scbstance Mame, CAS R, Patent humber. Puoibled 1D, &b, CAN. srdior DO, Learm More

439-14-5 %) e “)Buscar

Resultado: & All Search Type Results for "439-14-5"
: Top two answers by relevance from sach answer type.
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Diapositiva 7

Blsqueda para una benzodiazepina, el diazepam (Valium®). o ~FN=N

1) Buscar la sustancia por n° de CAS. \ \}
All Answer Types N° CAS: 439-14-5
Sewrch by Keyword, Substance Hame CAS RN Patent humber. Pubbied 1D, Al CAN andior DO L

439-14-5 %) e “)Buscar

o A3%-14-5 "‘ >
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CuliTING
Blaspom
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Diapositiva 8

"
2) De esos datos: anotar el peso molecular, puntos de fusién y ebullicion, "y

densidad y pKa. Nota: algunos valores aparecen como “predicted”: no
son experimentales (reales), sino estimados tedricamente.

3) Ademas de datos fisico-quimicos, proporciona datos espectrales:

Ky Physical Properties Value Conditkan

ﬁ_‘ 1H-NMR, BC-NMR, IR, Mass, UV-Vis.... | —

Click en “Spectra”

] Gt e R Lasoratsran. Al SR iesared

redicted Properties

Ev Eredicted Spectra I

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II




Diapositiva 9

2) De esos datos: anotar el peso molecular, puntos de fusion y ebullicion,

P

2y

i
densidad y pKa. Nota: algunos valores aparecen como “predicted”: no —A
son experimentales (reales), sino estimados tedricamente. L

3) Ademas de datos fisico-quimicos, proporciona datos espectrales:
Key Physical Properiles Value Condetion
Al 28474
132
ﬁ_‘ 1H-NMR, BC-NMR, IR, Mass, UV-Vis.... | —

P. e].: sivamos a

“View Proton _“
NMR Spectrum”
sale lo siguiente: redicted Properties

Ev Predicted Spectra I
LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA i ucMm
Diapositiva 10
1H-NMR en CDCly: Tarea 1
CAS ‘;- SciFinder” Substances = Enter o query @I':mw n A @ &.
L =

439-145

i CINGD -
CAS Name
Diazepam
~ Conditions
~ Spectrum Summary

Spectrum ID

MACZ3 BN

Peak Data

g F 55 (2HL 7.5 (2H). 7.33.

7.3, 4.8, 3.74, 3.34 (3H) ppm

H Y 1 W R R R A 3 i T
el
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@ Substances
& Reactions

=4
s

ra

B

Searching for... All Answer Types Draw

_ Search by Kepword, Sulrstance Name, CAS 24, Pal=nt Number, PubMed (0. AN, CAN, andfof D3 Learr: Mire

¢ soppaers - - mn %o s CAS

Ol o deag 40 st dbsectn Corbekeh fn sedect or deselers inchital st ects

; /
_ e “
i ~
Ry :
) { (¥]
"\_ s C
o}

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II
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A :
i) o
(s
A, Ll L
JL Y o,

4) Arriba a la izquierda: “Return to home” y dibujar la estructura quimica
del diazepam a mano (Draw). Nota: observar que si se dispone del
n°® de CAS no es necesario dibujarla a mano: se puede generar la
estructura quimica a partir del CAS:

Hacer la
blsqueda por
estructura
guimica dando

oK}

Resultado:

Tarea 1

Mostrar las
reacciones

& All Search Type Results for drawn structure

Tap two answers by relevance from each angwer type.

& Substances i

438-14-5 65854-76-4
.nu'-{ Iv—(
/L-/I»-- o ’I“
{‘j Ly
CraHyCINGD C1aHaCIDgN,0
Diazepam F-Chiore-1.3.4 .}!d!c 1 me‘my{ 5.

sp2ie1 aubenodi

o 32K 8 34 " 50 8 26 & 20 "0

References  Reactions | Supplers References = Reactions  Supphers

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II
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Resultado: Tarea 1

how ondy & All Search Type Results for drawn structure cl

Tap two answers by relevance from each angwer type.

@ Substances 4

430-145 65854-76-4
e (’ e \
Mostrar las ALL AL
reacciones I Y
Nl
CraHyCINGD CrgHaCIDgh,0
Diazepam T-Chi 1

§ 32K 8 34 ® 2% 8 26 B 20 "

References  Reactions  Suppbers Refere

B Reactions search for drawn structure

“As Drawn”: aparecen 231 reacciones. S

Son muchas, refinamos la busqueda
Filter ): Structure Match 231 Results

Filtros:
- Sustancia como reactivo o producto.
- Rendimiento de reaccion.

- N°de pasos de sintesis.

- .. etc.

Filter Behavior

A
Exciude

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II UCM
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Tarea 1

1) Filtramos por “Substance Role”, como “Product” (nos interesa que el diazepam
aparezca como producto de reaccion, no como reactivo).

2) Filtramos por “Document type”, seleccionamos “Journal” (descartamos asi
patentes y comunicaciones a congresos).

3) Filtramos por “Language” — “English”.
4) Siqueremos que los precursores de la reaccion sean comerciales (normalmente
interesa), podemos filtrar por ... “Commercial Availability” — “All starting materials”.

5) Filtramos por afio de publicacion: 2017.

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II UCM
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Tarea 1

1) Filtramos por “Substance Role”, como “Product” (nos interesa que el diazepam
aparezca como producto de reaccion, no como reactivo).

2) Filtramos por “Document type”, seleccionamos “Journal” (descartamos asi
patentes y comunicaciones a congresos).

3) Filtramos por “Language” — “English”.
4) Siqueremos que los precursores de la reaccion sean comerciales (normalmente
interesa), podemos filtrar por ... “Commercial Availability” — “All starting materials”.

5) Filtramos por afio de publicacion: 2017.

6) Filtramos por “Reagent” — “Pyridine”.

Denitrogenative Suzuki and carbonylative Suzuki coupling

Ya sélo debe : : : i
reactions of benzotriazoles with borenic acids

aparecer
una Unica By: Wang, Yuanhao; et al
publicacic’)n: Chemical Science (2017), 8(5), 3852-3857

Full Text »

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II UCM
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Tarea 1

1) Filtramos por “Substance Role”, como “Product” (nos interesa que el diazepam
aparezca como producto de reaccion, no como reactivo).

2) Filtramos por “Document type”, seleccionamos “Journal” (descartamos asi
patentes y comunicaciones a congresos).

3) Filtramos por “Language” — “English”.
4) Siqueremos que los precursores de la reaccion sean comerciales (normalmente
interesa), podemos filtrar por ... “Commercial Availability” — “All starting materials”.

5) Filtramos por afio de publicacion: 2017.

6) Filtramos por “Reagent” — “Pyridine”.

Denitrogenative Suzuki and carbonylative Suzuki coupling

Ya s6lo debe : : : i
reactions of benzotriazoles with borenic acids

aparecer
una Unica By: Wang, Yuanhao; et al
publicacic’)n: Chemical Science (2017), 8(5), 3852-3857

. Full Text ~
Citar como: O

Y
Y. Wang, Y. Wu, Y. Li, Y. Tang, Chem. Sci. Desplegable: podemos acceder al articulo,
2017, 8, 3852-3857. p. j. por DOI (Digital Object Identifier).

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II UCM
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Casas Comerciales. Proveedores

Hemos hecho una bidsqueda en la que los reactivos de partida estan disponibles
comercialmente. ¢ Qué informacién proporciona SciFinder? En la Gltima pantalla:

Scheme 1 (1 Reaction) Steps: 1 Yield: 48%
o o
S e R
* Hcl I

® Suppliers (100) ® Suppliers (46)

® Suppliers (83)

Steps: 1 Yield:/48% Denitrogenative Suzuki and carbonylative Suzuki coupling
reactions of benzotriazoles with boronic acids

Reaction Summary

1.1 Reagents: Pyridine: 110 °C

By: Wang, Yuanhao; et al
Chemical Science (2017), 8(5). 3852-3857

View Reaction Detail G

Al entrar agui: aparece un listado de casas comerciales en las que estéa disponible (en
83). Se pueden filtrar por preferencias. P. ej.: por “Country / Region”. Por motivos
practicos (impuestos, moneda...), conviene que sean paises de la EU. Seleccionamos
p. ej. Bélgica (en Espafia no esta disponible):

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II

UCM
Diapositiva 18
Casas Comerciales. Proveedores Tarea 1
R ltado: Link a la web del proveedor.
esultado: Cantidad disponible y precio.
A
}!. Suppliers search for "1022-13-5"
S
Filter Behavior Filtering: Country/Region: Belgium X e
1 Result
+ Preferred suppliers supplier Substance Purity  Purchaling Detalls Availability
o Preference (1) )
~ Supplier @ M 1072135 Maintained in
& S-Chiloro-24methylaming) stock
TCI Ewrope Research o Research Chemicaly ™ | banzophenane
Chemicats (¥ Bfigium Ships within 1
st Updated: 13 Apr 2032 W
~ Purity

Disponible en TCI.

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II

UCM




Diapositiva 19

para la fluoxetina (Prozac®).

. , .. H
Realizar una bldsqueda similar Tarea 2 _N o
F
N° CAS: 54910-89-3 : P

F
1) Buscar por n° CAS, por nombre o bien, dibujar la estructura. |

2) Ver datos fisico-quimicos y espectrales.
3) Buscar por “Reactions”.

4) Filtrar por “Substance Role” como “Product” (nos interesa que la fluoxetina
aparezca como producto de reaccion).

5) Filtramos por “Document type” — “Journal”.
6) Filtramos por “Language” — “English”.

7) Filtrar por “Commercial Availability” — “All starting materials”.

8)| En lugar de por afio de publicacion, esta vez, filtrar definiendo uno de los
reactivos de partida: “Search within Results” — “Draw”.

r compuesto sea
dibujamos: CAS: 42142-52-9
~N

OH

Iz

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II UCM
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8) “Search within Results”
— “Draw”

Seleccionamos

“As Drawn”y O

9) FEinalmente: filtrar por: “Publication Year” — 2011.

E> Debe salir entonces ya una Unica referencia.

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II UCM
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2T

P .
F
N° CAS: 54910-89-3 F

F
| Fluoxetina

I. Descargar el articulo que se ha obtenido finalmente y citar en formato:
“N1. Apellidol, N2. Apellido2..., Revista, afio, vol., pag. inic. — final”.

Il. Dibujar el esquema de reaccion con las condiciones experimentales
(T, t, rendimiento...) para la sintesis de la fluoxetina (Unicamente el
Ultimo paso) segun el articulo obtenido.

Ill. Proporcionar datos fisico-quimicos de la fluoxetina (PM, Pg...).
IV. Proporcionar datos espectrales de H-NMR, IR y Mass.
V. Seleccionar 1 casa comercial para el reactivo de partida dibujado

(CAS: 42142-52-9, 3-(methylamino)-1-phenyl-1-propanol). Indicar el
precio para 25 g.

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II UCM
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Busqueda Bibliografica Practica 4

Realizar una busqueda bibliografica en SciFinder-n del producto obtenido en la
reaccion de condensacion alddlicay proporcionar los siguientes datos:

a) N° de CAS, peso molecular y punto de fusién (indicar si es experimental o
tedrico) del producto esperado.

b) Nimero de referencias iniciales obtenidas.

c) Una referencia blibliografica (si existe) que describa los datos de H-RMN del
producto.

Citar en formato: “Autorl, Autor2, ... AutorN, revista, afio, volumen, pag. inicial-
final”.

d) Refinar la busqueda por reacciones, y filtrar por “Substance role - Product”.
Filtrar ademas por tipo de documento “Journal” y por idioma “English” e indicar el
nimero de citas totales obtenidas.

e) Buscar la cita mas reciente y dibujar el esquema sintético que conduce al
producto (Gnicamente el esquema, no el procedimiento; si hay varios pasos de
sintesis, dibujar sélo el ultimo). Indicar las condiciones de reaccién (T, t, disolvente,
uso de acido/base/catalizador, etc...) y el rendimiento de la sintesis. Dar el nombre
de la cita en el formato indicado en c).

LABORATORIO DE QUIMICA ORGANICA II UCM




Anexo lll. Tabla resumen de los cambios realizados en la programacion del Laboratorio de QOIlI

de Suzuki. Una aplicacién de
“green chemistry”.

Sintesis de Indoles de
Fisher: Obtencion de
tetrahidrocarbazol

QOll Ses. Modificaciones Ses. Practicas Nuevas Esquema
\

Modificacion Préactica 1 (Nueva):

Practica 1: Sintesis maldnica: condiciones: Acilaciéon de O

sintesis del acido 5-n- 2 compuestos N

butilbarbiturico. 1* etapa: Cs2C0s carbonilicos via L))ATCZS*
22 etapa: 'BuOK enamina ’
Se ha modificado el ®

Préactica 2: Reacciones de guion, simplificado el FPhs .

Wittig y Knoevenagel: numero de ©) ci® H

aplicacion a la obtencion de compuestos

polimeros y oligémeros T- 2 preparados y oN

conjugados con propiedades optimizado los +

fotoluminiscentes. procedimientos de ©) "
purificacion.

Préactica 3: El acoplamiento 1 Practica 3 (Nueva):




Practica 4 (Nueva, 2021- Modificacién de 1+1 (Nueva) Sesion de
2022): Sintesis y reactivos de partida busqueda bibliografica 0 0 5 0 .

. Ve . =3 ~ 2 ~; 2
caracterizacion de productos en aulay disefio del Rl@)‘\ + H*@ _NaOH_ Refe S F | 7R
de condensacion alddlica material de trabajo Z Z Z Z
entre especies desconocidas

AT OAT fluoréforo
Practica 5: Quimica y luz: Se combina con la 0,5 TOHO, ———» 2 AOH T 2 CO, *luz

o O catalizador
sintesis de fluoresceina. préactica 6
Quimioluminiscencia. ArT NO,
0,
Practica 6: reaccion de Diels- 4 Préactica 6 (Nueva): e okt Ho O ﬂ i) 2PhMgBr o on
. . . . - s OEt 5

Alder regioselectiva. Sintesis Proteccion de grupos )J\/\g/ pTSOH ></\g/ ii) HzO" =
de o-terpineol. funcionales
Préactica 7 (Nueva, 2021- 2 o Ph o)

2022): Anelacién de Robinson

Ba(OH)z 2
/\o)J\/U\ /\)J\ RT 1eh P 0

Experimento 1

Ba(OH)2'H-0 o

o o o
+ /\)j\ 10 mol% OH
N o)l\/u\ P XX~ “pp “RT, 160"
) Ph Ph
Experimento 2

K,CO3
O)]\/U\ /\)J\ 502mol% ~o
A 1h
A Ph

Experimento 3




Anexo IV. Guion correspondiente a la Practica 4.

PRACTICA 4: Quimica de Enolatos Il

Sintesis y caracterizacion de productos de condensacion
aldolica entre especies desconocidas

(1 Sesion)

1. INTRODUCCION Y FUNDAMENTO
1.1. Reaccién de condensacion aldélica

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 produccién de cantidades del farmaco en la escala de los multigramos. Para la
sintesis del anticancerigeno Rhizoxin D, se recurri6 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 alddlica supone la adicion del enol/enolato de un compuesto carbonilico
(nucledfilo) a un aldehido o cetona (electrofilo). 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 estard 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 formacion 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 Aldoélica

Electrdfilo Nucledfilo o )

0 £ o ﬂ 0 OH o R’
Pt R'
Base R R B Base
e i< A
R W< R - R o R ) R" R B> R"
H Electréfilo
H Enolato nuevo enlace C-C Compuesto o.p-insaturado
H é&cidos . o Compuesto B-hidroxicarbonilico
Compuesto enolizable ﬂ) Aldol

R~ alquilo R )\

aromético

o} OH

A

Producto de autocondensacion 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 condensacion alddlica.

Cuando la reaccién aldédlica 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 Ultima tiene mucha mas utilidad sintética, siempre y cuando pueda evitarse

la formacion de mezclas de hasta 4 productos distintos.

1.2. Reaccién de condensacion aldélica 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 electroéfilo.



Enolizable sdlo €n una posicién

O
O@

! Nucledfilo /H H Base /&
H R —_—

? \\F:H R

| T M

(@]

! Electrofilo J.(l mas electrdfilo que —
: R~ R

No enolizable

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

condensacioén alddlica cruzada.

Para poder llevar a cabo una condensacion alddlica cruzada con éxito, deben cumplirse

los siguientes requisitos:

e Solo uno de los reactivos debe ser enolizable (el que actuara como nucleéfilo), y debe
generar s6lo un enolato. Cuando el nucledfilo es una cetona, se eligen cetonas
simétricas, en las que sélo es posible formular un enolato, o aquellas en las que sélo uno
de los lados es enolizable (acetofenona, por ejemplo).

e El reactivo electrofilo debe ser no enolizable y mas electrofilo que el primero. Por regla

general, los aldehidos son mas electrdéfilos que las cetonas.

2. OBJETIVO

En este experimento se llevara a cabo la reaccion de condensacién alddlica 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 elucidacién estructural de los reactivos mediante
técnicas espectroscoépicas, busqueda bibliografica, formulacion del mecanismo y propuesta del

producto principal y productos secundarios de la reaccién.

0 0
+ /R2 NaOH
Rl X i - R,
— =

3. TRABAJO PREVIO:

3.1. Elucidacién estructural de los reactivos de partida y propuesta de los posibles

productos de reaccion. Busqueda bibliografica sobre la reaccion.



El trabajo se realizara siguiendo los pasos detallados en la Ficha de Trabajo (Anexo 3),

y las instrucciones del profesor. Una vez completada y corregida, la ficha se incorporara a la

Memoria de Laboratorio como introduccién a la Practica 4.

3.2. Completar el cuadro de reactivos y disolventes.

4. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

4.1.

14

4.2.

e Calcular las cantidades de reactivos necesarias.

e Completar en el cuaderno el cuadro de reactivos para cada reaccion

(Anexo 1) incluyendo las frases y recomendaciones de seguridad

correspondientes.

Aparatos y material

Matraz redondo de 25 mL boca B-

Pieza de agitacion
Pipeta de 1 mL (M.G.)
Pipetade 5 mL
Probeta de 25 mL
Buchner

Papel de filtro
Kitasato

Erlenmeyers 50 o0 100 mL

Reactivos y disolventes
Aldehido A

Cetona B

Etanol 96%

Disolucién acuosa NaOH 50%

Tubos de ensayo (pruebas de recristalizacién)
Embudo cénico

Magnetoagitador (M.U.)

Cubeta de cromatografia en capa fina (CCF)
Capilares para CCF

Cromatofolios

Capilares de punto de fusion

Tubos de RMN (caracterizacion)

Hexano
Acetato de etilo
Metanol

Cloroformo deuterado



4.3. Procedimiento Experimental

NOTA: Antes de iniciar la reaccion, hay que consultar con el profesor las condiciones idoneas
para la realizacién de los andlisis por cromatografia en capa fina (CCF) y la recristalizacion de

los productos.

Sintesis: En un matraz de fondo redondo de 25 mL se agregan 500 mg del aldehido A,
la cantidad estequiométrica necesaria de la cetona B, y 5 mL de etanol al 96 %. Después de
conectar la agitacion,! se afiaden 0,5 mL de una disoluciéon acuosa de NaOH al 50% y la mezcla
se deja agitando vigorosamente a temperatura ambiente. Transcurridos 10 min desde la
aparicion de un precipitado estable, se detiene la reaccion y se analiza mediante CCF una

muestra del bruto de reaccion disuelto en etanol.?

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 suspensién o solido
obtenido se filtra en un embudo Biichner y se lava con aproximadamente 20 mL de agua fria (O
oc)_3

Purificacion: Una vez recristalizado todo el solido en el disolvente o mezcla de
disolventes elegido (5-10 mL aprox.; puede ensayarse AcOEt, EtOH o MeOH), el sélido 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 empleado para la elucidacion de la estructura de los reactivos A y B (ver Ficha de trabajo
del Anexo 3), determine la estructura del producto puro obtenido en la reaccion aldélica mediante
las técnicas de MS, IR (KBr) y RMN (*H-RMN, 13C-RMN y DEPT-135 en disolucién de CDCIls),
para determinar la estructura del producto obtenido y su pureza (analizar para ello las sefales

sobrantes en los espectros de RMN).

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

2 Si la mezcla de reaccién presenta solido, se puede disolver afiadiendo 1 mL de DCM a la muestra.

3 Algunos sélidos 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.



5. CUESTIONES

1 ¢ Cual seria el mecanismo del proceso de condensacion aldélica en medio acido?

2. Dibuje la estructura de al menos dos compuestos carbonilicos que sélo 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. BIBLIOGRAFIA
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(3) Angelo, N. G.; Henchey, L. K.; Waxman, A. J.; James W. Canary, J. W.; Arora, P. S. J. Chem.
Educ. 2007, 84, 1816 — 1818.



Anexo V. Ficha de Actividades Practica 4.

(Sintesis y caracterizacion de productos de condensacion

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. Elucidacion Estructural de los reactivos de partida:

Apoyandose en los puntos clave recogidos en la siguiente tabla, analice los espectros
proporcionados por el profesor y determine la estructura de los reactivos A y B. Si necesita mas

columnas, puede afiadirlas.

aldolica entre especies desconocidas)

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

Analisis de espectros

Puntos clave

Objetivo

Andlisis de los
mediante GC-MS

Andlisis de los
mediante IR

Analisis de los
mediante '"H RMN

reactivos

reactivos

reactivos

Determinacion de la masa molecular de
los reactivos. Andlisis de los picos mas
relevantes

Presencia o ausencia de grupos
funcionales adicionales

Presencia del singlete caracteristico de
aldehidos a & ~ 9 ppm.

Presencia y andlisis de sefiales en las
zonas aromatica y alifatica

Calculo del NEDE. Identificacion de
fragmentos de la estructura

Identificacion de otros
funcionales en los reactivos

grupos

Identificacién del tipo de compuesto
carbonilico de partida

Identificacion del tipo de esqueleto y
estructura de los reactivos

IR

"H RMN

Analisis del producto mediante

Analisis del producto mediante

Presencia de banda de alcohol o de
olefina

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

Observacion del patron de
acoplamiento de la zona olefinica

Confirmacion de formacion del aldol
o el compuesto a,B-insaturado

Identificacion del sitio de reaccién en
la cetona de partida

Confirmacién de formacién del
compuesto a,B-insaturado.
Determinacion de la estereoquimica
del doble enlace




1.1. Elucidaciéon de la estructura del Reactivo A:

1.1.1. Datos espectroscopicos del Reactivo A

IR:

Sefia
|

Frecuencia (cm™)

Asignacion

m/z

%

Asignacién

1H RMN:

Senal

5 (ppm)

Integral

Multiplicidad

J (Hz2)

Fragmento estructural




13C RMN:

Senfial & (ppm) Asignacién Sefial & (ppm) Asignacién
1
2
3
1.1.2. Estructura propuesta para el Reactivo A:
1.2. Elucidacion de la estructura del Reactivo B:
1.2.1. Datos espectroscopicos del Reactivo B:
IR:
Sefia
Frecuencia (cm™) Asignacion




m/z

%

Asignacién

1H RMN:

Senal

5 (ppm)

Integral

Multiplicidad

J (H2)

Fragmento estructural

13C RMN:

Sefial

5 (ppm)

Asignacion

Sefial

5 (ppm)

Asignacion




1.2.2. Estructura propuesta para el Reactivo B:

1.3.Determinacion de las especies nucleofilay electroéfila

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

Estructura especie nucledfila Estructura especie electréfila

1.4.Propuesta del producto principal y los productos secundarios de la reaccion:
e Represente todos los posibles productos de reaccién, y proponga cudl de ellos sera
mayoritario




1.5. Mecanismo de la reaccion:

Detalle el mecanismo de la reaccién que conduce a la formacién del producto mayoritario
esperado.

Mecanismo de reaccion:




2. Busqueda bibliogréfica:

Realizar una busqueda bibliografica en SciFinder-n del producto obtenido en la reaccion de
condensacion alddlica y proporcionar los siguientes datos:

a) N° de CAS, peso molecular y punto de fusion (indicar si es experimental o tedrico) del producto
esperado.

b) Numero de referencias iniciales obtenidas.

¢) Una referencia blibliografica (si existe) que describa los datos de *H-RMN del producto.

Citar en formato: “Autorl, Autor2, ... AutorN, revista, afio, volumen, pag. inicial-final”.

d) Refinar la busqueda por reacciones, y filtrar por “Substance role — Product”. Filtrar ademas por
tipo de documento “Journal” y por idioma “English” e indicar el nimero de citas totales obtenidas.

e) Buscar la cita mas reciente y dibujar el esquema sintético que conduce al producto
(unicamente el esquema, no el procedimiento; si hay varios pasos de sintesis, dibujar sélo el
ultimo). Indicar las condiciones de reaccién (T, t, disolvente, uso de acido/base/catalizador, etc...)
y el rendimiento de la sintesis. Dar el nombre de la cita en el formato indicado en c).



3. Caracterizacion estructural del producto de la reaccién aldélica cruzada

Datos espectroscopicos del Compuesto:

IR:

Sefa
|

Frecuencia (cm™)

Asignacion

MS:

al

m/z

%

Asignacion

H RMN:

Sefial

5 (ppm)

Integral

Multiplicidad

J (Hz2)

Fragmento estructural




13C RMN:

Senfial & (ppm) Asignacién Sefial & (ppm) Asignacién
1 5

2

3

4

Estructura propuesta para el Compuesto:

Una vez realizada la sintesis y caracterizado el producto de la reaccién, comparar los datos
obtenidos con los descritos en la publicacion detallada en el apartado 2c) (si existe), para
determinar si se ha obtenido el compuesto esperado.




Anexo VI. Guion del Profesor para la Practica 4.
PRACTICA 4: Quimica de enolatos IV (1 sesion).

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

Organizacion

En esta practica cada alumno llevara a cabo la reaccion de condensacion aldélica entre un
aldehido y una cetona de estructuras desconocidas. Cada alumno tiene asignados 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). Para identificar la estructura de
estos reactivos, el alumno trabajara con los espectros de FTIR, *H RMN, 3C 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
reaccion teniendo en cuenta el mecanismo del proceso (aldol, compuesto a,B-insaturado
cis/trans). El alumno tendra que entregar este trabajo previo al profesor (Apartado 1 de la Ficha
de la Practica 4) en la fecha que éste determine.

Una vez corregida, y confirmada la naturaleza de los reactivos, el estudiante realizard una
busqueda bibliografica en Scifinder siguiendo el Apartado 2 de la ficha, para localizar la
informacion acerca del/los producto/s de la reaccidon y sus caracteristicas principales. En el
Campus Virtual disponen de la informaciéon sobre busqueda bibliografica proporcionada en la
sesion previa.

Después de hacer la reacciéon, 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 coleccidn de espectros estara en el apartado de profesores del Campus Virtual),
con los cuales debera rellenar las tablas, elucidar la estructura y comprobar si coincide con el
previsto (la busqueda bibliogréafica realizada permitird comparar los resultados experimentales
del alumno con los descritos en la bibliografia, y terminar de rellenar la ficha). Es importante en
esta practica la puesta en comin de los resultados, en la que cada alumno pueda discutir su
experiencia con sus compafieros.

IMPORTANTE: Varios de los compuestos llevan fllor en la estructura, por lo que hay que tener
en cuenta que habra algunas sefiales con acoplamientos a 1J y 2J, tanto en *H RMN como en 3C
RMN. Esto se explica en la Practica 8 y lo ven en la parte de teoria también.

Procedimiento experimental:

El procedimiento es el mismo para todos los alumnos, empleando 500 mg de cada reactivo.



Solo en los casos en los que se detenga la agitacion por la gran cantidad de sélido formado es
necesario afiadir 2-5 mL de EtOH.

Respecto al curso 2021-22 se han cambiado varios reactivos. Para poder probarlos todos, y
evitar que se agoten algunos reactivos de mayor uso, cada profesor tendra asignados al inicio
unos compuestos determinados.

Los datos de los productos de reaccion se recogen a continuacion en la Tabla 2.

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



Tabla 1. Combinaciones de aldehidos y cetonas posibles (Azul: nuevos en 2022-23. Gris: ya probados en

2021-22).
9] (0]
(@]
O
Aldehido/Cetona >
@]
r 12
7 13
8 9
O H
5 1-8 1-9 1-13
1
O H
OMe
2-7 2-8 2-9
2
@) H
/5 3-8 3-9 3-12 3-13
MeO
OMe
3
(@] H
5 4-8 4-9 4-12 4-13
Cl

4




Tabla 2. Datos de los productos de reaccion. Los puntos de fusion se han localizado buscando en Scifinder

TLC TLC
Producto P.f. (°C) | Recristalizacién
A =254 nm A =365 nm
Hex:AcOEt
9:1
(0]
™
O O 77-79 EtOH
F
1-8
Hex:AcOEt
12:1
(@]
>
O O 101-102 EtOH
1-9 Br
Hex:AcOEt
12:1
(@]
X o EtOH
> 98-100
(0] (1.5g<>5mL)
1-13 o -
G Bed
Hex:AcOEt
9:1
(0]
N
O O 59-60 EtOH
OMe




Hex:AcOEt

9:1
@]
NS
O O 55-57 EtOH
OMe F
2-8
Hex:AcOEt
9:1
(@]
CCC
OMe Br 56-58 EtOH
2-9
Hex:AcOEt
9:1
(0]
MeO S EtOH
O O 81-82 (1.4 g<>150mL)
MeO F
3-8
Hex:AcOEt
9:1
(@]
MeO S~ EtOH
O O 123-126 | (1.7 g <> 50 mL)
Br




Hex:AcOEt

Cl

0 7:3
MeO
O = EtOH/ACOE [1:1]
MeO Q 178-180 (1.2g<>70mL)
3-12
Hex:AcOEt
(0]
MeO N o
> EtOH
o 123-124
MeO (1.5 g <> 5-10 mL)
3-13
Hex:AcOEt
9:1
O
X EtOH
136-137
cl F (1 g<>50mL)
4-8
Hex:AcOEt
9:1
O
X EtOH
168-170
Cl Br (0.6 g <> 40 mL)
4-9
Hex:AcOEt
O 9:1
EtOH :
X
O Q 179-180 | (1.1 g <> 150 mL

4-12




T
Cl

4-13

)

165-167

EtOH

Hex:AcOEt

9:1




Anexo VII. Esquema resumen de actividades para la Practica 4.

Busqueda
> bibliografica del
. §e5|9n d(le producto.
lgmlgqfqndo uso Reacciéon Comparacion
=hije] IﬂI eren datos fisicos y
auvla espectroscopicos
Determinacién Determinacioén
estructural de los estructural del Ficha de frabajo
productos de producto de
partida reaccion

PRACTICAS DE QUIMICA ORGANICA Il

Anexo 3:

Ficha de Trabajo Practica 4

ion de p de condensacién
aldélica entre especies desconocidas)

Instruccionss pars i cumplimentacion da la fichs o8 trabsjor Lesr detanidaments las

e cada apartado de la ficha. Hay que reflenar a ficha de trabajo a m:

adni ¥
Enl nlos que cada insuficients, pues
s hofas 0 modificar los cuadros ¥ tablas antes de imprinila,




Anexo VIII. Encuestas realizadas a los estudiantes 2022-2023.

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

7. Valore los siguientes aspectos organizativos en relaciéon con el desarrollo del
programa de practicas:
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 informacién proporcionada (campus virtual, guidn, anexos, etc) es
suficiente

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

9. Valore la atencion 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 T-conjugados con propiedades
fotoluminiscentes

P3: Preparacion de tetrahidrocarbazol mediante sintesis de Fischer

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




P 5: Fluorescencia y quimioluminiscencia

P6: Proteccion de grupos funcionales

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
atil, 5 muy satisfactorio y/o util)

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

muy importante, y si introduciria algan cambio:



Anexo IX. Encuestas realizadas a los profesores 2022-2023.

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|5|NS/NC

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: Caracterizacion estructural de Compuestos Organicos
Tema 2: Quimica de enoles y enolatos
Tema 3: Aminoacidos, hidratos de carbono y heterociclos
Tema 4: Sintesis Organica y Analisis retrosintético
3. Larealizacion de las practicas, ¢ permite consolidar las competencias en QOrg
de los alumnos?
4. Larealizacién 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 précticas 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 QOI y QOII
6.3. Me parece interesante que los alumnos realicen una practica individual
diferente a la de sus compafieros
6.4. 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 realizacion de las practicas
7. Valore los siguientes aspectos organizativos en relacién con el desarrollo del
programa de practicas:
7.1. El tiempo de duracién 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 a los alumnos (campus virtual, guion,
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. Sdlo 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 Util, 5 muy interesante
y/o (til)

P1: Sintesis malonica: Sintesis del acido 5-n-butilbarbitirico




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

P3: Preparacion de tetrahidrocarbazol mediante sintesis de Fischer

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

P 5: Fluorescencia y quimioluminiscencia

P6: Proteccion de grupos funcionales

P7: Reaccion de anelacién de Robinson

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

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: Preparacion de
tetrahidrocarbazol mediante
sintesis de Fischer

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

P 5: Fluorescencia 'y
quimioluminiscencia

P6: Proteccion de grupos
funcionales

P7: Reaccién de anelacién de
Robinson

Comentarios generales




Anexo X. Resultados de las encuestas de los estudiantes 2022-2023.

Resultados de las encuestas realizadas a los estudiantes

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

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

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

4. La realizacion de estas practicas, éle ha permitido adquirir competencias
nuevas?

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

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

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

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

6.4. Me parece formativo realizar una busqueda bibliografica previa para localizar
la informacién 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

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

7.1. El tiempo de duracién de cada practica es suficiente

7.2. El tiempo de duracidn total del turno es suficiente

7.3. El equipamiento e infraestructuras son adecuados

7.4. La seguridad es adecuada

7.5. La informacién 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

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

P2: Obtencion de polimeros y oligémeros pi-conjugados con propiedades

fotoluminiscentes

P3: Sintesis de tetrahidrocarbazol

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

P5: Fluorescencia y quimioluminiscencia

P6: Proteccién de grupos funcionales

P7: Reaccion de anelacion de Robinson

11. Después de realizar este turno de laboratorio, ¢ se ha incrementado su
interés por la Quimica Organica?

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

I

o
=
N
w
N
v
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~
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M Indiferente W No/ Muy desfavorable  ® Si/ Muy favorable



Anexo Xl. Resultados comparados de las encuestas de profesores y alumnos.

Resultados de las encuestas realizadas a los profesores

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

2. éEs el programa adecuado al temario de la asignatura?

3. La realizacion de las practicas, épermite 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, ées adecuado a los contenidos trabajados en el laboratorio?

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
elucidacidn estructural aprendidos en QOl y QOII

6.3. Me parece interesante que los alumnos realicen una practica individual
diferente a la de sus compaferos

6.4. Me parece formativo realizar una busqueda bibliografica previa para localizar
la informacién de los compuestos a sintetizar

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

7.1. El tiempo de duracién 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 informacién proporcionada (campus virtual, guién, anexos, etc) es
suficiente

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

10.1. Valore las siguientes practicas: P1: Sintesis maldnica: Sintesis del dcido 5-n-
butilbarbitarico

10.2. P2: Obtencién de polimeros y oligdmeros m-conjugados con propiedades
fotoluminiscentes

10.3. P3: Preparacion de tetrahidrocarbazol mediante sintesis de Fischer
10.4. P4: Sintesis y caracterizacién de productos de condensacion aldélica
10.5. P5: Fluorescencia y quimioluminiscencia

10.6. P6: Proteccion de grupos funcionales

10.7. P7: Reaccion de anelacion de Robinson

11. Valore globalmente su satisfaccion con el laboratorio

MW Resultados media estudiantes

o

1 2 3

N

B Resultados media profesores
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