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ANEXOS



1. INTRODUCCION

A inicios de la década presente, la comunidad mundial ha sido expuesta a enfermedades
inexploradas. Por lo que es de suma importancia para la industria farmacéutica las obtenciones de
compuestos vitales, ya sean medicamentos o precursores de estos de maneras eficaces

acompafiados de un ahorro de recursos y tiempo.

Uno de los medicamentos vitales, enlistado por la Organizacion Mundial de la Salud como
uno de los farmacos basicos para tener en reserva por su rentable uso a nivel mundial es el
paracetamol. (Las Provincias, 2018). EI renombre de este medicamento proviene de sus
propiedades analgésicas y antipiréticas que trabajan directamente con aquellos nervios y
receptores en el cerebro que provocan dolor y molestias. (BBC Mundo, 2015). Una de las
metodologias mas conocidas para su manufacturacion es a través del nitrobenceno que funciona
como precursor en su sintesis. (Rode, Vaidya, & Chaudhari, 1999). El nitrobenceno realiza una
conversion electrolitica resultando en N-fenilhidroxilamina que puede transformarse en p-
aminofenol, este compuesto al reaccionar con anhidrido acético se obtiene el tan sustancial

medicamento. (Polat, Aksu, & Pekel, 2002).

El argumento anterior demuestra la importancia de la N-fenilhidroxilamina en nuestra
cotidianidad, pero aun asi no se han hallado investigaciones que demuestren las consecuencias de
usar 0 no usar nitrobenceno destilado durante su reduccion catalitica, que es la idea principal de
esta investigacion y por efecto la posibilidad de encontrar un método alternativo que permita
ahorrar tiempo y reactivos durante su obtencion, debido a que el proceso de destilacion del

nitrobenceno puede llegar a tomar mucho tiempo y ser algo complejo. Por lo que se plantea el



siguiente interrogante: ¢;como influye la pureza del nitrobenceno en su reduccion catalitica con

Zn en presencia de NH4Cl durante la sintesis de N-fenilhidroxilamina?

El objetivo de este trabajo monogréafico es identificar como influye la pureza del nitrobenceno
en su reduccidn catalitica con Zn en presencia de NH4Cl durante la sintesis de N-
fenilhidroxilamina, empleando dos distintas metodologias experimentales. En la primera
metodologia se usara nitrobenceno recién destilado, por otro lado, en el segundo método se
utilizara el nitrobenceno sin destilar. A partir de una comparacion entre los productos de N-
fenilhidroxilamina obtenidos en cada uno de los métodos, se identificara cual de las metodologias

es la mas eficiente en la sintesis de este compuesto.

La monografia presente plantea una estructura dividida en tres capitulos. El primer capitulo
presenta el marco teoérico en el cual los términos claves de la investigacion son explorados
detalladamente. En el segundo capitulo se encuentra el proceso experimental, donde las
metodologias y variables son expuestas. Por ultimo, el tercer capitulo exhibe los resultados
obtenidos y su respectivo analisis. Al encontrarse en el area quimica, las referencias propuestas
fueron extraidas principalmente de libros académicos, asi como de informes de investigaciones y

revistas médicas con la intencion de obtener un conocimiento amplio y confiable sobre el tema.

En aras de lo anterior, es necesario mencionar el valor personal de este proyecto. La
investigacion podria ser de gran valor como alternativa de una metodologia utilizada
mundialmente y seria gratificante aportar tal conocimiento, pero ademas seria también la evidente
demostracion de las caracteristicas y valores obtenidos mediante el programa IB. Un estudiante
IB deberia estar informado sobre las cuestiones globales y como buen indagador buscar

soluciones a estos probando sus habilidades, llevandolas al limite.



2. PRIMER CAPITULO: MARCO TEORICO

El principal objetivo de la presente investigacion es identificar como influye la pureza del
nitrobenceno en su reduccion catalitica con Zn en presencia de NH4ClI durante la sintesis de N-

fenilhidroxilamina.

Primeramente, para continuar con el desarrollo de la investigacion, es de gran importancia
explicar algunos de los conceptos y caracteristicas que hallamos en la pregunta monogréfica en

busca de un mejor entendimiento y manejo del tema.

2.1.Caracteristicas de la N-fenilhidroxilamina

La N-fenilhidroxilamina segun la IJUPAC, es una amina N-sustituida la cual se deriva de
la anilina en la que uno de los &tomos de hidrégeno amino se reemplaza con un sustituyente
hidroxi. (ChEBI, 2015). Este compuesto quimico toxico con la formula molecular CeH7NO se
obtiene por la reduccién de nitrobenceno con zinc en presencia de NH4Cl o alternativamente
mediante hidrogenacion por transferencia de nitrobenceno junto a hidrazina y un catalizador
de rodio. (Oxley, Adger, Sasse, & Forth, 1989). Visualmente aparece como cristales de color
tostado y presenta propiedades como un punto de fusién entre 80-84°C y su punto de
ebullicién de 215.8°C. (National Toxicology Program, 1992). Ademas, muestra solubilidad

en agua caliente, cloroformo, éter de petroleo, acido acético, entre otros. (Weast, 1979).



Figura 1. Representacion molecular de la N-fenilhidroxilamina
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Fuente: Quimicafacil.net, 2020.

Su uso se compone por su capacidad de material de partida de la sintesis de diversos
compuestos como isoxazolinas. (Rios, Ibrahem, Vesely, Zhao, & Cordova, 2007). Aun asi, en
el campo comercial su uso principal es para la produccion del analgésico conocido como
paracetamol. El paracetamol a partir del nitrobenceno es elaborado por un grupo de sintesis
diferentes, primeramente, la sintesis de N-fenilhidroxilamina. (NIIR Board, 2004). Su uso
medicinal es basado en las propiedades analgésicas y antipiréticas que reducen el dolor segin
el p-aminofenol, que es la conversidn de la N-fenilhidroxilamina mediante la transposicion de

Bamberger. (Fachado, 2018).

Figura 2. Obtencion de N-fenilhidroxilamina mediante la reduccién catalitica de nitrobenceno con Zn en

presencia de NH4CI
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Fuente: Baptistella, Giacomini, & Imamura, 2003.



2.2. Metabolismo de la N-fenilhidroxilamina

En el cuerpo humano, este compuesto quimico oxida el hierro presente en la hemoglobina
de la sangre, transformandola en metahemoglobina y asi disminuyendo la capacidad de la
sangre para transportar oxigeno. (Uehleke, 1965). Este tipo de reaccién es generada en las
enzimas del higado, la N-fenilhidroxilamina es transportada por eritrocitos que provocan una
inclusion denominada cuerpos de Heinz y en efecto la desnaturalizacién de la hemoglobina
por la accidn toxica del metabolito. (Garcia & Quinto, 2001). La N-fenilhidroxilamina al
encontrarse en un medio acuoso acido procede a realizar la transposicién de Bamberger, en la
cual practica una protonacién que forma un p-aminofenol. (Bamberger, 1894). De este modo,
el metabolito mayoritario del ser humano, el p-aminofenol sera finalmente excretado
mediante la orina. (University of California, 1965).

2.3. Procesos quimicos realizados

La N-fenilhidroxilamina se obtiene mediante el proceso quimico llamado sintesis. Las
reacciones quimicas ocurren cuando sustancias 0 compuestos quimicos realizan diferentes
procesos Y el resultado obtiene nuevas caracteristicas distintas a las originales. La sintesis o
combinacion se da por la unién quimica de dos o mas elementos formando un compuesto mas
complejo. (Rico, Pérez, & Castellanos, 1997).

Otro proceso quimico empleado en la experimentacion es la cristalizacion. La
cristalizacion es una técnica bastante utilizada para la purificacion de sustancias sélidas. Los
solidos son mas solubles en disolventes calientes, por lo que el método para la cristalizacion
comienza con un proceso de ebullicion, seguido por una filtracidn para las impurezas

insolubles y, por ultimo, la refrigeracién del resultado. (Molina, 1991)



2.4. Reduccion catalitica

La reduccidn catalitica es un proceso consolidado para la eliminacién de NOx (6xidos de
nitrogeno). Su desarrollo se basa mediante el uso de un catalizador. La reduccion catalitica se
divide en selectiva y no selectiva, apoyandose en si el reductor decide reaccionar
selectivamente con los NOx o con todos los compuestos susceptibles a la reduccion. La
reduccion catalitica no selectiva se emplea con reductores como CO y H; junto a catalizadores
como: Pt, Pd, entre otros. Al no ser selectiva la conversion de NO en presencia de aire es baja
y se obtiene N0, por esta razon su aplicacion es limitada. Por otro lado, la reduccién
catalitica selectiva es mas adecuada y practicada con mas frecuencia, debido a su conversién

de NO a nitrégeno, disminuyendo la contaminacion. (Uzcétegui, 2010).
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3. SEGUNDO CAPITULO: PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

La idea principal de esta investigacion es determinar si destilar previamente el nitrobenceno
influye en la sintesis de N-fenilhidroxilamina. Seguidamente, se expondran los materiales y los

reactivos utilizados, ademas de las metodologias propuestas para el experimento.

3.1. Materiales del laboratorio

Balanza semianalitica (mg £
0.1)

Fuente de voltaje.

Beaker de 250 ml (ml + 3.3)
Beaker de 25 ml (ml £ 3.3)
Beaker de 50 ml (ml £ 3.3)
Beaker de 600 ml (ml + 3.3)
Bomba de vacio

Calentador con agitador
magnético

Embudo

Erlenmeyer de 250 ml (ml =
3.3)

Erlenmeyer de 25 ml (ml £
3.3)

Espéatula

Iméan para agitador magnético

Kitasato

Matraz de fondo redondo de
250 ml (ml = 3.3)

Mechero de Bunsen

Papel filtro

Pipeta de 10 ml (ml £ 0.1)
Pipeteadores

Placas de cobre

Probeta de 250 ml (ml £ 0.5)
Probeta de 50 ml (ml £ 0.5)
Refrigerante con mangueras
Malla metalica

Soporte universal
TermoOmetro

Tripode
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3.2.Reactivos quimicos:

e CyHsOH e NaOH
e CgHsNO2 e NH4CI
e H>SO. e Zn0O

e NaCl

3.3.Método de obtencion de datos

El proceso de reduccion catalitica de nitrobenceno con Zn en presencia de NH4Cl durante
la sintesis de N-fenilhidroxilamina se realiz6 en un total de 20 veces entre las dos
metodologias. La primera metodologia propone utilizar el nitrobenceno recién destilado para
la sintesis de N-fenilhidroxilamina, de esta se realizaron 10 repeticiones, el segundo método
plantea no destilar el nitrobenceno, esta se efectud también 10 repeticiones. Los dos procesos
presentaban los mismos reactivos y pasos, la Unica variacion fue la destilacion del
nitrobenceno. La determinacién de la N-fenilhidroxilamina sintetizada se ejecuté mediante
una balanza analitica, la cual intervino para posteriormente poder calcular el porcentaje de

rendimiento de las reacciones efectuadas.

3.4.Procedimiento
3.4.1. Obtencion de zinc en polvo
1. Antes de iniciar la experimentacion fue necesario la obtencion de zinc en polvo,
debido a que no contabamos con él en el laboratorio de nuestro colegio. Para
obtenerlo se llevo a cabo el siguiente proceso: en un beaker se agregd 200 ml de

agua, 65 g de hidroxido de sodio y 20 g de 6xido de zinc.
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2. Lasolucion es mezclada con la ayuda de un agitador magnético durante
aproximadamente 30 minutos, posteriormente se deja reposar hasta que se separe
la solucién en dos fases.

Una vez decantada la solucion se deposita en un beaker de 600 ml y se introducen
dos electrodos (anodo y catodo) formados por dos placas de cobre unidos a una
fuente de voltaje

3. Pasado el tiempo, el catodo es extraido de la solucion y seguidamente con ayuda
de una espétula se remueve la capa de zinc de la placa y es lavado con una
solucién diluida de 5 ml de &cido sulfurico. Posteriormente se lava nuevamente
con agua repetidas veces. Mediante decantacion se separa el zinc del agua y se
agregan 5 ml de etanol para acelerar su secamiento.

3.4.2. Destilacion de nitrobenceno

1. Iniciando la experimentacion, preparamos el equipo de destilacion compuesto por
un matraz, un mechero, refrigerante y un erlenmeyer. Ademas, es necesario que
este equipado con un termémetro.

2. Incorporamos nitrobenceno en el matraz y se calienta a altas temperaturas.

3. Al llegar la temperatura de 200 -212 °C se recolecto la fraccion de nitrobenceno
recién destilado.

3.4.3. Sintesis de N-fenilhidroxilamina con nitrobenceno destilado.

1. Para comenzar esta etapa, a un erlenmeyer de 250 ml equipado con un termometro
y un iman se le afiaden 160 ml de agua, junto a 5 g de cloruro aménico y 8.3 ml de
nitrobenceno recién destilado.

2. Seguidamente, la mezcla se calienta a 60-65 °C con ayuda de un calentador

durante 10 minutos. Durante el calentamiento se debe agitar de manera enérgica
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mediante el motor y el imén, ademas agregar paulatinamente 12 g de zinc en
polvo.

3. Terminado de agregar el zinc polvo, se sigue agitando por 15 minutos mas para
completar la reduccidn.

4. Los residuos son filtrados al vacio con el fin de eliminar el 6xido de zinc
producido.

5. Los productos solidos son lavados con 20 ml de agua, las aguas del filtrado son
transferidas a un vaso de precipitados y son saturadas con 40 g de cloruro sédico.

6. Para finalizar, la mezcla es introducida a un bafo refrigerante con hielo hasta
poder visualizar un precipitado con tonalidad amarilla, posteriormente es filtrado
al vacio. Posteriormente se recristaliza y se deja secar a temperatura ambiente.

7. Por ultimo, se procedio a determinar la masa con ayuda de una balanza
semianalitica.

3.4.4. Sintesis de N-fenilhidroxilamina con nitrobenceno no destilado.

1. Para la segunda metodologia de nuestro trabajo de investigacion se realiza el
mismo procedimiento del método anterior, pero en esta ocasion se utiliza el
nitrobenceno sin haber sido destilado. A un erlenmeyer se le incorpora 160 ml de
agua, 5 g de cloruro amonico y 8.3 ml de nitrobenceno, ademas, también se utiliza
un termdémetro y un iman.

2. Posteriormente, la solucidn es expuesta a un calentador hasta llegar a una
temperatura entre 60-65 °C. A lo largo del calentamiento, durante los primeros 10
minutos se le afiaden poco a poco 12 g de zinc en polvo, mientras mantiene una
agitacion constantemente mediante un iman y se mantiene la agitacion magnética.

Se sigue calentando por 15 minutos adicionales.
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3. Lamezcla es filtrada al vacio inmediatamente para eliminar el xido de zinc.

4. El solido recogido de la filtracion es lavado con 20 ml de agua. Las aguas del
filtrado se saturan con 40 g de cloruro sédico en un vaso de precipitado.

5. Lamezcla se coloca en un bafio de hielo hasta la observacion de un precipitado de
color amarillo, seguidamente es filtrado al vacio. EI compuesto se recristaliza y

posteriormente se deja secar para luego determina la masa obtenida.

3.5. Verificacion del compuesto obtenido

Como seguimiento de la reaccion realizada, la verificacion del compuesto fue un
requisito, el cual fue realizado mediante un punto de referencia de carécter natural de la
sustancia (N-fenilhidroxilamina), en esta ocasion el punto de fusién. La N-fenilhidroxilamina
tiene tedricamente un punto de fusion de 80-84°C. Los puntos de fusion de los sélidos
sintetizados de N-fenilhidroxilamina obtenidos mediante las dos metodologias fueron
determinados en un fusiémetro Stuart SMP3. Como se resultado se comprobo que la N-
fenilhidroxilamina obtenida en los dos métodos son similares y correctas al tener una alta
concordancia con la teoria, obteniendo un punto de fusion de 81°C.

Asimismo, se siguio la reaccién empleando un reconocimiento del producto mediante
cromatografia de capa delgada con placas de silica gel, aplicando como revelador una
lampara manual UV con dos longitudes de onda (254 y 365nm).

Del mismo modo e igual de necesario, la purificacion de la N-fenilhidroxilamina
sintetizada se emple6 mediante diversas filtraciones y lavados y posteriormente se recristalizé

usando etanol.
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4. TERCER CAPITULO: RESULTADOS Y ANALISIS

4.1. Analisis de resultados obtenidos
A partir de la informacion propuesta por los resultados de los dos métodos en
comparacion con la teoria haciendo referencia al punto de fusién, se puede llegar a la
suposicion que el producto obtenido es N-fenilhidroxilamina. Igualmente, un analisis sobre

algunos datos tangibles como la masa obtenida para poder afirmar esta conjetura es necesario.

A continuacidn, se presentan las masas obtenidas de N-fenilhidroxilamina en cada intento

con nitrobenceno con y sin destilar:

Tabla 1. Tabla de los resultados obtenidos en la experimentacion

Nitrobenceno Nitrobenceno

Metodologlas sin destilar destilado
5,323 7.566
4,671 5322
5,788 6.886
Masa (g) de N-fenilhidroxilamina 6.833 8.879
(mg £0.1) 3.691 85
6,645 7.428
6,747 5,699
5,365 6.921
6.416 6.117
5,682 8.673
Promedio 5.736 7.199
Desviacion estandar 1.001 1.247

Fuente: Elaboracion propia del autor, 2021.
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Se puede observar en la tabla anterior, que los resultados experimentales difieren a gran
medida entre los métodos. Basandonos Unicamente en los datos, se podria deducir que el
método usando nitrobenceno recién destilado es el mas eficiente, Gnicamente en los intentos 7
y 9 no sobrepasa los datos de la otra metodologia. De igual manera, el promedio afirma esta
misma conjetura al tener una diferencia de 1.463 en contra del método en el que se usé
nitrobenceno sin destilar. Esta observacion sobre la Tabla 1 permite rechazar la suposicion
planteada sobre que los productos eran parecidos, la metodologia propuesta con nitrobenceno
recién destilado obtuvo una mayor cantidad de producto al presentar 20.32% mas de N-

fenilhidroxilamina en comparacion.

De igual modo, se presenta la desviacidn estandar de ambos métodos para poder estimar
la desviacion entre los datos. Gracias a eso, se observa que la metodologia con nitrobenceno
destilado, la cual anteriormente se habia calificado como la més eficiente, es la que mayor

desviacion entre sus datos presenta, con 1.247 como su desviacion estandar.

Los datos experimentales presentados en la Tabla 1, pueden ser explicados a través de la
pureza de los reactivos y de las teorias de las colisiones. Al destilar el nitrobenceno se asegura
que la pureza de este sea muy alta lo que representa mas moléculas de nitrobenceno durante
la reaccion, aumentando la concentracion de este reactivo. Asimismo, la teoria de las
colisiones explica cdmo se producen las reacciones quimicas a nivel molecular, las cuales
presentan dependencia de la temperatura y de la concentracion de los reactantes. Segln la
teoria de las colisiones, si un encuentro entre dos moléculas no presenta una determinada
energia cinética, simplemente rebotan entre ellas, en el caso que el choque si manifieste la
energia cinética necesaria, las uniones se romperan y nuevas seran creadas. (Atkins & Jones,

2006). Entonces al presentar un mayor nimero de moléculas de nitrobenceno, aumentan las
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probabilidades de que se lleven a cabo colisiones efectivas. Los factores de los cuales
depende esta reaccion, la temperatura y la concentracion de los reactivos, permiten entender
que a medida que la temperatura aumenta, las moléculas se mueven a mayor velocidad, y al
tener una mayor numero de moléculas por consiguiente, ambas aumentan proporcionalmente,
generando un mayor nimero de choques y en efecto el producto de las reacciones aumentan.

(Cabildo, y otros, 2017).

4.2. Analisis de gréficas

Figura 3. Grdfico comparativo de los resultados experimentales de la obtencicn de N-fenilhidroxilamina
mediante dos metodologias
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En la Figura 3 se puede observar nuevamente como se habia planteado en el analisis de la
Tabla 1, que los datos arrojados por la metodologia con nitrobenceno destilado mantienen una
diferencia significativa en comparacion con la otra metodologia. Vale la pena destacar
también, que los intentos 7 y 9 no entran en esta observacion, aun asi, es importante
mencionar que en el intento 9, la superacion por parte del método sin destilacion es minima,
Unicamente 0.299 mg aproximadamente, por otra parte, en el intento 7 es mas notable.

Los méximos y minimos de la metodologia con el nitrobenceno destilado fueron 8.879 y
5.322 respectivamente, correspondiendo a los intentos 4 y 2. Mientras tanto, los datos de la
metodologia sin destilar presentaron sus maximos y minimos en los intentos 4 y 5. Ambos
métodos ofrecen una diferencia entre sus maximos y minimos de aproximadamente 3 mg, del
mismo modo los métodos presentaron sus valores maximos en el mismo intento 4, aunque la
diferencia entre ellos es de 2.046, por lo que se podria llegar a la pronta afirmacion que la
metodologia mas eficaz es la que se realiza destilando inicialmente el nitrobenceno. También
podriamos respaldar la suposicion anterior con las lineas de tendencia de la Figura 3, los datos
presentan una tendencia con una pendiente menor en comparacion al otro método, la pendiente
se visualiza mediante la inclinacion de la linea. Al tener una pendiente menor, se infiere que
este rango presenta menor inconsistencia entre sus datos. Sin embargo, se realiza una prueba

estadistica para que esta afirmacion tenga mas validez y sea méas concreta.

4.3. Prueba de hipotesis
Para poder desarrollar la prueba estadistica se plantearon las siguientes hipotesis:
e Hipdtesis nula (Ho): pSintesis de N-fenilhidroxilamina usando nitrobenceno

destilado - pSintesis de N-fenilhidroxilamina usando nitrobenceno sin destilar = 0
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e Hipotesis alterna (Hy): pSintesis de N-fenilhidroxilamina usando nitrobenceno
destilado - pSintesis de N-fenilhidroxilamina usando nitrobenceno sin destilar > 0
La hipdtesis nula propone que las sintesis usando nitrobenceno destilado y nitrobenceno
sin destilar tienen la misma capacidad de produccién de N-fenilhidroxilamina.
La hipdtesis alterna dice que la sintesis con nitrobenceno destilado tiene mayor capacidad

de produccion de N-fenilhidroxilamina que usando nitrobenceno sin destilar.

4.3.1. Andlisis de estadisticas
Para este analisis estadistico se realizard una prueba T, pero primeramente es necesario
hacer una prueba F para saber si las varianzas son iguales o desiguales. Alfa = 0.05

4.3.1.1. Prueba F para varianzas de dos muestras

Tabla 2. Prueba F para varianzas de dos muestras

Variable 1 Variable 2

Media 5.73606 7.19897
Varlanza 1.002503294 1.554759798
Observaciones 10 10
Grados de libertad 0 0
F 0.644796254

P(F<=f) una cola 0.261812398

Valor critico para F (una

cola) 0.314574906

Fuente: Elaboracion propia del autor, 2021.
En la prueba F podemos observar la probabilidad que la variable 1 sea igual a la variable
2 para determinar si las varianzas son iguales o diferentes tomando como referencia el valor P, el
cual dio un valor de 0.261812398 superando 0.05 que fue el valor Alfa de referencia, por lo tanto,
significa que son varianzas iguales.

4.3.1.2. Prueba T para dos muestras suponiendo varianzas iguales
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Los resultados obtenidos de la prueba F supondrian que las dos varianzas son iguales, aun

asi, esta prueba comprobara la conjetura anterior. Alfa = 0.05

Tabla 3. Prueba t para dos muestras suponiendo varianzas iguales

Variable 1 Variable 2

Media 5.73606 7.19897
Varianza 1.002503294 1.554759798
Observaciones 10 10
Varianza agrupada 1.278631546

Diferencia hipotética de las

medias 0

Grados de libertad 18

Estadistico t -2.892876565

P(T<=t) una cola 0.004846673

Valor critico de t (una cola) 1.734063607

P(T<=t) dos colas 0.009693346

Valor critico de t (dos colas) 2.10092204

Fuente: Elaboracion propia del autor, 2021.

La prueba T nos demuestra que la probabilidad que la variable 1 sea igual a la variable 2
resulta en un valor de 0.004846673. Si P(T<=t) > 0.05 no se rechaza la Ho, por otro lado, si
P(T<=t) < 0.05 se debera rechazar la hipotesis nula. Teniendo en cuenta lo anterior, 0.004846673
< 0.05, es decir se rechaza la Hoy, por lo tanto, la sintesis usando nitrobenceno destilado tiene

mayor capacidad de produccion de N-fenilhidroxilamina que en aquella donde no se destilo
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5. CONCLUSIONES

Segun la pregunta propuesta para esta investigacion y los resultados experimentales obtenidos
se cred una hipotesis correcta, en la cual se afirma que la sintesis usando el nitrobenceno recién
destilado desencadena la mayor eficiencia basandonos en la cantidad de N-fenilhidroxilamina
obtenida en gramos en comparacion. Desde esta perspectiva es posible afirmar la influencia de la

pureza durante la reduccidn catalitica del nitrobenceno, ya que esta interfiere en su eficacia.

Aun asi, es menester mencionar los resultados y observaciones logrados durante la
experimentacion. Primeramente, después de la sintesis con ambas metodologias se realiz6 una
prueba de verificacion de compuesto a través del punto de fusién, la cual resulté en un mismo
valor para ambas que concordaba con la teoria, por lo que se dedujo que los productos
sintetizados de ambos compuestos eran similares. No obstante, posteriormente se midieron la
masa en gramos obtenidas por cada metodologia, lo que permitié encontrar que la N-
fenilhidroxilamina producida con nitrobenceno destilado presentara mayor cantidad y por
consiguiente fuera considerado el método mas eficiente, junto a una diferencia de 20.32% de
mayor producto. De este modo, una prueba de hipoétesis fue realizada para poder reafirmar lo
anterior y esta concluyé nuevamente que la sintesis con nitrobenceno destilado dispone de la

mayor eficacia entro los dos métodos propuestos.

Los métodos propuestos en este trabajo de investigacion fueron pertinentes para la resolucion
de nuestra pregunta de investigacion. Nos permitio reconocer la afectacion de la pureza en la

sintesis y de este modo alcanzar el objetivo planteado.

En conclusion, la pureza es un aspecto influyente durante la reduccién catalitica de

nitrobenceno con Zn en presencia de NH4Cl durante la sintesis de N-fenilhidroxilamina,
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demostrado mediante las diferencias entre las cantidades de masas obtenidas al variar la
temperatura tedrica propuesta. Desde este punto de vista, el experimento también con cuerda con
la teoria de colisiones, la cual afirma la afectacion de la temperatura, pero también la
concentracion de los reactantes sobre las reacciones quimicas, dictando que una mayor
concentracion de particulas en efecto provocaria que las colisiones sean frecuentes y por ende

maés productivas. (Izquierdo, Peral, Plaza, & Troitifio, 2013).

La investigacién presento algunos aspectos limitantes, solamente se estudiaron dos
metodologias. En una investigacion posterior seria pertinente evaluar variados rangos de
temperatura como 30-35°C y 70-75°C, entre otros. Asimismo, como un mayor nimero de

intentos por método. Esto permitiria la produccién de afirmaciones mas precisas.
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7. ANEXOS

Figura 4. Solucién de agua, hidréxido de sodio y 6xido de zinc para la obtencion de zinc en polvo

Figura 5. Electrolisis para obtencion de zinc en polvo

26



Figura 6. Montaje para la destilacion del nitrobenceno
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Figura 8. Bafio de hielo para la cristalizacion de N-fenilhidroxilamina

B

Figura 9. N-Fenilhidroxilamina recristalizado
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Figura 10. Muestras de N-Fenilhidroxilamina recristalizadas obtenidas con las diferentes metodologias.

Figura 11. Verificacion de pureza de N-fenilhidroxilamina por cromatografia




Figura 12. Determinacidon de punto de fusidn de las muestras de N-fenilhidroxilamina, utilizando
fusiémetro Stuart SMP3
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