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RESUMEN
En este trabajo se estudiaron las condiciones para la sintesis y caracterizacion del Bromuro 1-Hexil-
Piridinio, mediante reacciones de sustitucion nucleofilica bimolecular con la finalidad de utilizarlo
posteriormente como solvente limpio en la extraccion de metales de transicion. EI compuesto obtenido
fue caracterizado por RMN de 'Hy "°C, IR y analisis elemental encontrando sefiales caracteristicas que

confirmaron la obtencion del producto. También se determind la viscosidad, la densidad y la
solubilidad.

INTRODUCCION
En el mundo el respeto medioambiental debiera ser fundamental, sin embargo sigue siendo normal el
uso generalizado y masivo, de procesos industriales que utilizan disolventes organicos volatiles y
toxicos. Estos disolventes originan no solo grandes gastos, sino una gran contaminacion ambiental a
gran escala. Mas de la tercera parte de los disolventes que utiliza la industria en todo el mundo "se
pierden en el aire".

Se reconoce extensamente que hay una necesidad creciente para desarrollar procesos ambientalmente
mas aceptables en la industria quimica. Esa tendencia ha llegado a ser conocida como la “Quimica
Verde” o “Tecnologia Sostenible” la cual necesita un cambio en los conceptos tradicionales de la
eficiencia del proceso, que se enfoca en gran parte al rendimiento quimico, se hace énfasis en evitar el
uso de sustancias toxicas y peligrosas.

En la actualidad una de las areas mas activas, es la relacionada al disefio de disolventes limpios y
sistemas sin disolventes. Dentro de los disolventes limpios destacan los liquidos ionicos, que son
disolventes atractivos ya que tienen una presion de vapor despreciable y son una alternativa ecoldgica
para el uso de los disolventes orgéanicos volatiles, ademas de ser facilmente reciclables [1-4].

Una ventaja especifica de los liquidos i6nicos se debe a la posibilidad de disefiar una molécula que
retina las propiedades necesarias para una aplicacion especifica: es posible disefiar el disolvente de
acuerdo a las necesidades del proceso. Con la eleccion del tipo de cation y del anidn se dispone de una
primera aproximacion a las principales propiedades buscadas y variando la longitud y ramificacion de
los grupos alquilo incorporados en el cation se consiguen las modificaciones apropiadas [1].

Los primeros trabajos de investigacion realizados han demostrado que, los liquidos i6nicos son
compuestos que al intervenir en diversas reacciones organicas catalizadas los resultados obtenidos son
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satisfactorios, es decir, reduciendo el tiempo de reaccion y aumentando el rendimiento con un producto
mas puro y homogéneo. Ademas se han estudiado los liquidos idnicos en procesos de separacion, como
agentes extractantes en la extraccion liquido-liquido de metales de transicion.

Razon por la cual en este trabajo se estudio la sintesis y caracterizacion del bromuro 1-hexil-piridinio
con la finalidad de utilizarlo a futuro como solvente limpio en la extraccion de metales de transicion.

MATERIALES Y PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
Sintesis del bromuro 1-hexil-piridinio

La sintesis del bromuro 1-hexil-piridinio (1) (Esquema 1) se obtuvo a través de una sustitucion
nucleofilica al hacer reaccionar piridina (1a) y 1-bromo-hexano (1b) con una relacion estequiometrica
1:1.25 respectivamente. En 100 mL de etanol anhidro se colocaron 0.05 mol de piridina y 0.08 mol de
K,CO3 como catalizador. La mezcla de reaccion se mantuvo a reflujo 3 horas, posteriormente se agreg6d
lentamente 0.04 mol de 1-bromo-hexano y se dejo 24 horas a reflujo con agitacién constante. Al
término de la reaccion la mezcla se filtré a vacio para quitar el catalizador, después se evapord el
disolvente. La purificacion del producto 1 se llevo a cabo por cromatografia en columna de silica gel,
usando como fase movil etanol (EtOH). Una vez obtenido el producto 1, se sec6 a vacio a una
temperatura de 40 °C por un tiempo de 5 horas, obteniendo un compuesto café muy viscoso.

AN -
Br
X EtOH |
| + \/\/\/Br ¢> +N/
N/ reflujo
U] U]
79.10 g/mol 165.07g/mol
d=0.982g/mL d=1.176g/mL L |
(O]
244.162 g/mol
1a 1b 1

Esquema 1. Ruta de sintesis del bromuro 1-hexil-piridinio
Este compuesto y todos los sintetizados en esta investigacion se caracterizaron por propiedades fisicas
(pruebas de solubilidad), técnicas espectroscopicas de RMN 'Hy °C, IR y analisis elemental.

Determinacion de la Densidad
La densidad se determiné a partir de su masa y volumen empleando un picnémetro calibrado de 5 mL
de volumen a temperatura de 20°C.

Procedimiento para determinar la Densidad

1. El picnémetro se utilizo limpio y seco.

2. Se peso el picnometro vacio (Wo).

3. Se llend el picnometro completamente (incluido el capilar) con el liquido cuya densidad se desea
determinar.

4. Se peso el picndmetro con la muestra (W¥).

5. Con los datos obtenidos se determiné la densidad del liquido, empleando la ecuacion 1.

di=(Wf-Wo)/V (1)
Donde:
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dr. Densidad del liquido.

Wt Peso del picnometro con muestra.
Wo: Peso del picnometro vacio.

V: Volumen conocido del picnémetro.

I'V. Resultados y Discusiones

La sintesis de liquidos ionicos pueden ser llevadas a cabo por la interaccion de un halogenuro de
alquilo y una amina apropiada, mediante una reaccion de sustitucion nucleofilica bimolecular.
Se realizo esta sintesis con el objetivo de obtener un liquido i6nico que pueda ser utilizado en procesos
de extraccion, por lo cual deberia tener como caracteristica principal, la insolubilidad en agua.

En este trabajo se reporta un nuevo liquido idnico, el bromuro de 1-hexil-piridinio 1, el cual es un
liquido viscoso, de color café, insoluble en agua y en hexano, por lo cual puede utilizarse en la
extraccion de metales.

Se caracterizd el compuesto 1 por IR, basandose en los espectros de los reactivos, es decir, de la
piridina y el 1-Bromo-Hexano, observando en el espectro del producto una banda C-N que indica la
formacion de un nuevo enlace del nitrogeno del anillo aromatico de la piridina con el carbono de la
cadena alquilica del 1-Bromo-Hexano, confirmando la obtenciéon de un nuevo producto. En la tabla 2
se pueden observar las bandas caracteristicas de los reactivos y del compuesto 1.

Tabla 2. Asignacion de las bandas de IR del compuesto 1

Seiiales Producto Piridina 1-Bromo-Hexano
C=C Aromético 1633 cm’! 1633 cm’
C=N Aromético 1571 cm’ 1581 cm’
C-H Alquilico 1466 cm™ 1465 cm’™
C-H Alquilico 2859 cm™, 2931 cm™', 2956 cm™ 2858 cm™', 2931 cm’!
C-N Aromatico 1379 cm’!

Determinacion de la densidad.

En el proceso para determinar de la densidad es importante tener la debida precaucion al realizar las
mediciones, para evitar obtener resultados erréneos, por lo que es recomendable utilizar guantes. Se
hicieron cuatro diferentes mediciones del peso del picnometro vacio y posteriormente con la muestra,
sacando la media de los datos registrados y asi determinar por una diferencia de pesos el valor de la
masa del compuesto 1 que corresponde a un volumen de Sml.

Una vez obtenido el valor de la masa, se realizaron los siguientes calculos para determinar la densidad.

d=2 d=5.8146 g/ SmL
m=5.8146 ¢ d=m/v d=1.1629 g/mL
v=5mL
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Para corroborar el valor de la densidad obtenida se hizo una comparaciéon con la densidad del glicerol,
es decir, se midi6 su densidad y se comparo con la reportada en la bibliografia, obteniendo el mismo
valor reportado (1.125 g/mL).

CONCLUSIONES
Se sintetiz6 y caracterizo el liquido i6nico Bromuro 1-Hexil-Piridinio. Una propiedad fisica importante
que posee es su insolubilidad en agua, razon por la cual, es un disolvente que puede ser utilizado como
agente extractante en la extraccion liquido-liquido de metales de transicion que se encuentran
contaminando el agua.
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