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INTRODUCCION

Los compuestos organicos que contienen la porcidn estructural quinoxalina
presentan un amplio espectro de actividades bioldgicas y tienen importantes aplicaciones
como farmacos'”.También se utilizan como pigmentos en la tecnologia de colorantes
organicos®, como componentes base para sensores de aniones y cationes’®, en la
fabricacion de materiales con electroluminiscencia efectiva®, en la sintesis de
semiconductores orgéanicos'®, interruptores quimicamente controlables” y como
inhibidores de la corrosién de metales™.

Para la preparacion de quinoxalinas sustituidas se han desarrollado numerosas
estrategias sintéticas'®. El procedimiento mas comun consiste en la condensacion de
una 1,2-diamina aromatica (1,2-DAA) con un compuesto de 1,2-dicarbonilico (1,2-diCO)
en solucién de etanol o acido acético a reflujo durante 2-24 h, con rendimientos molares
de producto 34-98 % tanto en procedimientos térmicos'“o con microondas™. En la
literatura existen numerosos y variados métodos para la sintesis de derivados de
guinoxalina usando catalizadores diversos. La mayoria de las metodologias existentes
tienen desventajas, tales como el uso de disolventes organicos volatiles, rendimientos de
productos no satisfactorios, procedimientos criticos de aislamiento del producto,
precursores metélicos costosos y perjudiciales y condiciones de reaccion severas, que no
incluyen a estos procesos dentro de los procesos benignos para el medio ambiente.

El objetivo de este trabajo es desarrollar un método limpio y eficiente de
preparacion de derivados de quinoxalina.

EXPERIMENTAL

Reactivos. 4,5-pirenodiona; p,p -difenilbencilo; 1,10-fenantrolino-5,6-diona; 2,7-
dibromo-9,10-fenantrenoquinona; 2,7-dicloro-9,10-fenantrenoquinona; 2-iodo-9,10-
fenantrenoquinona: se prepararon en el laboratorio siguiendo los lineamientos publicados
en la literatura®?°. 1,2-fenilendiamina, 4-nitro-1,2-fenilendiamina, acenaftenquinona:
drogas comerciales purificadas por recristalizacién y su pureza controlada por pf.

Procedimiento general de sintesis. En un experimento tipico se colocaron 0,5
mmoles del compuesto 1,2-diCO y 0,5 mmoles de la 1,2-DAA: 1,2-fenilendiamina (1,2-
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FD) o 4-nitro-1,2-fenilendiamina (4-NFD) en un tubo de reaccién con tapa. Se mezclaron
cuidadosamente los sélidos durante 5 minutos con espatula hasta observar una mezcla
sélida homogénea. El tubo de reaccion tapado se calenté a diferentes temperaturas. El
avance de la reaccion se llevé a cabo por CCF y la reaccion se dio por finalizada cuando
no se observé la mancha correspondiente a los reactivos. El producto se sec6 a presion
reducida hasta peso constante, a 50'C. En todos los casos se obtuvo un rendimiento
molar cercano a 100% de producto crudo casi puro (CCF).El producto crudo se purifico
por recristalizacion desde un solvente adecuado (Tablas 1y 2).

Caracterizacion/identificacion de los productos de reaccién. Se realiz6 por
espectroscopia UV-VIS, 'H y *CRMN, FT-IR (KBr) y DRX de monocristales (obtenidos
por evaporacioén lenta del solvente de una solucion diluida del producto en el solvente).

RESULTADOS

En la Figura 1 se muestran los diagramas ORTEP obtenidos por DRX de
monocristales de los derivados quinoxalinicos: Q1, Q4, Q6 y QBr, (Tabla 1). Las
condiciones en las cuales se llevaron a cabo los experimentos de sintesis para cada una
de las quinoxalinas se muestran en las Tablas 1 y 2, la relacion molar de reactivos
seleccionada es R= moles 1,2-DAA/moles 1,2-diCO=1

Diagramas ORTEP.

Figural. Estructura molecular de Q1, Q4, Q6 y QBr; (Tabla 1) obtenidas por difraccion de Rayos-X de
monocristales.
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Tabla 1.Sintesis de quinoxalinas por condensacion de 1,2-FD con un reactivo 1,2-dicarbonilico. R= moles 1,2-

FD/moles de 1,2-diCO=1.

T de
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Tabla 2. Sintesis de quinoxalinas por condensacion de 4-NFD vy el reactivo 1,2-diCO. R=moles 4-NFD/moles
de 1,2-diCO=1.

T de

1 2-diCO reaccion °C Solvente Férmula estructura .
Entrada ' . i recristalizacion del producto de Abreviatura
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(Color de Q) reaccion
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CONCLUSIONES

Se desarroll6 un método de sintesis eficiente, ambientalmente benigno (sin
solvente, en ausencia de catalizador) y en una Unica etapa para nueve quinoxalinas
(Tablas 1y 2), cuatro de ellas (Q3, QIl, QCI, y QBr,) no informadas en la literatura segun
nuestro saber y entender. El método se probd exitosamente para 1,2 dicetonas
aromaticas y heterociclicas con 1,2-fenilendiamina y, en algunos casos con la
electrénicamente deficiente 4-nitro-1,2-fenilendiamina. El procedimiento de sintesis es
superior en todos los aspectos en comparacion con los métodos ya publicados. Se
informa por primera vez la caracterizacion por DRX de cuatro de ellas: Q1, Q4, Q6 y
QBr, (Figura 1)
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