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Resumen 
 

Este trabajo de investigación está basado principalmente en la preparación de -

nitroésteres, ya que el interés de dichos compuestos radica principalmente en la 

actividad farmacológica que estos presentan, además son empleados como 

intermediarios de otros compuestos con diversas actividades farmacológicas, por 

ejemplo, antibacterianas, antifúngicas, antinflamatorias, anticonvulsivas, entre 

otras. 

Aquí se describe la obtención de diferentes -nitroésteres 2a-d a partir de 

compuestos --insaturados, posteriormente, los compuestos nitrados fueron 

empleados en la preparación de las -lactamas 3a-d, Esquema 1. 

 

Esquema 1.Preparación de -nitroésteres como intermediarios clave para la obtención de -

lactamas. 

 

Todas las transformaciones químicas realizadas fueron vía reacciones sencillas, 

específicamente en la preparación de los -nitroésteres 2a-d, se logró optimizar su 

obtención empleando diversas condiciones de reacción y un equipo de microondas, 

cumpliendo con algunos requisitos de la química verde.
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d  Señal doble W Watts 

DBU 1,8-Diazobiciclo [5.4.0] 
undec-7- eno 

  

ee  Exceso enantiomérico     

eq. Equivalentes   

FAB+ Bombardeo rápido con 
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1. Introducción  
 

La importancia del grupo funcional nitro (-NO2) radica principalmente en las 

aplicaciones que este presenta, pues se puede encontrar en diversas estructuras 

químicas con efectos terapéuticos, por ejemplo, el 1-nitro-2-feniletano (NP)1 y el 

1-nitro-2-fenileteno (NPe)2 el primero empleado como antiespasmódico, 

estimulante digestivo incluyendo propiedades carminativas y el segundo mostró 

actividad como un potente vaso relajante en aorta de rata. Mientras que el 

nifurtimox3 se utiliza en el tratamiento de pacientes con enfermedad de Chagas y 

la nitrofurantoína4 administrada en el tratamiento de infecciones de vías urinarias, 

además inhibe la proliferación de células cancerígenas en el tratamiento de 

leucemia en humanos, cáncer de colon, cervix y próstata. El grupo nitro también se 

encuentra presente en estructuras más complejas como el nitroCBI5 que presenta 

actividad anticancerígena, Figura 1. 

 

 

 
1 (a)Leal, L.; Bezerra, R.; Elías, F.; Pinto, G.; Caldas, P.; Da Silvac, J.; Soares, J.; Da Cunha, P.; 
Leal, J;Lahlou, S. Fundamental & Clinical Pharmacology. 2011, 25, 661-669. (b) Teofilo, T.; Arruda, 
L.; Rodrigues, J.; Lima, J.; Santos, R.; Pinto, G.; Caldas, P.; Lahlou S. CEPP. 2017, 44, 787-794. 
2 Arruda, L.; Teofilo, T.; Souza, F.; Pinto, G.; Lima, J.; Dos Santos, R.; Caldas P.; Lahlou, S. Europan 
Journal Pharmacology. 2017, 807, 182-189. 
3 Fuentes, R.; Maturana, M.; De la Cruz, M. Chil. Infect. 2012, 29, 82-86. 
4 Andrade, J.; Souza, M.; Gomes, M.; Silva, D.; Barros, A.; Rodrigues, M.; Silva, P.; Nascimento, S.; 
Aguiar, J.; Brondani, D.; Militao, G.; Silva, T. Pharmacological Reports. 2016, 68, 1046-1053. 
5 Lee, H.; Dickson, B.; Stevenson, R.; Yang, S.; Tercel, M. Tetrahedron. 2019, 75, 3001-3007. 
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Figura 1. Compuestos nitrados con efectos terapéuticos. 

 

Otra de las aplicaciones de los nitrocompuestos en química orgánica es que son 

empleados como intermediarios sintéticos clave para la obtención de otras 

estructuras químicas con interés farmacológico, por ejemplo, -lactamas6, -

aminoácidos (GABA)7, quinoleína8, estos compuestos presentan actividades 

farmacológicas como antibacterianas, antifúngicas, antiinflamatorias y 

anticonvulsivas, principalmente. Otras estructuras químicas que pueden ser 

obtenidos por medio de un nitrocompuesto como intermediario son, la bestatina9 

que actúa en el tratamiento del VIH y antiinflamatorio y en combinación con otros 

antibióticos o anticancerígenos, para el tratamiento del cáncer y las infecciones 

bacterianas, algunas cumarinas10 que actúan como antibióticos y antiinflamatorios 

y pirroles11 que presentan propiedades antimicobacterianas, Figura 2. 

 
6 (a)Patra, P.; Kar, G. Tetrehedron Letters. 2014, 55, 326-328. (b) Liu, J.; Chen, D.; Ji, M.; Wu, X.; 
Zhu, C. Tetrehedron Letters. 2020, 61, 1-3. (c)Hulsboch, J.; Claes, L.; De Vos, D. Tetrahedron 
Letters. 2018, 59, 1646-1650. 
7 Raman, B.; Shaik, J. Int. J. Adv. Res. 2016, 12, 2095-2100. 
8 Gabrielli, S.; Giardinieri, A.; Ballini, R.; Palmieri, A. Molecules. 2016, 21, 1-8. 
9 Shang, S.; Willems, A.; Chauhan, S.; J Pep Sci. 2018, 24, 1-6. 
10 Sahoo, S.; Shukla, S.; Nandy, S.; Sahoo, H. European Journal of Experimental Biology. 2012, 2, 
899-908. 
11 Ballini, R.; Gabrielli, S.; Palmieri, A.; Petrini, M. RSC Adv. 2014, 4, 43258-43261. 
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Figura 2. Compuestos con actividad farmacológica que pueden ser obtenidos a partir de 
nitrocompuestos. 

 

Los nitrocompuestos son tan versátiles que, debido a su naturaleza electrónica, 

incluso se pueden utilizar como sensores para mejorar la detección de explosivos.12 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
12 Li, D.; Yu, X. Journal of Solid State Chemestry. 2016, 239, 17-22. 
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2. Antecedentes 
 

Debido a la importancia que el grupo nitro presenta en diferentes ámbitos de la 

química, existen algunas reacciones que nos permiten introducirlo en diversas 

estructuras químicas, tal es el caso de la reacción de Michael13 considerada una 

reacción de adición conjugada y un proceso bien establecido definido para la 

formación de enlaces C-C.14 Para que esta se efectúe se requiere de una especie 

nucleofílica (Nu) comúnmente llamado donador de Michael y un compuesto 

carbonílico ,-insaturado considerado un aceptor de Michael, Esquema 2. 

 

Esquema 2.Reacción general de Michael. 

 

Los nitrocompuestos más utilizados son aquellos que se encuentran nitrados en la 

posición , por lo que diferentes grupos de investigación se han enfocado en la 

preparación de diversas estructuras con estas características, tal es el caso de Liu 

y colaboradores15, quienes proponen la síntesis de una serie de -nitrocetonas 6, a 

partir de cetonas ,-insaturadas 4, nitroalcanos 5, en presencia de un catalizador 

7 y aditivo, Esquema 3. 

 
13 McMurry, J. (2012). Química Orgánica (8a ed.). México: CENGAGE Learning. 921-924. 
14 Richard, M.; Felten, A; Didierjean, C.; Ruiz, M.; Chapleur, Y.; Pelligrini, N. Eur J. Org. Chem. 2014, 
7364-7376. 
15 Liu, S.; Wang, Q.; Ye, L.; Shi, Z., Zhao, Z.; Yang, X.; Ding, K.; Li, X. Tetrahedron. 2016, 72, 5115-
5120. 
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Esquema 3. Reacción de Michael para la obtención de -nitrocetonas. 

 

Los productos se obtienen con rendimientos y excesos enantioméricos altos, sin 

embargo, los tiempos de reacción van desde 8 hasta 168 h de reacción, Tabla 1.   

Tabla 1. Reacción de Michael para la obtención de -nitrocetonas.a 

Prueba R1 R2 1 3 Tiempo(h) Rend. (%)b ee(%)c 

1 Ph Me 1a 3aa 48 99 96 
2 p-FC6H4 Me 1b 3ab 48 92 95 
3 p-ClC6H4 Me 1c 3ac 48 93 98 
4 m-ClC6H4 Me 1d 3ad 48 98 98 
5 o-MeC6H4 Me 1g 3ag 48 98 95 
6 p-MeOC6H4 Me 1h 3ah 48 91 98 
7 1-Naftilo Me 1i 3ai 48 97 93 
8 2-Furanil Me 1k 3ak 96 75 96 
9 2-Tiofenil Me 1l 3al 96 78 95 
10 Me Me 1m 3am 144 99 92 
11 n-Bu Me 1n 3an 144 95 95 
12 Ph Et 1o 3ao 168 75 97 
13d Ph i-Pr 1p 3ap 168 61 95 
14 -C3H6-  1q 3aq 24 98 96 
15 -C2H4-  1r 3ar 8 92 81 
16e Ph Me 1a 3ba 36 93f(47+46) 98(96) 
17g Ph Me 1a 3ca 24 99 95 
18h Ph Me 1a 3aa 96 92 97 

aSalvo que se indique lo contrario, la reacción se llevó a cabo con 0,1 mmol de 1, 20% mol de 4, 40% 

mol de ácido benzoico y 20% mol de esponja protónica en 1 mL de nitrometano a 40 °C. b 

Rendimiento aislado tras cromatografía flash sobre gel de sílice. c Determinado por HPLC en 

columna quiral.d Con 40% mol de esponja protónica.e Con 1 mL de nitroetano como donante.f 

Rendimiento total para ambos diastereoisómeros. La relación diastereomérica (sin/anti) fue 1:1, y el 

valor de ee del antidiastereoisómero se mostró entre paréntesis.g Con 1 mL de 2-nitropropano.h La 

reacción se realizó con 0.2 mmol de 1, 1,8 mmol de nitrometano, 20% mol de 4.40% mol de ácido 

benzoico y 20% mol de esponja protónica en 0.5 mL de tetrahidrofurano a 40 °C. 
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Grayson y su grupo de investigación16, también realizaron la preparación de -

nitrocetonas, a partir de cetonas ,-insaturadas, empleando como fuente del grupo 

-NO2 exclusivamente al nitrometano, en presencia de cinchonas como catalizadores 

y 1,2-dicloroetano como disolvente a 80°C, Esquema 4.  

 

Esquema 4. Preparación de -nitrocetonas, empleando cinchonas como catalizador. 

 

Con esta propuesta sintética se realizaron ensayos con cetonas ,-insaturadas 

lineales, obteniendo un exceso enantiomérico de 95%, y con cetonas ,-

insaturadas cíclicas más bajo de 73%.  

 

En el Instituto de Tecnología de la India, el grupo de investigación de Gorde17 realizó 

la preparación de -nitroaldehídos, usando diferentes organocatalizadores vía una 

reacción de adición 1,4, partiendo de -nitroestirenos 14 y aldehídos 15. Obteniendo 

los mejores resultados con D-Prolina como catalizador con un exceso enantiomérico 

de hasta 97% y relaciones diastereoméricas de 99:1 para los -nitroaldehídos 17 

formados, con tiempos de reacción de 48 hasta 72 h, Esquema 5. 

 

Esquema 5. Preparación de -nitroaldehídos, vía una reacción de adición 1,4. 

 
16 Grayson, M. J. Org. Chem. 2017, 82, 4396-4401. 
17 Gorde, A.; Ramapanicker, R. J. Org. Chem. 2019, 84, 1523-1533. 
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En general los -nitroaldehídos fueron obtenidos con rendimientos altos que van del 

80 al 95% y excesos enantioméricos por encima del 90%, Tabla 2. 

Tabla 2. Preparación de -nitroaldehídos, vía una reacción de adición 1,4. 

Prueba Sustituyentes Producto 
Tiempo 

(h) 
Rend.a ee (%)b drc 

1 
Ar = Ph 

R1 = R2 = Me 

     

 

60 86 97 - 

2 
Ar = 4-Me-C6H4 
R1 = R2 = Me 

 

60 88 95 - 

3 
Ar = 4-OMe-C6H4 

R1 = R2 = Me 

 

   60 90 95 - 

4 
Ar = 4 = F-C6H4 

R1 = R2 = Me 

 

60 85 96 - 

5 
Ar = Furil 

R1 = R2 = Me 

 

60 92 96 - 

6 
Ar=2-Cl-C6H4 
R1 = R2 = Me 

 

72 80 93 - 

7 
Ar = Ph 

R1 = H, R2 = Me 

 

48 95 95 85:15 

8 
Ar = Ph 

R1 = H, R2 = Et 

 

48 93 92 91:9 

aRendimiento aislado tras cromatografía en columna. bee determinado por análisis HPLC quiral 

utilizando una columna Chiralpak OD-H/IC. cLa relación diastereomérica se calcula a partir de los 

espectros de RMN 1H de la mezcla de reacción. 
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Reznikov y colaboradores18 desarrollaron una síntesis asimétrica para la obtención 

de (R)--nitroésteres 20, partiendo de malonato de etilo 18 y nitroalquenos 19, 

empleando sofisticados complejos metálicos de níquel (II), Esquema 6.  

 
Esquema 6. Adición asimétrica de malonato de dietilo 18 a 1-nitropent-1-eno 19. 

 

Los (R)--nitroésteres fueron obtenidos con rendimientos que van desde el 24 al 

87% y con excesos enantioméricos del 16 hasta el 91%, Tabla 3.  

Tabla 3. Preparación de -nitroésteres empleando sofisticados complejos metálicos de níquel (II). 

Prueba(a) Catalizador t (h) Conversión (%) (b) Rend. (%)(c) ee (%)(d) 

1 
[NiBr2(L1) 2] 

 
72 33 24 91 

2 
 

[NiBr2(L3) 2] 
 

72 50 41 89 

3 
[NiBr2(L4) 2] 

 
72 43 32 87 

4 
[NiBr2(L5) 2] 

 
72 50 40 90 

5 
[NiBr2(L7) 2] 

 
72 99 87 87 

6 
[NiBr2(L8) 2] 

 
72 88 65 84 

7 
[NiBr2(L9) 2] 

 
72 99 86 85 

8 
[NiBr2(L10) 2] 

 
12 85 64 81 

9 
[NiBr2(L11) 2] 

 
72 99 82 86 

10 
[NiBr2(L12) 2] 

 
72 53 42 16 

(a)Condiciones de reacción: 1.10 mmol de 1-nitropent-1-eno, 1.00 mmol de malonato de dietilo, 0.02 

mmol de catalizador Ni(II) en CCl4 (1mL), 50°C.(b)Determinado por RMN. (c)Rend. aislado tras 

cromatografia flash. (d)El ee se determinó mediante analisis HPLC utilizando columna Chiralcel AD.  

 
18 Reznikov, A.; Kapranov, L.; Ivankina, V.; Sibiyakova, A.; Rybakov, V.; Klimochkin, Y. Helv. Chim. 
Acta. 2018, 101, 1-13. 
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Como se mencionó en la introducción estos compuestos son intermediarios 

sintéticos clave para la preparación de otras estructuras de interés farmacológico, 

en este caso fueron reducidos, vía una hidrogenación catalítica para obtener la 

mezcla de isomeros cis y trans de las -lactamas correspondientes, con rendimiento 

del 74%,  Esquema 7. 

 

Esquema 7.  Reducción de (R)--nitroésteres 21 para la obtención de -lactamas 22a-b. 

 

En síntesis orgánica es de suma importancia la optimización de las reacciones 

químicas19, en ese sentido, se han desarrollado diversas alternativas, una de ellas 

es el uso de equipos, por ejemplo, de microondas, que a través del calentamiento 

dieléctrico proporcionan energía a los procesos y reacciones químicas, acelerando 

los tiempos de reacción en comparación con sistemas convencionales de 

calefacción, por lo que se considera como un suministro alternativo de energía. El 

empleo de esta estrategia inició alrededor de los años 70 en la industria alimenticia, 

a partir de los años 80 se ha desarrollado su uso en el laboratorio y en los procesos 

industriales20. Siendo Geydy y Reymon los primeros en realizar una reacción 

química con irradiación de microondas en 1986.21 

Lasmicroondas son un conjunto de radiaciones electromagnéticas que corresponde 

a la parte de baja energía del espectro electromagnético, y longitudes de ondas 

altas, su utilización se basa principalmente en el calentamiento eficiente y 

 
19 López, A.; (2016). Reacciones de Diels-Alder polares utilizando azaheterociclos aromáticos como 

electrófilos. Universidad Nacional del Litoral. 43-59. 
20 NOP. (s.f). oc-praktikum. Obtenido de  
https://www.ocpraktikum.de/nop/es/articles/pdf/MicrowaveGeneral_es 
21 Gedye, R.; Smith, F.; Westaway, K.; Ali, H.; Baldisera, L.; Laberge, L.; Rousell, J. Tetrahedron 
Letters. 1986, 27, 279-282. 

https://www.ocpraktikum.de/nop/es/articles/pdf/MicrowaveGeneral_es
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dependerá de la capacidad de absorber la energía de la materia y convertirla en 

calor, Figura 3. 

 

Figura 3. Cursounamadmi. (2020). Espectro electromagnético. Educapedia. 

 

Las ventajas más comunes22,23, del empleo de la radiación de microondas en una 

reacción química, son las siguientes: 

- Proporciona energía suficiente, para avanzar y completar la reacción más 

rápido en comparación con métodos convencionales de calentamiento. 

- Genera calentamiento uniforme a los materiales de reacción en todo el 

recipiente de reacción, lo que permite una transferencia de calor rápida y 

uniforme. 

- Cumple con dos normas importantes de los principios de la química verde24, 

la elección de disolventes ecológicos, la eficiencia energética y disminución 

de residuos. Incluso se conocen reacciones libres de disolventes. 

 

 
22 Cursounamadmi. (2020). Espectro electromagnético. Educapedia. 
https://cursoparalaunam.com/el-espectro-electromagnetico  
23 a) GUIDOLQUIM. Técnicas y operaciones avanzadas en el laboratorio químico. 2014. 
https://www.ub.edu/talq/es/node/291 (Acceso Dic, 2022). b) Kumar, A.; Kuang, Y.; Liang, Z.; Sun, 
X. Material Today Nano. 2020, 11, 1-20.  
24 Doria, C. EDUCACIÓN QUÍMICA. 2009, 20, 412-420 

https://cursoparalaunam.com/el-espectro-electromagnetico
https://www.ub.edu/talq/es/node/291
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3. Objetivos 

3.1 Objetivo general 

Obtener una serie de diferentes -lactamas vía una reacción de adición 1,4 de 

nitrometano a partir de reactivos económicos y accesibles. 

3.2 Objetivos específicos 

I. Sintetizar arilidenmalonatos con diferentes patrones de sustitución en el 

anillo aromático, a partir de aldehídos aromáticos y malonato de dimetilo 

mediante una reacción de condensación de Knoevenagel. 

 

 

II. Obtener una serie de -nitroésteres a partir de arilidenmalonatos mediante la 

reacción de adición 1,4 utilizando tanto condiciones normales, así como 

microondas. 

 

 
A Método empleando condiciones normales  
B Método empleando condiciones en microondas 
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III. Obtener una serie de -lactamas a partir de la reducción del grupo nitro de 

los -nitroésteres. 

 

 

4. Resultados y discusión 
 

4.1 Preparación de los arilidenmalonatos 

Para cumplir con los objetivos de la tesis, la síntesis se inició con la preparación de 

los arilidenmalonatos 1a-d, por medio de una reacción de condensación de 

Knoevenagel utilizando malonato de dimetilo, aldehídos aromáticos como materia 

prima y empleando piperidina como catalizador, tolueno como disolvente y tiempos 

de reacción que fueron de 24 a 48 h. Una vez finalizada la reacción, el disolvente 

se evaporó a presión reducida en un rotaevaporador y posteriormente se procedió 

a purificar los crudos de reacción, por cromatografía en columna con un sistema de 

elución 90:10 Hexano-AcOEt. En algunos casos los arilidenmalonatos se obtuvieron 

en forma de sólidos y en otros como líquidos viscosos los cuales se secaron al vacío. 

Bajo estas condiciones se lograron obtener los arilidenmalonatos 1a-d, con 

rendimientos del 80-90%, Esquema 8. 
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Esquema 8. Preparación de arilidenmalonatos mediante condensación de Knoevenagel. 

 

A continuación, en la Tabla 4, se presentan los rendimientos y tiempos de reacción, 

así como el punto de fusión para los arilidenmalonatos 1a-d. Todos estos 

compuestos fueron caracterizados por espectroscopía de infrarrojo (FT-IR), 

resonancia magnética nuclear de hidrógeno (RMN 1H), resonancia magnética 

nuclear de 13C (RMN 13C) y espectrometría de masas de alta resolución (HMRS). 

Tabla 4. Preparación de arilidenmalonatos 1a-d, mediante la reacción de Knoevenagel. 

1 R Tiempo (h) Rend. (%) p.f. (°C) 

a p-Me 24 82 59-61 

b p-CI 48 92 - 

c Ph 48 90 - 

d o-CI 48 80 - 
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4.1.1 Caracterización espectroscópica en FT-IR de arilidenmalonatos 

En general, en los espectros de FT-IR de los compuestos 1a-d presentaron bandas 

características generales asignadas a los diferentes grupos funcionales, por 

ejemplo, se observa una banda alrededor de 2900-3000 cm-1 para el enlace C-H de 

metilos. El grupo funcional éster presenta una banda entre 1700-1750 cm-1, 

además, el enlace C-O se muestra como una banda entre 1150-1300 cm-1. El grupo 

funcional alqueno C=C-C presenta una banda alrededor de 1600-1650 cm-1. Para 

el anillo aromático se presenta una banda desplazada entre 1400-1450 cm-1 así 

como para los enlaces Ar-C-H del anillo aromático se presentan bandas entre 700-

750 cm-1. Los grupos funcionales de halogenuros de arilo CAr-X, presentan una 

banda entre 750-800 cm-1. A continuación se describen las bandas de cada uno de 

los arilidenmalonatos 1a-d. 

Específicamente en el espectro de infrarrojo del arilidenmalonato 1a (2-(4-

Metilbenciliden) malonato de dimetilo) se observa una banda en 2964 cm-1 la cual 

representa las vibraciones de estiramiento del enlace del C-H de metilos, para los 

grupos ésteres se observaron unas bandas de estiramiento en 1735 y 1716 cm-1 del 

grupo carbonilo C=O, también se observaron unas bandas de estiramiento en 1216 

y 1204 cm-1 para los enlaces C-O, para el grupo alqueno C=C-C en sistema 

conjugado se observó una banda de estiramiento en 1626 cm-1, para el anillo 

aromático disustituido C-Ar-R en posición para se observó una banda en 1439 cm-

1, además se observa otra banda para los enlaces Ar-C-H del anillo aromático 712 

cm-1, Figura 4. 
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Figura 4. Espectro en FT-IR del arilidenmalonato 1a. 

 

Específicamente en el espectro de infrarrojo del arilidenmalonato 1b (2-(4-

Clorobenciliden) malonato de dimetilo) se observa una banda en 2962 cm-1 la cual 

representa las vibraciones de estiramiento del enlace del C-H de metilos, para los 

grupos ésteres se observaron unas bandas de estiramiento en 1730 cm-1  y 1716 

cm-1 del carbonilo C=O , también se observaron unas bandas de estiramiento en 

1222 cm-1 y 1197 cm-1 para los enlaces C-O, para el grupo alqueno C=C-C en 

sistema conjugado se observó una banda de 1629 cm-1, para el anillo aromático 

disustituido C-Ar-R en posición para se observan las bandas en 1493 cm-1 y 727 

cm-1 para los enlaces Ar-C-H del anillo aromático y para el enlace del sustituyente 

C-Cl se observó una banda en 762 cm-1, Figura 5. 
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Figura 5. Espectro en FT-IR del arilidenmalonato 1b. 

 

En el espectro de infrarrojo del arilidenmalonato 1c (2-Bencilidenmalonato de 

dimetilo) se observa una banda en 2949 cm-1 la cual representa las vibraciones de 

estiramiento del enlace del C-H de metilos, para el grupo éster se observó una 

banda de estiramiento en 1717 cm-1 del carbonilo C=O, también se observaron unas 

bandas de estiramiento en 1266 y 1200 cm-1 para los enlaces C-O, para el grupo 

alqueno C=C-C en sistema conjugado se observó una banda en 1620 cm-1, para el 

anillo aromático se observó una banda en 1432 cm-1, además se observa para los 

enlaces Ar-C-H del anillo aromático una banda en 767 y 720 cm-1, Figura 6. 
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Figura 6. Espectro en FT-IR del arilidenmalonato 1c. 

 

En el espectro de infrarrojo del arilidenmalonato 1d (2-(2-Clorobenciliden) malonato 

de dimetilo) se observa una banda en 2953 cm-1
, la cual representa las vibraciones 

de estiramiento del enlace del C-H de metilos, para el grupo éster se observó una 

banda de estiramiento en 1727 cm-1 del carbonilo C=O, también se observaron unas 

bandas de estiramiento  en 1220 y 1202 cm-1 para los enlaces C-O, para el grupo 

alqueno C=C-C en sistema conjugado se observó una banda de 1630 cm-1, para el 

anillo aromático disustituido C-Ar-R en posición orto se observó una banda en 1434 

cm-1 y otra en 726 cm-1 para los enlaces Ar-C-H del anillo aromático, para el enlace 

C-Cl del sustituyente del anillo aromático se observó una banda en 754 cm-1, Figura 

7. 
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Figura 7. Espectro en FT-IR del arilidenmalonato 1d. 

 

A continuación, se presentan las bandas de los arilidenmalonatos 1a-d obtenidos, 

Tabla 5. 

Tabla 5.Espectroscopía en FT-IR (cm-1) de arilidenmalonatos 1a-d. 

1 C-H C=O C-O C-Ar-R  C=C-C Ar-C-H R 

a 2964.04 1735.22 

1716.55 

1216.94 

1204.93 

1439.32 1626.0 712.67  

b 2962.37 1730.13 

1716.43 

1222.51 

1197.31 

1493.67 1629.48 727.10 762.97 

c 2949.91 1717 1266.79 

1200.55 

1432.34 1620.96 767.57 

720.87 

 

d 2953.04 1727.21 1220.16 

1202.06 

1434.55 1630.32 726.95 754.93 
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4.2 Preparación de -nitroésteres derivados de los arilidenmalonatos  

Una vez obtenidos los arilidenmalonatos, se prosiguió con la reacción de adición de 

Michael para la obtención de los -nitroésteres. Para la preparación de los -

nitroésteres se realizaron dos métodos diferentes, empleando nitrometano como 

fuente de nitración, Esquema 9. 

Método A: Condiciones normales, usando carbonato de potasio como base a 

temperatura ambiente. 

Método B: Empleando un equipo de microondas, utilizando DBU como base 

variando sus equivalentes y la temperatura. 

 

Esquema 9. Esquema general de preparación de -nitroésteres. 

 

Para el primer método en condiciones normales se utilizó nitrometano (5 eq.) y 

carbonato de potasio como base (1.7 eq.) en tolueno en un periodo de 42 a 48 h a 

temperatura ambiente, posteriormente se aisló el crudo de reacción y se purificó por 

cromatografía en columna, Esquema 10. 
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Esquema 10. Preparación de -nitroésteres mediante adición de Michael a condiciones normales. 

 

Posterior a la purificación, los compuestos 2a-d se obtuvieron con rendimientos del 

65 al 81%, cabe mencionar que el mayor rendimiento fue para el compuesto 2b, con 

sustituyente p-cloro, Tabla 6. 

Tabla 6. Resultados de la preparación de -nitroésteres 2a-d en condiciones normales. 

2 R Tiempo (h) Rend.% p.f. (°C) 

a* p-Me 42 71 60-62 

b* p-CI 48 81 - 

c* H 48 65 47-49 

d* o-CI 48 69 - 

*Condiciones método A) en condiciones normales, MeNO2 (5 eq), base K2CO3 (1.7 eq), tolueno (15 
mL) a t.a. 

 

A continuación, se realizaron pruebas para mejorar el tiempo de obtención de los -

nitroésteres, vía el segundo método anteriormente mencionado, el cual se llevó a 

cabo en un equipo de microondas utilizando nitrometano (3 eq) y DBU como base 

(0.1 eq), a 80°C, con 50 W de potencia y tiempos de reacción de 5 minutos, haciendo 

reaccionar el arilidenmalonato 1b, se obtuvieron trazas por lo tanto no fue posible 

aislar ni determinar el rendimiento, Esquema 11. 
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Esquema 11. Prueba preliminar para la obtención del -nitroéster 2b empleando microondas. 

 

Continuando con la optimización del tiempo de reacción, se realizó otro experimento 

en el equipo de microondas, ahora variando las condiciones del equipo y los 

equivalentes de los reactantes. Para este caso el nitrometano (3 eq.) y DBU como 

base (0.05 eq.) y el microondas se programó a 30° C y 50 W de potencia, 

manteniendo el tiempo de reacción de 5 minutos. Es importante resaltar que con el 

empleo de microondas las reacciones se realizaron libres de disolvente. Bajo estas 

condiciones de reacción se hicieron reaccionar a los arilidenmalonatos 1a-d, 

Esquema 12. 

 

Esquema 12. Preparación de -nitroésteres 2a-d empleando microondas. 

 

Los -nitroésteres 2a-d se obtuvieron con rendimientos del 30 al 73%, prevaleciendo 

el mayor rendimiento de reacción para el compuesto 2d con sustituyente o-Cloro. 

Como se puede observar, la técnica con microondas reduce los tiempos de reacción 

considerablemente y en algunos casos también se mejoró el rendimiento. Es 
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importante mencionar que a nivel laboratorio esta técnica es amigable con el medio 

ambiente debido a que no se utiliza disolvente lo cual reduce la generación de 

desechos, Tabla 7. 

Tabla 7. Resultados de la preparación de -nitroésteres del método B, empleando equipo de 

microondas. 

2 R  Rend. (%) p.f. (°C) 

a p-Me --- 31b 60-62 

b p-CI trazasa 56b - 

c H --- 30b - 

d o-CI --- 73b - 

a Condiciones de reacción: MeNO2 (3 eq.), base DBU (0.1 eq.), a 80°C, tiempo 5 min a 50 W.  

b MeNO2 (3 eq.), base DBU (0.05 eq.), a 30°C, tiempo 5 min a 50 W. 

 

Al finalizar las reacciones por el método A, el disolvente se eliminó a presión 

reducida en un rotaevaporador, sin embargo, para los crudos de reacción obtenidos 

por método B este paso no fue necesario, por lo que también se puede considerar 

la optimización del aislamiento del crudo de reacción, lo cual impacta directamente 

en la eliminación de consumibles, tiempo y el empleo de equipo adicional para tal 

efecto. Todos los compuestos 2a-d se purificaron por medio de cromatografía en 

columna con sistema 70:30 Hexano-AcOEt, y fueron caracterizados por RMN 1H, 

RMN 13C, FT-IR y HMRS. Los nitroderivados 2a-d han sido preparados por 

diferentes grupos de investigación bajo diversas metodologías25,26,27, sin embargo, 

los productos se obtuvieron en tiempos de reacción superiores a 24 horas y/o 

empleando catalizadores metálicos y aditivos, en este trabajo se propone la 

obtención de estos mismos derivados mediante una metodología sencilla 

empleando materiales de partida accesibles y de bajo costo e incluso con el uso de 

microondas se logra obtener los productos libres de disolventes. 

 
25 Li, H.; Wang, Y.; Tang, L.; Deng, L. J. AM. CHEM.SOC. 2004, 126, 9906-9907. 
26 Zhao, W.; Zhang, Y.; Qu, C.; Zhang, L.; Wang, J.; Cui, Y. Catal Lett. 2014. 144, 1681-1688. 
27 Hajra, S.; Mohammad S.; Maji, R. RSC Adv. 2013, 3, 10185. 
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4.2.1 Caracterización espectroscópica en FT-IR de -nitroésteres 

En general, en los espectros de FT-IR de los compuestos 2a-d presentaron bandas 

características generales asignadas a los diferentes grupos funcionales, por 

ejemplo, se observa una nueva banda entre 1549-1556 cm-1 características del 

grupo nitro N=O. Se observa una banda alrededor de 3000 cm-1 para el enlace C-H 

de metilos. El grupo funcional del éster presenta una banda entre 1700-1750 cm-1, 

además, el enlace C-O de este se muestra como una banda entre 1150-1250 cm-1. 

Para el anillo aromático se presenta una banda desplazada entre 1400-1450 cm-1 

así como para los enlaces Ar-C-H del anillo aromático se presentan bandas entre 

700-750 cm-1. Los grupos funcionales de halogenuros de arilo CAr-X como 

sustituyentes presentan una banda de entre 750-800 cm-1. A continuación se 

describen las bandas de cada uno de los -nitroésteres 2a-d. 

Específicamente en el espectro de infrarrojo del -nitroéster 2a (2-(2-Nitro-1-(p-

tolil)etil)malonato de dimetilo) se observa una banda en 2954 cm-1, la cual 

representa las vibraciones de estiramiento del enlace de C-H de metilos, para los 

grupos ésteres se observaron unas bandas de estiramiento en 1717 y 1737 cm-1 

correspondientes al enlace C=O, también se observó una banda de estiramiento en 

1237 cm-1 para el enlace C-O, para el anillo aromático se observó una banda en 

1433 cm-1, además para los enlaces Ar-C-H del anillo aromático se identificó una 

banda en 719 cm-1 y para las vibraciones de estiramiento del grupo nitro N=O se 

observó una banda de estiramiento en 1555 cm-1, Figura 8. 
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Figura 8. Espectro en FT-IR del -nitroéster 2a. 

 

En el espectro de infrarrojo del -nitroéster 2b (2-(1-(4-Clorofenil)-2-

nitroetil)malonato de dimetilo) se observa una banda en 2957 cm-1
, la cual 

representa las vibraciones de estiramiento del enlace del C-H de metilos, para los 

grupos ésteres se observaron unas bandas de estiramiento en 1746  y 1726 cm-1 

del carbonilo C=O, también se observó una banda de estiramiento en 1258 cm-1 

para el enlace C-O, para el anillo aromático disustituido C-Ar-R  en posición para 

se observó una banda en 1431 cm-1, además se observa para los enlaces Ar-C-H 

del anillo aromático  bandas en 704 y 718 cm-1, para las vibraciones de estiramiento 

del grupo nitro N=O se observó una banda de estiramiento en 1551 cm-1 y para el 

enlace del sustituyente C-Cl se observó una banda en 793 cm-1, Figura 9. 
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Figura 9. Espectro en FT-IR del -nitroéster 2b. 

 

Mientras que en el espectro de infrarrojo del -nitroéster 2c (2-(2-Nitro-1-

feniletil)malonato de dimetilo) se observó una banda en 2953 cm-1 la cual representa 

las vibraciones de estiramiento del enlace del C-H de metilos, para el grupo éster 

una banda de estiramiento en 1731 cm-1 del carbonilo C=O, también se observó una 

banda de estiramiento en 1241 cm-1 para el enlace C-O, mientras que para el anillo 

aromático disustituido C-Ar-R en posición para se observó una banda en 1436 cm-

1, además para los enlaces Ar-C-H del anillo aromático se observó una banda en 

706 cm-1 y para las vibraciones de estiramiento del grupo nitro N=O se observó una 

banda de estiramiento en 1549 cm-1, Figura 10. 
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Figura 10. Espectro en FT-IR del -nitroéster 2c. 

 

Para el -nitroéster 2d (2-(1-(2-Clorofenil)-2-nitroetil)malonato de dimetilo) se 

observó una banda en 2956 cm-1 la cual representa las vibraciones de estiramiento 

del enlace del C-H de metilos, para el grupo éster se identificó una banda de 

estiramiento en 1732 cm-1 del carbonilo C=O  y otra de estiramiento en 1196 cm-1 

para el enlace C-O, para el anillo aromático disustituido C-Ar-R en posición orto se 

observó una banda en 1434 cm-1, además para los enlaces Ar-C-H del anillo 

aromático se apreció una banda en 724 cm-1, para las vibraciones de estiramiento 

del grupo nitro N=O se observó una banda de estiramiento en 1552 cm-1 y para el 

enlace del sustituyente C-Cl una banda en 754 cm-1, Figura 11. 
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Figura 11. Espectro en FT-IR del -nitroéster 2d. 

 

A continuación, se presentan las bandas de los -nitroésteres 2a-d obtenidos, Tabla 

8. 

Tabla 8. Espectroscopía en FT-IR (cm-1) de -nitroésteres 2a-d. 

2 C-H C=O C-O C-Ar-R  N=O Ar-C-H R 

a 2954.42 1717.20 

1737.73 

1237.78 1433.64 1555.93 719.08  

b 2957.81 1746.46 

1726.70 

1258.19 

 

1431.99 1551.72 704.02 

718.74 

793.53 

c 2953.05 1731.50 1241.67 1436.67 1549.83 706.57  

d 2956.05 1732.15 1196.74 1434.68 1552.49 724.82 754.72 
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4.3 Preparación de -lactamas empleando -nitroésteres como 

intermediarios clave. 

Una vez obtenidos y caracterizados los -nitroésteres 2a-d se procedió a reducir el 

grupo nitro -NO2 por medio de una hidrogenación catalítica empleando Níquel 

Raney, a presión atmosférica, a temperatura ambiente y metanol como disolvente, 

esta reacción permitió generar las aminas correspondientes que reaccionaron con 

uno de los grupos ésteres para obtener las -lactamas vía in situ. Al finalizar la 

hidrogenación y debido al tamaño de partícula del catalizador se llevó a cabo una 

filtración sobre celita. Posteriormente, el disolvente del crudo de reacción se 

evaporó a presión reducida y se purificó por cromatografía en columna con sistema 

de elución 70:30 Hexano-AcOEt, Esquema 13.  

 

Esquema 13. Preparación de -lactamas 3a-d mediante hidrogenación catalítica. 

 

De esta forma se obtuvieron las -lactamas 3a-d con rendimientos altos que van del 

83 al 88%, obteniendo con mayor proporción el compuesto 3d con sustituyente o-

cloro. La duración de todas las reacciones fue de 22 h, Tabla 9. 

 

 



 

29 
 

Tabla 9. Resultado de obtención de -lactamas 3a-d por medio de hidrogenación catalítica. 

3 R Tiempo (h) Rend. (%) p.f.(°C) 

a p-Me 22 85 120-123 

b p-Cl 22 83 131-133 

c Ph 22 85 129-133 

d o-Cl 22 88 126-128 

Posterior a la purificación y adicionalmente al FT-IR, los compuestos 3a-d fueron 

caracterizados por RMN 1H, RMN 13C y HMRS. 

 

4.3.1 Caracterización espectroscópica en FT-IR de -lactamas 

En general, en los espectros de FT-IR de los compuestos 3a-d presentaron bandas 

características generales asignadas a los diferentes grupos funcionales, por 

ejemplo, se presentan dos nuevas bandas de estiramiento para el grupo amino de 

la lactama para el enlace N-H entre 3150-3250 cm-1 y otra entre 2950-3200 cm-1 

característica de las lactamas. Se observó una banda entre 2850-3000 cm-1 para el 

enlace C-H de metilos. Los grupos funcionales de ésteres presentaron una banda 

entre 1700-1750 cm-1 y otra para los enlaces C-O entre 1150-1200 cm-1. El anillo 

aromático presenta una banda entre 1450-1500 cm-1, además, para los enlaces Ar-

C-H del anillo aromático presentaron bandas entre 700-750 cm-1. Los grupos 

funcionales de halogenuros de arilo CAr-X como sustituyentes presentan una banda 

entre 750-800 cm-1. A continuación se describen las bandas de cada uno de los -

nitroésteres 3a-d. 

En el espectro de infrarrojo de la -lactama 3a (2-Oxo-4-(p-tolil)pirrolidina-3-

carboxilato de metilo) se observó una banda en 2953 cm-1 la cual representa las 

vibraciones de estiramiento del enlace C-H de metilos, para los grupos ésteres se 

observaron unas bandas de estiramiento en 1701 y 1714 cm-1 del carbonilo C=O y 

en 1158 y 1196 cm-1 para los enlaces C-O, para el grupo funcional amino N-H se 
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observó una banda de estiramiento en 3187 cm-1, una nueva banda fue observada 

en 3094 cm-1 para la lactama, mientras que para el anillo aromático disustituido C-

Ar-R en posición para se observó una banda en 1519 cm-1 y para los enlaces Ar-C-

H del anillo aromático en 822 cm-1, Figura 12. 

 

Figura 12. Espectro en FT-IR de la -lactama 3a. 

 

Específicamente en el espectro de infrarrojo de la -lactama 3b (4-(4-Clorofenil)-2-

oxopirrolidina-3-carboxilato de metilo) se observó una banda en 2870 cm-1 para las 

vibraciones de estiramiento del enlace del C-H de metilos, para los grupos ésteres 

se observaron unas bandas de estiramiento en 1716 y 1736 cm-1 para el grupo 

carbonilo C=O  y también en 1164 y 1194 cm-1 para los enlaces C-O, para el grupo 

funcional amino N-H se observó una banda de estiramiento en 3221 cm-1, mientras 

que una nueva banda se observó en 2961 cm-1 para la lactama, para el anillo 

aromático disustituido C-Ar-R en posición para se observó una banda en 1491 cm-

1 y además para los enlaces Ar-C-H anillo aromático en 823 cm-1 y para el enlace 

del sustituyente C-Cl se observó una banda en 689 cm-1, Figura 13. 
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Figura 13. Espectro en FT-IR de la -lactama 3b. 

 

En el espectro de infrarrojo de la -lactama 3c (2-Oxo-4-fenilpirrolidina-3-carboxilato 

de metilo) se observó una banda en 2953 cm-1 para las vibraciones de estiramiento 

del enlace del C-H de metilos, para los grupo ésteres se observaron unas bandas 

de estiramiento en 1694 y 1728 cm-1 del carbonilo C=O y en 1156 y 1169 cm-1 para 

los enlaces C-O, para el grupo funcional amino N-H se observó una banda de 

estiramiento en 3105 cm-1  y una nueva banda para la lactama que se observa  en 

3206 cm-1, para el anillo aromático disustituido C-Ar-R en posición para se observó 

una banda en 1494 cm-1, además se observó para los enlaces Ar-C-H del anillo 

aromático una banda en 755 cm-1, Figura 14. 
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Figura 14, Espectro en FT-IR de la -lactama 3c. 

 

Mientras que en el espectro de infrarrojo de la -lactama 3d (4-(2-Clorofenil)-2-

oxopirrolidina-3-carboxilato de metilo) se observó una banda en 2870 cm-1 para las 

vibraciones de estiramiento del enlace del C-H de metilos, para los grupos ésteres 

se observaron unas bandas de estiramiento en 1701 y 1739 cm-1 del carbonilo C=O, 

también se observó una banda de estiramiento en 1157 cm-1 para los enlaces C-O, 

para el grupo funcional amino N-H se observó una banda de estiramiento en 3216 

cm-1,una nueva banda que se observó es para la lactama en 3104 cm-1, para el 

anillo aromático disustituido C-Ar-R en posición para se observó una banda en 1485 

cm-1, además para los enlaces Ar-C-H del anillo aromático se detectaron dos 

bandas en 760 y 778 cm-1  y para el enlace del sustituyente C-Cl se observó una 

banda en 678 cm-1, Figura 15. 
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Figura 15. Espectro en FT-IR de la -lactama 3d. 

 

A continuación, se presentan las bandas de las -lactamas 3a-d obtenidas, Tabla 

10. 

Tabla 10. Espectroscopía en FT-IR (cm-1) de -lactamas 3a-d. 

3  N-H C-N-H C-H C=O C-O C-Ar-R Ar-C-H R 

a 3187.81 3094.55 2953.81 1701.19 

1714.49 

1158.68 

1196.99 

1519.04 822.77  

b 3221.02 2961.14 

 

2870.01 1716.43 

1736.39 

1164.54 

1194.46 

1491.81 823.79 

 

689.31 

c 3105.13 3206.54 

 

2953.12 1694.00 

1728.13 

1156.26 

1169.99 

1494.90 755.39 

 

 

d 3216.06 3104.52 2870.58 1701.62 

1739.25 

1157.81 

 

1485.03 760.31 

778.79 

678.381 
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Las -lactamas 3a-d se han preparado bajo diferentes propuestas sintéticas 

empleando diversas metodologías28, sobre todo empleando catalizadores metálicos 

de estructuras complejas29, aditivos30, resinas31, en este trabajo se propone la 

obtención de estos mismos compuestos mediante una metodología sencilla 

empleando materiales de partida accesibles. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
28 Montoya, I.; Valentín, B; López, E.; Linzaga, I.; Ordoñez, M.; Román, P. Molecules. 2015, 20, 
22028-22043 
29 Thakur, V.; Nikalje, M.; Sudalai, A. Tetrahedron Asymetry. 2003, 14, 581-586. 
30 Paraskar, A.; Sudalai, A. Tetrahedron. 2006, 62, 4907-4916. 
31 Langlois, N.; Dahuron, N. Wang, H. Tetrahedron. 1996, 52, 15117-15126. 
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5. Conclusiones 

1. A través de una reacción de Knoevenagel se prepararon los 

arilidenmalonatos, a partir de malonato de dimetilo, aldehídos aromáticos y 

piperidina como catalizador obteniendo los compuestos 1a-d, con tiempos de 

reacción de 24 a 48 h y rendimientos altos del 80 al 92%.  Una vez purificados 

fueron caracterizados por espectroscopía de infrarrojo, Resonancia 

Magnética Nuclear de 1H y 13C y masas de alta resolución, para poder 

continuar con la reacción de adición 1,4, Esquema 14. 

 

Esquema 14. Obtención de arilidenmalonatos mediante condensación de Knoevenagel. 

 

2. Se obtuvieron cuatro -nitroésteres vía una adición 1,4 de nitrometano, a 

partir de los compuestos 1a-d, en condiciones normales y con un equipo de 

microondas. Al realizar esta reacción en el equipo anteriormente 

mencionado, se redujeron los tiempos de reacción considerablemente de 

2880 minutos (48 h) para las condiciones normales hasta 5 min (0.083 h), 

logrando la reducción de los tiempos de reacción en la preparación de los 

cuatro -nitroésteres 2a-d. Además, para el compuesto 2d se incrementó el 

rendimiento de reacción en un 4%, Esquema 15, Tabla 11. 
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Esquema 15. Obtención de -nitroésteres 2a-d comparando método convencional y por 

microondas. 

1 En condiciones normales se empleó nitrometano (5 eq.), K2CO3 (1.7 eq.) como base y tolueno como 

disolvente. 2 En condiciones a microondas se empleó nitrometano (3 eq.), con pruebas de base de 

DBU (0.1 y 0.05 eq.) y temperaturas a 80°C y 30°C, a 5 minutos y 50 W. 

 

Tabla 11. Comparación de resultados obtenidos de los -nitroésteres 2a-d empleando condiciones 

normales y por microondas. 

-
nitroéster 

R Condiciones T(°C) Base Eq. tiempo 
Rend. 

(%) 
p.f. 
(°C) 

2a 
 

p-Me 
 

Normales* 
Microondas** 

t.a. 
30 

K2CO3 
DBU 

1.7 
0.05 

42 h 
5 min 

71 
31 

 

 
60-62 

2b p-CI 

Normales * 
Microondas** 
Microondas** 

t.a. 
80 
30 

K2CO3 
DBU 
DBU 

1.7 
0.1 

0.05 

48 h 
5 min 
5 min 

81 
trazas 

56 
 

 

2c 
Ph Normales * 

Microondas** 
t.a. 
30 

K2CO3 
DBU 

1.7 
0.05 

48 h 
5 min 

65 
30 

 

 
47-49 

2d 
o-CI Normales * 

Microondas** 
t.a. 
30 

K2CO3 
DBU 

1.7 
0.05 

48 h 
5 min 

69 
73 

 

 

*Empleando nitrometano con 5 equivalentes. **Empleando nitrometano con 3 equivalentes. 
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Al final se obtuvieron cuatro diferentes -nitroésteres, por el método A) en 

condiciones normales empleando nitrometano (5 eq.) como base K2CO3 (1.7 eq.) y 

como disolvente tolueno, obteniendo rendimientos del 65-81% en tiempos de 

reacción de 48 h.  Por el método B) en microondas utilizando como base DBU (0.1 

eq.) a 80°C variando la base DBU (0.05 eq.) a 30°C, programado a 50 W de potencia 

en un tiempo de reacción de 5 minutos, se obtuvieron rendimientos del 30-73%. 

 

3. Se prepararon cuatro -lactamas mediante la reducción del grupo nitro de los 

compuestos 2a-d utilizando Ni-Raney como catalizador, se obtuvieron los 

compuestos 3a-d, con tiempo de reacción de 22 h y rendimientos del 83 al 

88%, Esquema 16. 

 

Esquema 16. Obtención de -lactamas mediante hidrogenación catalítica. 
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6. Parte experimental 

6.1 Información general   

Para la preparación y purificación de los compuestos descritos se utilizaron 

reactivos y materiales obtenidos de Sigma Aldrich® sin purificación. 

Para la caracterización de los compuestos se realiza como técnica física el punto 

de fusión utilizando el aparato Fisher Johns que han sido descritos sin corrección, 

como técnica de caracterización se realizó Resonancia Magnética Nuclear de 

hidrógeno (RMN 1H) y carbono (RMN 13C) en el equipo Varian Mercury Plus 400 

(400 MHz para 1H y 100 MHz para 13C) y Varian Gemini 200 (200 MHz para 1H, 50 

MHz para 13C) usando TMS como referencia interna y cloroformo deuterado (CDCl3) 

como disolvente, la espectrometría de masas (EM) se obtuvo en el espectrómetro 

de masas de alta resolución JMS-700-JEOL con las técnicas de Ionización 

Electrónica (EI), y Bombardeo Rápido de Átomos (FAB+), se obtuvieron los 

espectros de espectroscopía de absorción infrarroja (FT-IR) en el espectrómetro FT-

IR de la marca Perkin Elmer, modelo spectrum one, y las frecuencias de las 

vibraciones se reportan en cm-1. 

La purificación de los compuestos obtenidos se realizó por medio de técnicas de 

cromatografía en columna, utilizando como fase estacionaria sílice gel Merck 60 

(0.063-0.200 mm) y como fase móvil mezcla de disolventes hexano-acetato de etilo 

ó diclorometano-metanol dependiendo la polaridad de los compuestos, dando 

seguimiento con cromatografía en capa fina en placas recubiertas con sílice gel 60 

(Merck-F254), la visualización de los compuestos se observó con una lámpara 

ultravioleta a longitudes de onda de 254/365 nm.  

Se utilizó el equipo de microondas marca CEM modelo Discover para la 

optimización de tiempos de reacción.  
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6.2 Preparación de los arilidenmalonatos 

 

Procedimiento general: 

En un matraz redondo de 50 mL provisto de una barra de agitación magnética y una 

trampa de Dean-Stark, se coloca el aldehído (1 eq.) correspondiente, se adiciona el 

tolueno (25 mL), posteriormente se agrega el malonato de dimetilo (1.13 eq.) y por 

último se adiciona la piperidina (10 gotas) como catalizador. La mezcla de reacción 

se lleva a una temperatura de 115 °C de 24 a 48 h. El disolvente se eliminó a presión 

reducida en un rotavapor y el crudo de reacción se purifica por cromatografía en 

columna empleando como eluyente una mezcla de hexano-acetato de etilo (90:10), 

se observa el avance de la reacción y la purificación por cromatografía en capa fina.  

 

 Preparación de 2-(4-Metilbenciliden)malonato de dimetilo 1a. 

De acuerdo con el procedimiento general se coloca el 4-

tolualdehído (3 g, 24.9 mmol) y se adicionan tolueno (25 mL), 

una vez con agitación se adiciona el malonato de dimetilo 

(3.7347 g, 28.2 mmol) y enseguida se agrega la piperidina 

(10 gotas) como catalizador. Se deja a reflujo con la trampa 

de Dean Stark con una temperatura de 115 °C y agitación 

moderada. Después de las 24 h se observa el avance de la reacción por c.c.f., 

posterior se deja reaccionando hasta las 26 h. Se evapora el disolvente y el crudo 

de reacción se purifica por cromatografía en columna, se obtiene un sólido blanco 

con rendimiento del 82% (4.79 g) y p.f. en un rango de 59-61 °C. 

FT-IR (cm-1): 2964, 1735, 1716, 1216, 1204, 1626, 1436, 712. 

Masas de alta resolución (CI+) Calculada para C13H14O4, [M]+: m/z 234.0892 

Observada [M]+: m/z 234.0889. 

RMN 1H (CDCl3, 400 MHz,  = ppm): 2.37 (s, 3H), 3.84(s, 3H), 3.85(s, 3H), 7.18-

7.33 (m, 4H), 7.75 (s, 1H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz,  = ppm): 21.49, 52.66, 52.60, 124.31, 129.49, 129.64, 

129.90, 141.37, 142.99, 164.64, 167.38. 
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Preparación de 2-(4-Clorobenciliden)malonato de dimetilo 1b. 

De acuerdo con el procedimiento general se coloca el 4-

clorobenzaldehído (3.19 g, 22.6 mmol) y se adiciona tolueno 

(25 mL), una vez con agitación se adiciona el malonato de 

dimetilo (3 g, 22.7 mmol) y enseguida se agrega la piperidina 

(10 gotas) como catalizador. Se deja a reflujo con la trampa 

de Dean Stark con una temperatura de 115 °C y agitación 

moderada. Después de las 48 h se finaliza la reacción, se evapora el disolvente y el 

crudo de reacción se purifica por cromatografía en columna, se obtiene un líquido 

amarillo viscoso con un rendimiento del 92% (5.32 g). 

FT-IR (cm-1): 2962, 1730, 1716, 1222, 1197, 1629, 1493, 727, 762. 

Masas de alta resolución (FAB+) Calculada para C12H12ClO4, [M+H]+: m/z 

255.0424 Observada [M+H]+: m/z 255.0409. 

RMN 1H (CDCl3, 400 MHz,  = ppm): 3.85 (s, 3H), 3.85 (s, 3H), 7.36 (s, 4H), 7.72 

(S, 1H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz,  = ppm): 52.77, 52.79, 125.99, 129.19, 130.56, 131.22, 

136.79, 141.47,164.25, 166.83. 

 

 Preparación de 2-Bencilidenmalonato de dimetilo 1c.  

De acuerdo con el procedimiento general se coloca el 

benzaldehído (2.40 g, 22.6 mmol) y se adiciona tolueno (25 mL), 

una vez con agitación se adiciona el malonato de dimetilo (3 g, 

22.7 mmol) y enseguida se agrega la piperidina (10 gotas) como 

catalizador. Se deja a reflujo con la trampa de Dean Stark con 

una temperatura de 115 °C y agitación moderada. Después de 

las 48 h se finaliza la reacción, se evapora el disolvente y el crudo de reacción se 

purifica por cromatografía en columna, se obtiene un líquido amarillo del 90% (4.48 

g). 

FT-IR (cm-1): 2949, 1717, 1266, 1200, 1620, 1432, 767, 720. 
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Masas de alta resolución (CI+) Calculada para C12H13O4, [M+H]+: m/z 221.0814 

Observada [M+H]+: m/z 221.0799. 

RMN 1H (CDCl3, 200 MHz,  = ppm): 3.85 (s, 6H), 7.27-7.40 (m, 4H), 7.78 (s, 1H). 

RMN 13C (CDCl3, 50 MHz,  = ppm): 52.64, 128.85, 129.36, 130.65, 142.92, 164.46, 

167.09. 

 

Preparación de 2-(2-Clorobenciliden)malonato de dimetilo 1d.  

De acuerdo con el procedimiento general se coloca el 2-

clorotolualdehído (3 g, 21.3 mmol) y se adiciona tolueno (25 mL), 

una vez con agitación se adiciona el malonato de dimetilo (2.81 

g, 21.2 mmol) y enseguida se agrega la piperidina (10 gotas) 

como catalizador. Se deja a reflujo con la trampa de Dean Stark 

con una temperatura de 115 °C y agitación moderada. Después 

de las 48 h se finaliza la reacción, se evapora el disolvente y el crudo de reacción 

se purifica por cromatografía en columna, se obtiene un líquido traslucido amarillo, 

con un rendimiento del 80% (4.34 g). 

FT-IR (cm-1): 2953, 1727, 1220, 1202, 1630, 1434, 726, 754. 

Masas de alta resolución (FAB+) Calculada para C12H12ClO4, [M+H]+: m/z 

255.0424 Observada [M+H]+: m/z 255.0437. 

RMN 1H (CDCl3, 400 MHz,  = ppm): 3.75 (s, 3H), 3.87 (s, 3H), 7.23-7.45 (m, 4H), 

8.07 (s, 1H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz,  = ppm): 52.58, 52.78, 126.90, 127.99, 129.03, 129.92, 

131.30, 131.83, 134.75, 139.97, 164.01, 166.27. 
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6.3  Preparación de -nitroésteres 
 

Procedimiento general: 

a) Condiciones método A, condiciones normales 

En un matraz redondo de 50 mL provisto de una barra de agitación magnética, se 

pesa el arilidenmalonato (1 eq.) correspondiente, se agrega el tolueno (15 mL), 

seguido de carbonato de potasio (1.7 eq.) y de nitrometano (5 eq). El matraz se 

mantiene sellado y cubierto. La mezcla de reacción se mantiene en agitación en un 

periodo de 42 a 48 h, posteriormente se realizan las extracciones comenzando con 

agua destilada (25 mL) y después con acetato de etilo (3x15 mL), la mezcla de 

disolventes se elimina en un rotavapor a presión reducida, finalmente el crudo de 

reacción se purifica por cromatografía en columna con un sistema de elución 

hexano-acetato de etilo 75:25. 

b) Condiciones del método B, vía microondas con DBU al 10% a 80°C. 

En una ampolleta para microondas provista con una barra de agitación magnética 

se pesa el arilidenmalonato (0.5 g) y el nitrometano (3 eq), se coloca en un baño de 

hielo hasta llegar a 0°C y por último se adiciona el DBU (0.1 eq), una vez 

homogenizada la reacción se lleva a temperatura ambiente. Se coloca la ampolleta 

en el equipo de microondas programando a 80°C y 50 watts, durante 5 minutos. 

Una vez finalizada la reacción el crudo de reacción es purificado en cromatografía 

en columna. 

c) Condiciones del método B, vía microondas con DBU al 5% a 30°C. 

En una ampolleta para microondas provista con una barra de agitación magnética 

se pesa el arilidenmalonato (0.5 g) y el nitrometano (3 eq), se coloca en un baño de 

hielo hasta llegar a 0°C y por último se adiciona el DBU (0.05 eq), una vez 

homogenizada la reacción se lleva a temperatura ambiente. Se coloca la ampolleta 

en el equipo de microondas programando a 30°C y 50 watts, durante 5 minutos. 

Una vez finalizada la reacción el crudo de reacción es purificado en cromatografía 

en columna. 
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Condiciones método A 

 Preparación de 2-(2-Nitro-1-(p-tolil)etil)malonato de dimetilo 2a. 

De acuerdo con el procedimiento general a) se coloca en el 

matraz el compuesto 1a (3 g, 12.8 mmol), se adiciona tolueno 

(15 mL), posteriormente el carbonato de potasio (3.0089 g, 

21.7 mmol) y finalmente el nitrometano (3.90 g, 63.8 mmol). 

Después de 42 h de reacción se finaliza la reacción, se 

realizan las extracciones y se evapora el disolvente a presión 

reducida. El crudo de reacción es purificado por cromatografía en columna, se 

obtiene un sólido blanco con rendimiento del 71% (2.72 g) y con p.f. entre 60-62 °C. 

FT-IR (cm-1): 2953, 1731, 1241, 1549, 1436, 706. 

Masas de alta resolución (CI+) Calculada para C14H18NO6, [M+H]+: m/z 296.1134 

Observada [M+H]+: m/z 296.1145. 

RMN 1H (CDCl3, 400 MHz,  = ppm): 2.30 (s, 3H), 3.57 (s, 3H), 3.76 (s, 3H), 3.83-

3.86 (d, 1H, J = 12 Hz), 4.17-4.23 (m, 1H), 4.82-4.92 (m, 2H), 7.09-7.13 (m, 4H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz,  = ppm): 21.06, 42.58, 52.80, 52.96, 54.79, 127.64, 

129, 68, 132.97, 138.16, 167.26, 167.88. 

 

 Preparación de 2-(1-(4-Clorofenil)-2-nitroetil)malonato de dimetilo 2b.  

De acuerdo con el procedimiento general a) se coloca en el 

matraz el compuesto 1b (3 g, 11.77 mmol), se adiciona 

tolueno (15 mL), posteriormente el carbonato de potasio (2.77 

g, 20.04 mmol) y finalmente el nitrometano (3.60 g, 58.97 

mmol). Después de 48 h de reacción se finaliza la reacción, 

se realizan las extracciones y se evapora el disolvente a 

presión reducida. El crudo de reacción es purificado por cromatografía en columna, 

se obtiene un líquido amarillo claro con rendimiento del 81% (3.01 g). 

FT-IR (cm-1): 2957, 1746, 1726, 1258, 1431, 1551, 704, 718, 793. 
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Masas de alta resolución (FAB+) Calculada para C13H15ClNO6, [M+H]+: m/z 

316.0588 Observada [M+H]+: m/z 316.0583. 

RMN 1H (CDCl3, 400 MHz,  = ppm): 3.59 (s, 3H), 3.77 (m, 3H), 3.82-3.84 (m, 1H), 

4.22 (m, 1H), 4.82-4.93 (m, 2H), 7.17-7.3 (m, 4H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz,  = ppm): 42.29, 52.95, 53.10, 54.48, 129.27, 134.39, 

134.60, 167.02, 167.59. 

 

Preparación de 2-(2-Nitro-1-feniletil)malonato de dimetilo 2c.  

De acuerdo con el procedimiento general a) se coloca en el 

matraz compuesto 1c (3 g, 13.62 mmol), se adiciona tolueno (15 

mL), posteriormente el carbonato de potasio (3.20 g, 23.15 

mmol) y finalmente el nitrometano (4.15 g,67.98 mmol). 

Después de 48 h de reacción se finaliza la reacción, se realizan 

las extracciones y se evapora el disolvente a presión reducida. 

El crudo de reacción es purificado por cromatografía en columna, se obtiene un 

sólido blanco con rendimiento del 65% (2.49 g) y p.f. de 47-49 °C. 

FT-IR (cm-1): 2954, 1717, 1737, 1237, 1433, 1555, 719. 

Masas de alta resolución (FAB+) Calculada para C13H16NO6, [M+H]+: m/z 

282.0977 Observada [M+H]+: m/z 282.1022. 

RMN 1H (CDCl3, 400 MHz,  = ppm): 3.56 (s, 2H), 3.76 (s, 3H), 3.85-3.88 (d, 1H, J 

= 8.0 Hz), 4.23-4.26 (m, 1H), 4.85-4.95 (m, 2H), 7.16-7.20 (m, 2H), 7.29-7.33 (m, 

2H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz,  = ppm): 42.91, 52.80, 52.98, 54.73, 127.83, 128.40, 

129.00, 136.10, 167.21, 167.81. 
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Preparación de 2-(1-(2-Clorofenil)-2-nitroetil)malonato de dimetilo 2d.  

De acuerdo con el procedimiento general a) se coloca en el 

matraz compuesto 1d (3 g, 11.77 mmol), se adiciona tolueno (15 

mL), posteriormente el carbonato de potasio (2.77 g, 20.04) y 

finalmente el nitrometano (3.60 g, 58.97 mmol). Después de 48 

h de reacción se finaliza la reacción, se realizan las extracciones 

y se evapora el disolvente a presión reducida. El crudo de 

reacción es purificado por cromatografía en columna, se obtiene un líquido amarillo 

claro con rendimiento del 69% (2.49 g). 

FT-IR (cm-1): 2956, 1732, 1196, 1434, 1552, 724, 754. 

Masas de alta resolución (FAB+) Calculada para C13H15ClNO6, [M+H]+: m/z 

315.0588 Observada [M+H]+: m/z 316.0614. 

RMN 1H (CDCl3, 200 MHz,  = ppm): 3.64 (s, 3H), 3.73 (s, 3H), 4.11 (d, 1H, J = 8 

Hz), 4.71-4.81 (m, 1H), 4.92-5.18 (m, 2H), 7.20-7.45 (m, 4H). 

RMN 13C (CDCl3, 50 MHz,  = ppm): 39.48, 53.08, 127.47, 128.73, 129.69, 130.65, 

167.37, 167.89. 

 

Condiciones método B, prueba preliminar  

Preparación de 2-(1-(4-Clorofenil)-2-nitroetil)malonato de dimetilo 2b. 

De acuerdo con el procedimiento general b) se coloca en la 

ampolleta el compuesto 1b (0.5 g, 1.96 mmol), posteriormente 

se adiciona el nitrometano (0.36 g, 5.89 mmol) y por último el 

DBU (0.029 g, 0.19 mmol).  

Una vez finalizada la reacción en el microondas el crudo de 

reacción es purificado por cromatografía en columna con un sistema de elución 

hexano-acetato de etilo 80:20, obteniendo solamente trazas del producto, por lo que 

no pudo ser cuantificable. 

FT-IR (cm-1): 2957, 1746, 1726, 1258, 1431, 1551, 704, 718, 793. 
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Masas de alta resolución (FAB+) Calculada para C13H15ClNO6, [M+H]+: m/z 

316.0588 Observada [M+H]+: m/z 316.0583. 

RMN 1H (CDCl3, 400 MHz,  = ppm): 3.59 (s, 3H), 3.77 (s, 3H), 3.82-3.84 (d, 1H, J 

= 8 Hz), 4.22 (m, 1H), 4.82-4.93 (m, 2H), 7.17-7.3 (m, 4H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz,  = ppm): 42.29, 52.95, 53.10, 54.48, 129.27, 134.39, 

134.60, 167.02, 167.59. 

 

Condiciones método B  

Preparación de 2-(2-Nitro-1-(p-tolil)etil)malonato de dimetilo 2a. 

De acuerdo con el procedimiento general c) se coloca en la 

ampolleta el compuesto 1a (0.5 g, 2.13 mmol), 

posteriormente se adiciona el nitrometano (0.39 g, 6.38 

mmol) y por último el DBU (0.032 g, 0.21 mmol).   

Una vez finalizada la reacción en el microondas el crudo de 

reacción es purificado por cromatografía en columna con un sistema de elución 

hexano-acetato de etilo 80:20, obteniendo un sólido blanco con rendimiento del 31% 

(0.195 g) y p.f. entre 60-62 °C. 

FT-IR (cm-1): 2953, 1731, 1241, 1549, 1436, 706. 

Masas de alta resolución (CI+) Calculada para C14H18NO6, [M+H]+: m/z 296.1134 

Observada [M+H]+: m/z 296.1145. 

RMN 1H (CDCl3, 400 MHz,  = ppm): 2.30 (s, 3H), 3.57 (s, 3H), 3.76 (s, 3H), 3.83-

3.86 (d, 1H, J = 12 Hz), 4.17-4.23 (m, 1H), 4.82-4.92 (m, 2H), 7.08-7.14 (m, 4H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz,  = ppm): 21.06, 42.58, 52.80, 52.96, 54.79, 127.64, 

129, 68, 132.97, 138.16, 167.26, 167.88. 
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Preparación de 2-(1-(4-Clorofenil)-2-nitroetil)malonato de dimetilo 2b. 

De acuerdo con el procedimiento general c) se coloca en la 

ampolleta el compuesto 1b (0.5 g, 1.96 mmol), posteriormente 

se adiciona el nitrometano (0.36 g, 5.89 mmol) y por último el 

DBU (0.029 g, 0.19 mmol).  

Una vez finalizada la reacción en el microondas el crudo de 

reacción es purificado por cromatografía en columna con un sistema de elución 

hexano-acetato de etilo 80:20, obteniendo un líquido amarillo con rendimiento del 

56% (0.347 g). 

FT-IR (cm-1): 2957, 1746, 1726, 1258, 1431, 1551, 704, 718, 793. 

Masas de alta resolución (FAB+) Calculada para C13H15ClNO6, [M+H]+: m/z 

316.0588 Observada [M+H]+: m/z 316.0583. 

RMN 1H (CDCl3, 400 MHz,  = ppm): 3.59 (s, 3H), 3.77 (s, 3H), 3.82-3.84 (d, 1H, J 

= 8 Hz), 4.22 (m, 1H), 4.82-4.93 (m, 2H), 7.17-7.3 (m, 4H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz,  = ppm): 42.29, 52.95, 53.10, 54.48, 129.27, 134.39, 

134.60, 167.02, 167.59. 

 

Preparación de 2-(2-Nitro-1-feniletil)malonato de dimetilo 2c.  

De acuerdo con el procedimiento general c) se coloca en la 

ampolleta el compuesto 1c (0.5 g, 2.27 mmol), posteriormente 

se adiciona el nitrometano (0.41 g, 6.71 mmol) y por último el 

DBU (0.034 g, 0.22 mmol).  

Una vez finalizada la reacción en el microondas el crudo de 

reacción es purificado por cromatografía en columna con un 

sistema de elución hexano-acetato de etilo 80:20, obteniendo un sólido blanco con 

rendimiento del 30% (0.191 g), con p.f. entre 47-49°C. 

FT-IR (cm-1): 2954, 1717, 1737, 1237, 1433, 1555, 719. 
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Masas de alta resolución (FAB+) Calculada para C13H16NO6, [M+H]+: m/z 

282.0977 Observada [M+H]+: m/z 282.1022. 

RMN 1H (CDCl3, 400 MHz,  = ppm): 3.56 (s, 2H), 3.76 (s, 3H), 3.86 (d, 1H, J = 10 

Hz), 4.23-4.26 (m, 1H), 4.85-4.95 (m, 2H), 7.5 (m, 6H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz,  = ppm): 42.91, 52.80, 52.98, 54.73, 127.83, 128.40, 

129.00, 136.10, 167.21, 167.81. 

 

Preparación de 2-(1-(2-Clorofenil)-2-nitroetil)malonato de dimetilo 2d. 

De acuerdo con el procedimiento general c) se coloca en la 

ampolleta el compuesto 1d (0.5 g, 1.96 mmol), posteriormente 

se adiciona el nitrometano (0.36 g, 5.89 mmol) y por último el 

DBU (0.029 g, 0.19 mmol).   

Una vez finalizada la reacción en el microondas el crudo de 

reacción es purificado por cromatografía en columna con un 

sistema de elución hexano-acetato de etilo 80:20, obteniendo un líquido amarillo 

claro con rendimiento del 73% (0.452 g). 

FT-IR (cm-1): 2956, 1732, 1196, 1434, 1552, 724, 754. 

Masas de alta resolución (FAB+) Calculada para C13H15ClNO6, [M+H]+: m/z 

315.0588 Observada [M+H]+: m/z 316.0614. 

RMN 1H (CDCl3, 200 MHz,  = ppm): 3.64 (s, 3H), 3.73 (s, 3H), 4.10-4.14 (d, 1H, J 

= 8), 4.71-4.81 (m, 1H), 4.92-5.18 (m, 2H), 7.23 (m, 3H), 7.44 (m,1H). 

RMN 13C (CDCl3, 50 MHz,  = ppm): 39.48, 53.08, 127.47, 128.73, 129.69, 130.65, 

167.37, 167.89. 
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6.4  Preparación de -lactamas 

 

Procedimiento general: 

Se activó el catalizador Ni/Ra realizando tres lavados con metanol grado reactivo 

para eliminar el agua contenida. En un matraz de 50 mL provisto de una barra de 

agitación magnética se pesa el nitroderivado (1 eq.) correspondiente, se adiciona 

metanol aproximadamente 8 mL para disolver el nitroderivado, posteriormente se 

adiciona el Niquel Raney ya activado y se sella el matraz perfectamente, por último, 

se purga el sistema y se realiza la hidrogenación, la reacción se mantuvo durante 

20-24 h. El catalizador se eliminó por filtración al vacío sobre celita, cuidando que el 

catalizador no quede libre de disolvente ya que es pirofórico. Los productos fueron 

purificados por recristalización en mezcla de disolventes metanol grado reactivo y 

hexano frio. 

 

 Preparación de 2-Oxo-4-(p-tolil)pirrolidina-3-carboxilato de metilo 3a.  

De acuerdo con el procedimiento general se coloca en el 

matraz el compuesto 2a (1.2 g, 4.06 mmol), se deja 

hidrogenando por 22 h. Se elimina el catalizador y se purifica 

por recristalización con mezcla de disolventes metanol-hexano. 

Se obtiene un polvo blanco con rendimiento del 85% (0.80 g) y 

con p.f. entre 120-123°C. 

FT-IR (cm-1): 3187, 3094, 2953, 1701, 1714, 1158, 1196, 1519, 822. 

Masas de alta resolución (FAB+) Calculada para C13H16NO3, [M+H]+: m/z 

234.1130 Observada [M+H]+: m/z 234.1136. 

RMN 1H (CDCl3, 500 MHz,  = ppm):  2.18 (s, 3H), 3.25 (t, 1H, J = 8), 3.4 (d, 1H, J 

= 8), 3.56 (s, 3H), 3.77(m, 1H), 3.92 (m, 1H), 7.15 (s, 3H), 7.40(s, 1H). 

RMN 13C (CDCl3, 125 MHz,  = ppm): 21.24, 44.25, 48.08, 53.05, 55.53, 127.14, 

129.90, 136.88, 137.57, 169.94, 173.13. 
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Preparación de 4-(4-Clorofenil)-2-oxopirrolidina-3-carboxilato de metilo 3b.  

De acuerdo con el procedimiento general se coloca en el matraz 

el compuesto 2b (1.2 g, 3.80 mmol), se deja hidrogenando por 

22 h. Se elimina el catalizador y se purifica por recristalización 

con mezcla de disolventes metanol-hexano.  Se obtiene un 

polvo blanco con rendimiento del 83% (0.80 g) y con p.f. entre 

131-133°C. 

FT-IR (cm-1): 3221, 2961, 2870, 1716, 1736, 1156, 1194, 1491, 823, 689. 

Masas de alta resolución (FAB+) Calculada para C12H13ClNO3, [M+H]+: m/z 

254.0584 Observada [M+H]+: m/z 254.0574. 

RMN 1H (CDCl3, 400 MHz,  = ppm): 3.37-3.40 (m, 1H), 3.52-3.54 (d, 1H, J = 10 

Hz), 3.78 (s, 3H), 3.80-3.83 (m, 1H), 4.06-4.13 (m, 1H), 6.90 (m, 1H), 7.18-7.33 (m, 

4H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz,  = ppm): 43.7, 47.5, 53.0, 55.0, 128.4, 129.2, 133.5, 

138.1, 169.3, 172.2. 

 

Preparación de 2-Oxo-4-fenilpirrolidina-3-carboxilato de metilo 3c.  

De acuerdo con el procedimiento general se coloca en el matraz el 

compuesto 2c (1.2 g, 4.26 mmol), se deja hidrogenando por 22 h. 

Se elimina el catalizador y se purifica por recristalización con 

mezcla de disolventes metanol-hexano. Se obtiene un polvo 

blanco con rendimiento del 85% (0.79 g) y con p.f. entre 129-

133°C. 

FT-IR (cm-1): 3187, 3206, 2953, 1694, 1728, 1156, 1169, 1494, 755. 

Masas de alta resolución (Cl+) Calculada para C12H14NO3, [M+H]+: m/z 220.0973 

Observada [M+H]+: m/z 220.1000. 

RMN 1H (CDCl3, 400 MHz,  = ppm): 3.43 (m, 1H), 3.60 (d, 1H, J = 10 Hz), 3.77 (s, 

3H), 3.81-3.83 (m, 1H), 4.08-4.15 (m, 1H), 7.25-7.38 (m, 5H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz,  = ppm):44.3, 47.8, 52.9, 55.2, 127.0, 127.6, 129.0, 

139.7, 169.6, 172.8. 



 

51 
 

Preparación de 4-(2-Clorofenil)-2-oxopirrolidina-3-carboxilato de metilo 3d.  

De acuerdo con el procedimiento general se coloca en el matraz 

el compuesto 2d (1.2 g, 3.80 mmol), se deja hidrogenando por 22 

h. Se elimina el catalizador y se purifica por recristalización con 

mezcla de disolventes metanol-hexano. Se obtiene un polvo 

blanco con rendimiento del 88% (0.84 g) y con p.f. entre 126-

128°C. 

FT-IR (cm-1): 3216, 3104, 2870, 1701, 1739, 1157, 1485, 760, 778, 678. 

Masas de alta resolución (FAB+) Calculada para C12H13ClNO3, [M+H]+: m/z 

254.0584 Observada [M+H]+: m/z 254.0597. 

RMN 1H (CDCl3, 400 MHz,  = ppm): 3.39-3.42 (m, 1H), 3.71 (d, 1H, J = 8 Hz), 

3.78(s, 3H), 3.89-3.94(m, 1H), 4.49-4.55(m, 1H), 7.20-7.40 (m, 4H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz,  = ppm): 41.24, 46.76, 52.95, 53.68, 127.49, 127.91, 

128.85, 130.28, 133.90, 137.23, 169.40, 172.54. 
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