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Resumen

El resumen del trabajo en castellano, inglés y gallego con un maximo de 250-
300 palabras. También hay que incluir palabras clave. El resumen debe recoger, de
manera breve, objetivos, técnicas utilizadas, resultados, e interés del trabajo realizado

(aplicaciones).

Summary

Resumo



Abreviaturas y acronimos

AcOEt: acetato de etilo
DCM: 1,2-diclorometano
equiv: equivalentes

h: horas

Hex: hexanos

R: sustituyente

Rto: rendimiento

T: temperatura

t: tiempo

t.a.: temperatura ambiente
THEF: tetrahidrofurano

TLC: cromatografia en capa fina

X: halégeno

RMN: Resonancia magnética nuclear
d: doblete

dd: doble doblete

dt: doble triplete

Hz: hercios

J: constante de acoplamiento

m: multiplete

q: cuadruplete

s: singulete

t: triplete
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Introduccion

1.1 Apartado1

En el apartado de introduccion se exponen los antecedentes poner a los lectores
en situacion. Se deben exponer de forma ordenada y con coherencia las metodologias
seleccionadas empleadas hasta la fecha para la sintesis de los compuestos objeto de
estudio. Se deben incluir referencias a todos los trabajos citados. Las referencias
bibliograficas irdn como nota al pie de péagina (en el menu seleccionar referencia e
insertar nota al pie) justificadas en Times New Roman a 10 puntos con interlineado

sencillo con sangria francesa en 0.7 ptos.

A modo de ejemplo: En la bibliografia, existen sensores de cationes, en los que
el anillo de imidazol actua a través del &tomo de nitrogeno tipo piridina. En el sensor
de Fe” (Figura 1), la interaccion con el catién se produce entre los nitrogenos del
imidazol y del grupo oxima, provocando un cambio en sus espectros de absorcion

: B 1
UV/Vis y de emision de fluorescencia.

Cuando se repite una referencia: insertar referencia cruzada y en el desplegable
seleccionar nota al final y seleccionar la que corresponda. Una vez insertada ponerla

en superindice
A modo de ejemplo:

Texto. '

! (a) Kuzu, B.; Tan, M.; Ekmekei, Z.; Menges, N. J. Luminescence. 2017, 192, 1096. (b) Chemistry
of Aluminium, Gallium, Indium and Thallium; Downs, A. J., Ed.; Springer: New York, 1993. (¢)
Ranu, B. C. Eur. J. Org. Chem. 2000, 2347.



Introduccion

Se puede utilizar imagenes, graficas, tablas, dibujos, etc a lo largo del texto,
indicando la fuente de procedencia. El titulo que se pondra al pie de la figura en

tamafio Times New Roman 10 con interlineado sencillo.

A modo de ejemplo:

=z :
)
=
I
“ c
<
=z :
)
=
Abs

= Vis /D
\ J \
a—L VN D—ci I\ \\/\
S Me S cl S Me S Cl 300 400 500 600 700
1a 1ib A (nm)

Figura 1. Fotoisomerizacion del dietileteno 1a y su espectro de absorcion en CH3CN (extraido de J.

Phys. Chem. 2009, 113, 5550).

Es recomendable que todos los esquemas ChemDraw tengan las mismas
preferencias. Para ello, en Quimica, se recomienda seguir las preferencias de la
American Chemical Society (ACS). En el programa ChemDraw click en File y buscar
la opcion apply document settings from ACS Document 1996. Emplear test captions:
Arial 10 y Atom labels: Arial 10. Se pueden usar colores para indicar el tipo de
reacciéon. Se recomienda insertar los esquemas en Word al 90% vy siempre

modificarlos y guardarlos en formato ChemDraw (véase Anexos ChemDraw).

OMe
MeO o
N
e LI
| > N
N H e
OMe 0
OMe
Sensor de Fe*3 Sensor de F? y CN” Sensor de pH

Figura 2. Ejemplos de imidazoles con aplicacion en ciencia de materiales.



Introduccion

1.2 Apartado 2

Texto...

1.3 Apartado 3

Texto...

1.3.1 Apartado 3.1

Texto...

1.3.2 Apartado 3.2

Texto...
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Objetivos

Exponer de manera concisa y clara los objetivos del trabajo, es decir las metas que

se desean alcanzar (no dar los resultados, sino plantearlos de forma genérica). Es

conveniente insertar un esquema descriptivo. Para diferenciar del trabajo realizado

utilizar lineas punteadas.

A modo de ejemplo:
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discusion



Resultados y discusion

En el apartado de resultados y discusion, se debe realizar un andlisis detallado de
los resultados obtenidos empleando un lenguaje formal y preciso. Es necesario
profundizar en aspectos relacionados con la reactividad de cada compuesto en
cuestion, para justificar los resultados obtenidos y compararlos con los descritos en la
bibliografia mediante otras metodologias sintéticas. Se aconseja numerar los
compuestos descritos, que pueden ser también nombrados de acuerdo con las normas

de nomenclatura [UPAC (estilo ACS) o utilizando un nombre comun o abreviado que

los identifique de manera correcta En esta seccion se deben emplear tablas (formato
Word), esquemas (formato ChemDraw), etc originales a medida que se describen los

resultados con el titulo al pie de la gréfica, tabla o esquema.

A modo de ejemplo:

Se hizo reaccionar el 1-bencil-2,4,5-triyodoimidazol (2) con un 60 mol% del
triorganoindico obtenido in sifu a partir de etiniltrimetilsilano, mediante metalacion
con n-BuLi en THF a -78 °C y posterior transmetalacion con una disoluciéon de InCls
en THF a -78 °C. La reaccioén se llevd a cabo en presencia de Pd(PPh;s)s (5 mol%), y
tras 20 horas a 80 °C se obtuvo el producto de acoplamiento selectivo en la posicion
C2 en un rendimiento de 57% (Esquema 10). El compuesto 3 se identific6 por RMN-
'H al observarse un singulete a 8y 0.20 ppm correspondiente a los tres grupos metilo
del silano, ademas de la sefial del metileno a 6y 5.30 ppm y las correspondientes

sefiales aromaticas.

I
N Pd(PPh3), (5 mol%) N
:[ \>—| + TMS—_%M :[ H—TMS
3 o
N THF, 80 °C, 20 h N
Bn (60 mol%) Bn

2 3

Esquema 10. Reaccion de acoplamiento cruzado selectiva de 2 con tris[(trimetilsilil)etinil]indio.

De esta forma se confirmdé que es posible obtener el producto de
monoacoplamiento deseado en la posicion C2 del anillo de imidazol con moderado
rendimiento. Este resultado se justifica en base al caracter m-excedente que presenta

dicho anillo. El rendimiento obtenido utilizando los organometdlicos de indio es

10



Resultados y discusion

similar a los ejemplos expuestos en la introduccién en los que se llevan a cabo

reacciones de acoplamiento cruzado de Stille y Suzuki sobre imidazoles.

Entrada Cat. (mol%) Disolvente T(°C) t(h) Rto(%)*

1 n n n n n
2 n n n n n
3 n n n n n

(a) Rendimiento estimado por RMN.

Tabla 1. Resultados de la optimizacion de las condiciones de reaccion para el sustrato n®.

11
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Conclusiones

El apartado de conclusiones debera realizarse en los tres idiomas

(castellano/gallego/inglés).

13
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Parte experimental

5.1 Condiciones generales

En el apartado parte experimental se debe realizar un breve resumen de las

técnicas empleadas (condiciones generales).

5.2 Apartado 5.2

Describir la sintesis de todos los compuestos preparados ademds de su

caracterizacion espectroscopica. Se comienza con el nombre IUPAC del compuesto (si

estd descrito indicar la referencia), sintesis detallada de cantidades empleadas y

caracterizacion por diferentes técnicas.

A modo de ejemplo:

Procedimiento general

Sobre un matraz Schlenck previamente purgado y flameado se introdujo 1-
bencil-2,4,5-triyodo-1H-imidazol (100 mol%), el catalizador Pd(PPhs)s (5 mol%) y
THF anhidro (0.2 M). Sobre la disolucién anterior, se adiciond via canula la disolucion
del R'5In (60 mol%). La mezcla se calent6 a reflujo a 80 °C hasta comprobacion por
cromatografia en capa fina el transcurso de la reaccion (20-21 horas). Se detuvo
afiadiendo unas gotas de metanol y el disolvente se concentré en el rotavapor. El
residuo resultante se redisolvio en AcOEt (25 mL) y la fase orgénica se lavé con una
disolucidn acuosa saturada de NaCl (2 x 10 mL). Luego se sec6 con MgSO, anhidro,
se filtr6 a gravedad y se concentr6 a presion reducida. Finalmente, el crudo obtenido
se purificé mediante cromatografia en columna de gel de silice a presion, obteniéndose

después de concentrar y secar a vacio el producto de acoplamiento cruzado selectivo.

Sintesis de 1-bencil-4,5-diyodo-2-((trimetilsilil)etinil)-1H-imidazol (3).

N N
| >—1 + TMS—*n Pd(PPhs)a I\ = TMmS
T e —

THF, 80 °C, 20 h I

Bn Bn
2a 3
Siguiendo el  procedimiento  general, la  reaccion  de

tri[ (trimetilsilil)etinil]indio (0.11 mL, 0.784 mmol) con 1-bencil-2,4,5-triyodoimidazol

15



Parte experimental

(350.2 mg, 0.653 mmol) en presencia del catalizador Pd(PPhs)s (45.5 mg, 0.039
mmol) en THF (8 mL) durante 20 horas a 80 °C, condujo después de la purificacion
por cromatografia de gel de silice a presion (30% AcOEt/hexano) al compuesto 3, un

aceite de color amarillo (190.1 mg, 57%).

Rf (20% AcOEt/hexanos): 0.42. RMN-'H (300 MHz, CDCl;): § 7.30-7.34 (m,
3H), 7.21-7.24 (m, 2H), 5.30 (s, 2H), 0.20 (s, 9H) ppm. RMN-"C (75 MHz, CDCL):
8 136.1 (C), 135.0 (2 x C), 128.8 (2 x CH), 128.3 (CH), 127.6 (2 x CH), 102.3 (C),
96.4 (C), 92.3 (C), 52.9 (CH,), -0.5 (3 x CH3) ppm. EM (IE): m/z (%) 507 [(M+H)",
17], 506 [M", 74], 379 [(M-C;H;)", 22]. EMAR (IE): calculado para C;sH;sIN,Si:
505.9167, encontrado: 505.9162.

16



6. Anexos



Los anexos incluyen los documentos complementarios a la caracterizacion
espectroscopica descrita en el procedimiento experimental. En cada hoja insertar la
molécula, espectro de RMN de protéon y carbono 13 procesados previamente en el
Mestrenova e insertados al 47% cada uno de ellos. Ademas, debe incluir el nombre

ITUPAC del compuesto y una leyenda para los espectros de RMN.

Los rangos de escala para el espectro de '"H-RMN abarca desde —0.5 hasta 8.5
ppm, mientras que en 13C-RMN el rango es desde —10 hasta 210 ppm (ver Anexos
Mestre Nova)

18



A modo de ejemplo:

1-Bencil-4,5-diyodo-2-((trimetilsilil)etinil)-1 H-imidazol (3).

300 MHz 'H NMR Espectro del compuesto 3 (CDCls, 300 K)
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75 MHz *C NMR Espectro del compuesto 3 (CDCls, 300 K)
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