s Universidad
Al Zaragoza

[ETT

60454 - Metodologias fundamentales de sintesis

Informacién del Plan Docente

Afo académico 2018/19

Asignatura 60454 - Metodologias fundamentales de sintesis

Centro académico 100 - Facultad de Ciencias

Titulacion 543 - Master Universitario en Quimica Molecular y Catdlisis Homogénea
Créditos 2.0

Curso 1

Periodo de imparticion Primer Semestre

Clase de asignatura Optativa

Maodulo

1.Informacién Béasica

1.1.0Objetivos de la asignatura

La asignatura pretende ofrecer al alumno la posibilidad de ampliar sus destrezas experimentales en sintesis quimica,
independientemente de su experiencia previa. El alumno llevara a cabo procedimientos sintéticos utilizando las técnicas
y metodologias propias de laboratorios de investigacion. Como resultado de ello mejorara su capacidad de andlisis
critico, tanto de procedimientos como de datos, y su capacidad para presentar resultados. Todo ello redundara en un
importante beneficio de cara a su incorporacion en laboratorios de investigacion quimica, ya sea dentro de un ambito
investigador o para su ingreso en el mundo laboral.

1.2.Contexto y sentido de la asignatura en la titulacion

Metodologias Fundamentales de Sintesis es una asignatura de 2 ECTS de caracter optativo y que se desarrolla en el
primer cuatrimestre, que se engloba en el médulo denominado Caracterizacion Estructural. Se trata de una asignatura de
caracter eminentemente préactico orientada a que el alumno amplie sus destrezas experimentales en sintesis quimica.
Esta formacion le facultara para el trabajo avanzado en laboratorio de investigacion quimica en general, y también para
el desarrollo de las practicas de las asignaturas del médulo fundamental del Master y del Trabajo Fin de Master.
1.3.Recomendaciones para cursar la asignatura

Metodologias Fundamentales de Sintesis es una asignatura enfocada a alumnos con distintos niveles de experiencia en

el trabajo dentro de un laboratorio quimico de sintesis quimica y catdlisis. En general se recomienda la matriculacion a
todos los alumnos que deseen mejorar sus habilidades en el &mbito del laboratorio de investigacion quimica.

2.Competencias y resultados de aprendizaje

2.1.Competencias

Aplicar protocolos, procedimientos y técnicas experimentales avanzadas de sintesis.

Obtener informacién y evaluar el grado de riesgo, la toxicidad y las implicaciones medioambientales de los productos
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guimicos para manejarlos de forma segura y responsable.

Ampliar y utilizar el vocabulario y la terminologia especifica en el marco de la Quimica Orgéanica, Inorganica,
Organometalica y Catalisis.

Disefiar, planificar y llevar a cabo procesos de sintesis de nuevas moléculas organicas, inorganicas u organometalicas,
de interés cientifico, industrial y tecnoldgico.

Seleccionar y utilizar de manera autébnoma distintas técnicas instrumentales y de determinacién estructural, incluyendo el
manejo de grandes equipos y la interpretacion y validacion de los resultados que se obtienen.

Investigar, comprender e interpretar los mecanismos de reacciones estequiomeétricas y cataliticas.

Asimilar y evaluar resultados de investigacion en Quimica Molecular y Catalisis de forma objetiva, asi como interpretarlos
de forma critica y relacionarlos con conocimientos tedricos.

2.2.Resultados de aprendizaje

Demostrar destreza en la utilizacion del material, el equipamiento basico y las técnicas de trabajo habituales en un
laboratorio de investigacion en sintesis quimica.

Conocer las Normas de Seguridad e Higiene de un laboratorio de investigacién en sintesis quimica.
Demostrar capacidad de observacion y de toma de decisiones.

Aplicar estrategias de sintesis organica e inorganica en la preparacion de compuestos quimicos.
Relacionar conceptos teéricos adquiridos en su formacion con los hechos experimentales observados.

Elaborar informes con rigor cientifico, demostrando capacidad de interpretacion y analisis de los resultados.

2.3.Importancia de los resultados de aprendizaje
El conjunto de conocimientos y destrezas adquiridos en la asignatura proporcionaran al alumno herramientas y recursos
de trabajo que le facilitaran el desarrollo de su trabajo en el laboratorio quimico (ambito investigador), ya sea para la

realizacion de una tesis doctoral (ambito académico) o para su incorporacién a una industria quimica (dmbito laboral).
Dichos conocimientos y destrezas seran también de gran utilidad para la realizacion de Trabajo Fin de Master.

3.Evaluacion

3.1.Tipo de pruebas y su valor sobre la nota final y criterios de evaluacion para cada prueba

La evaluacién continua de esta asignatura esta basada en los siguientes criterios con la ponderacion que se indica:
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1.- Evaluacién de la habilidad experimental (calidad del trabajo realizado y de los resultados obtenidos), 40%.
2.- Cuaderno de laboratorio, 10%.
3.- Informe de laboratorio, 50%.

El alumno que no haya superado esta modalidad de evaluacion o desee mejorar su calificacion podra presentarse a una
prueba global de tipo tedrico-practico en la que tendrd que demostrar que ha alcanzado los resultados de aprendizaje
previstos en la asignatura. Esta prueba se realizara tanto en la convocatoria de junio como en la de septiembre, y sera
anunciada con la debida antelacion.

El nimero de convocatorias oficiales de examen a las que la matricula da derecho (2 por matricula) asi como el
consumo de dichas convocatorias se ajustara a la Normativa de Permanencia en Estudios de Master y al Reglamento de
Normas de Evaluacion del Aprendizaje (https://ciencias.unizar.es/normativas-asuntos-academicos). A este Ultimo
reglamento, también se ajustaran los criterios generales de disefio de las pruebas y sistema de calificacion, y de acuerdo
a la misma se hara publico el horario, lugar y fecha en que se celebrara la revision al publicar las calificaciones.

4.Metodologia, actividades de aprendizaje, programay recursos

4.1.Presentacion metodologica general

1.- Sesiones de trabajo en el laboratorio: se propondra la sintesis de diversos productos organicos e inorganicos que
requieran el uso de las metodologias sintéticas habituales de laboratorios de investigacion: trabajo en atmdsfera inerte,
caja seca, linea de vacio, disolventes anhidros, trabajo con técnicas de Schlenk y técnicas de aislamiento y purificacion.

Se llevaran a cabo reacciones en las que sea necesario realizar seguimiento y purificacién por cromatografia, asi como
la caracterizacion por espectroscopia de infrarrojo y Resonancia Magnética Nuclear.

2.- Elaboracion de un informe: los trabajos experimentales se completaran con la redaccién de un informe que recoja los
procedimientos sintéticos realizados, la caracterizacién de los productos preparados y la interpretacién de los datos
obtenidos.

4.2.Actividades de aprendizaje

Sesiones practicas de laboratorio (2 ECTS).
Tutorias en grupo reducido o personalizadas.

Debido al caracter experimental de la asignatura las sesiones de trabajo podrdn ampliarse hasta 30 horas en el caso de
gue se considere necesario.

4.3.Programa

Metodologias fundamentales de sintesis es una asignatura experimental que comprende 9 sesiones de laboratorio. Las
actividades programadas son las que se detallan a continuacién:

1.- Sintesis de una 4-arilidenoxazolona.
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Se llevaréa a cabo la preparacion del derivado de oxazolona, su purificacion y su caracterizacion mediante punto de
fusion y espectroscopias de IR y RMN.

2.- Valoracion de un organomagnesiano.

Se utilizara la fenilhidrazona del aldehido salicilico como reactivo para valorar una disolucién de bromuro de
fenilmagnesio en THF. Este procedimiento requiere el uso de atmdsfera inerte.

3.- Preparacioén del N-Boc difenilprolinol.

La disolucion de bromuro de fenilmagnesio anteriormente titulada se usara en la sintesis del N-Boc difenilprolinol. La
reaccion se llevara a cabo bajo atmésfera inerte y el producto resultante se aislard mediante cromatografia en columna.
La caracterizacion del producto aislado se realizara mediante polarimetria y espectroscopia de RMN.

4.- Sintesis de complejos de Niquel.

Se sintetizardn dos compuestos organometélicos de niquel trabajando bajo atmésfera inerte y en ausencia de agua.
Inicialmente se preparara el derivado Ni(C5H5)2 (niqueloceno), un compuesto de tipo sandwich de 20 electrones de
valencia. Se medira su momento magnético. Posteriormente se utilizard para obtener un complejo semisandwich de
niquel por reaccion con una sal de imidazolio. Se preparara una muestra de RMN del complejo para comprobar su
pureza.

5.- Sintesis de complejos de Molibdeno.

Se llevard a cabo la sintesis de dos precursores comunes de molibdeno de distintas caracteristicas, trabajando bajo
atmoésfera inerte y en ausencia de agua. En primer lugar se preparara el derivado de MoH(C5H5)(C0O)3, una especie de
tipo monohidruro de 18 electrones de valencia, que se caracterizara por RMN. Posteriormente se aislara el complejo
Mo(C5H5)CI4, una especie paramagnética de 15 electrones de valencia altamente inestable que sera caracterizada por
RPE.

4.4.Planificacién de las actividades de aprendizaje y calendario de fechas clave

El trabajo practico de laboratorio se llevara a cabo preferentemente durante el periodo comprendido entre los meses de
octubre y diciembre. Tanto las sesiones de trabajo como las pruebas de evaluacién se comunicaran con suficiente
antelacion. Los horarios de la asignatura y fechas de exadmenes se publican en la pagina web de la Facultad de Ciencias:

https://ciencias.unizar.es.

En reprografia y/o a través del Anillo Digital Docente se proporcionara al alumno diverso material docente preparado por
los profesores de la asignatura (https://moodle2.unizar.es/add).

La asignatura se desarrollard a lo largo del primer semestre del curso académico. Las sesiones practicas se llevaran a
cabo en los laboratorios de docencia de la Facultad de Ciencias. El trabajo practico de laboratorio se llevara a cabo
preferentemente durante el periodo comprendido entre los meses de octubre y diciembre.
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Toda la informacion sobre horarios, calendario y examenes se publica en la web de la Facultad de Ciencias:

https://ciencias.unizar.es/calendario-y-horarios, y en la web del Master: http://masterqgmch.unizar.es.

4.5.Bibliografiay recursos recomendados



