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ABREVIATURAS: DEFINICIONES:

NaH = Hidruro de sodio Numero CAS: Numero asignado por “Chemical
DMF = N,N-Dimetilformamida Abstract Service” para identificar una sustancia
DMSO = Dimetilsulféoxido especifica.

RCP = Reanimacién cardiopulmonar Inodoro: Que carece de olor.

(descomp.) = Descomposicion
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Este procedimiento estandar de operacién para el manejo de hidruros metalicos sélidos
(NaH) en un proceso de alquilacién de una amida secundaria, tiene como propésito dar a
conocer los detalles relacionados al manejo y disposicién de este tipo de compuestos en
los laboratorios de investigacién del Instituto de Quimica de la UNAM. Este procedimiento
estd dirigido a todos los estudiantes de los niveles de licenciatura y posgrado (Maestria,
Doctorado, Postdoctorado), ademéas de investigadores que pretendan manipular este tipo de
moléculas.

El presente procedimiento estandar para el manejo del compuesto altamente reactivo
denominado hidruro de sodio (NaH), contiene informaciéon relevante respecto a sus
caracteristicas fisicas y quimicas, asi como a su manejo y disposicion en un laboratorio de
quimica organica experimental. En este procedimiento, se abordard una reaccién de
alquilacién de una amida secundaria (isatina) usando bromuro de bencilo y el hidruro de
sodio como base.

Apariencia: El hidruro de sodio (NaH) es sélido de color gris o gris-tenue. Usualmente, es
distribuido como una dispersion en aceite mineral al 60 o 80%.

Nimero de registro CAS: 7646-69-7

Peso molecular: 24.00 g/mol

Densidad: 1.2 g/cm?

indice de refraccién: 1.470

Punto de fusién: 800 °C (descomp.)

Punto de inflamacién: 185 °C

Umbral olfativo: Desconocido

Olor: Inodoro (adj.)

pH: Desconocido

Solubilidad: Soluble en sodio (Na) o hidroxido de sodio (NaOH) fundido. Insoluble en
amoniaco (NHy), benceno (C¢Hg), tetracloruro de carbono (CCl,) y todos los disolventes
organicos.

Solubilidad en agua: PELIGRO! Reacciona violentamente.

Sensibilidad: Aire y humedad.

Temperatura de almacenamiento: Temperatura ambiente (25 °C).
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PELIGROS FISICOS:

El NaH es un fuerte agente reductor que reacciona violentamente (proceso
exotérmico) al contacto con agua (H,O) o vapores de agua generando NaOH
y Hx(g) a presiéon atmosférica.

Reacciona violentamente (Proceso exotérmico) con oxidantes fuertes como
percloratos, peréxidos, permanganatos, cloratos y nitratos.

Puede reaccionar violentamente con alcoholes de cadena pequefia como
metanol (MeOH).

Cuando el NaH se descompone a altas temperaturas, puede generar vapores
altamente téxicos de oxido de sodio.

Puede formar nubes de polvo que pueden explotar al contacto con calor,
flamas u oxidantes fuertes.

El NaH puede presentar eventos de ignicién al contacto con F,, Cl,, Br, y |,
bajo condiciones himedas, para generar HF, HCl, HBr y HI, respectivamente.

El NaH puede reaccionar violentamente con N,N-dimetilformamida (DMF) vy
dimetilsulféxido (DMSO) por encima de 50 °C. También, reacciona con azufre
para dar Na,S y H.,S.

El hidruro de sodio es incompatible con acetileno gaseoso bajo condiciones
himedas, ademas de glicerina, halogenados y azufre.

Mantener fuera de contacto con fuego, chispas y superficies calientes.

PELIGROS PARA LA SALUD:

El NaH es un compuesto altamente corrosivo por inhalacién, ingestién o
contacto con la piel.

Puede causar lesiones permanentes o muerte debido una exposicion no
controlada. Requiere de especial manejo.

Puede causar diversas irritaciones de la piel, nariz, garganta y pulmones,
ocasionando tos e interrupciones de la respiracion. Puede causar quemaduras
de segundo y tercer grado en la piel al contacto directo con este compuesto.
El contacto de hidruro de sodio (NaH) con los ojos es altamente peligroso, ya
que puede causar dafios parciales o permanentes a la vision.

No hay reportado efectos carcinogénicos para este compuesto, asi como
efectos negativos sobre la reproduccién humana.

Sobre los efectos a largo plazo, el NaH puede causar bronquitis con sus
respectivas complicaciones (Tos, flema y problemas para respirar).

PELIGROS PARA EL MEDIO AMBIENTE:

Debido a que el NaH reacciona violentamente con agua para generar NaOH vy
H,, es inexistente este compuesto como tal en mantos acuiferos. El peligro
para el medio ambiente puede estar asociado a la formacién de NaOH.
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No existen limites de exposicién ocupacional reportados para el hidruro de sodio (NaH), sin
embargo, esto no implica que esta sustancia no sea peligrosa. Se debe de manejar con
extremada precaucion.

Usar siempre bata de laboratorio, lentes de proteccion, guantes, ropa comoda y zapatos
cerrados, todos los anteriores de un material resistente.

Se recomienda usar una mascarilla de respiracion de media cara para el caso de
exposicion prolongada a esta sustancia.

Ventilacién requerida. Uso de campanas de extraccion.

Manipular lejos de fuentes de ignicién como tuberias de gas inflamable LP, mecheros o
instalaciones eléctricas deficientes.

No fumar mientras se manipula esta sustancia.

Identificar mantas anti-incendios cercanas al punto de trabajo (Campana de extraccién). Asi
como mezclas sélidas especializadas para sofocaciéon de incendios, también conocidas como
polvo para derrames.

No usar agua ni extintores de CO, para apagar incendios generados por NaH.

En caso de contacto con ojos:

Remover exceso de NaH y lavar con abundante cantidad de agua empleando los lavaojos
instalados en las tarjas del laboratorio o usando el lavaojos manual de emergencia.
Permanecer durante 30 minutos con un flujo continuo de agua.

Acudir inmediatamente con el especialista médico.

En caso de contacto con la piel: Remover la ropa o bata contaminada. Remover el exceso
de NaH y lavar con abundante cantidad de agua y jabon. Acudir inmediatamente con el
especialista médico.
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En caso de exposiciéon por vias respiratorias: Remover la persona del lugar de exposicion y
ubicarlo en un lugar con adecuada ventilacion.

Iniciar maniobras de respiracién boca a boca en el caso de que tenga dificultades de
respiracion.

Iniciar maniobras estandar de RCP en caso de detectar paro cardiaco.

Contactar de inmediato a los servicios de emergencias de la UNAM.

En caso de incendio de equipo de proteccién (Ropa): Alejar a la persona del foco del
incendio. Apagar las llamas empleando una manta contra incendio o una regadera, las
cuales estan ubicadas en el pasillo afuera del laboratorio. Remover de inmediato las ropas.
Contactar de inmediato a los servicios de emergencias de la UNAM.

PROCEDIMIENTO EN CASO DERRAME: Utilice polvo para derrames ubicados en cada
laboratorio para contener la emergencia. Recoja el polvo una vez el sitio de derrame este
asegurado utilizando todas las medidas de seguridad personal.

Disponerlo en un contenedor especial, etiquetarlo adecuadamente y llevarlo a la seccién de
tratamiento de residuos del Instituto de Quimica en los horarios establecidos.

AREA DE PREVENCION DE RIESGOS Y SEGURIDAD (Del Instituto de Quimica)
IQ Priscila Azucena Lépez Ortiz
5622 4770 Ext. 46601

CAE (Central de atencién de emergencias)
5616 0523 o 55 (desde cualquier ext. UNAM)

TELEFONOS AMARILLOS (Sélo descuelga)

PROTECCION CIVIL UNAM
5622 6552

BOMBEROS UNAM
5616 1560

LINEA DE REACCION PUMA
5622 6464
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PRECAUCIONES PARA MANIPULACION SEGURA:
Antes de entrar en contacto con este compuesto, usted debe de estar al tanto de los
detalles de manejo.
1) Utilizar las medidas de proteccién personal como lentes de seguridad, bata,
mascarillas y ropa resistente.
2) Utilizar campanas de extracciéon para su manipulacion.
3) Mantener alejado de cualquier contacto con agua o fuentes de ignicién.

ALMACENAMIENTO.

Almacenar el NaH en un lugar seco y bien ventilado a temperatura ambiente, libre de
humedad y agua.

Almacenar lejos de oxidantes fuertes como peroxidos, permanganatos, nitratos vy
halogenados.

Almacenar lejos de fuentes de ignicion como mecheros e instalaciones eléctricas deficientes.
Peligros por la descomposicién de productos es alta, ya que se genera NaOH y H,(g) al
contacto con el agua.

1) https://toxnet.nlm.nih.gov/

2) https://www.chemicalbook.com/ChemicalProductProperty US_CB1111738.aspx
3) https://www.chemicalbook.com/ChemicalProductProperty EN_CB1111738.htm
4) https://www.nj.gov/health/eoh/rtkweb/documents/fs/1702.pdf

1) Equipos: Balanza analitica, roto-vapor, Campana de extracciéon, bomba de alto vacio.

2) Materiales: Matraz bola 50 mL, espatula metdlica, Embudo de filtracién, pipeta Pasteur,
pipeta graduada de 5 mL.

3) Productos quimicos: NaH al 60 % de dispersién en aceite mineral (ALDRICH: 452912,
Bromuro de bencilo 98% (ALDRICH: B17905), Isatina 97% (ALDRICH: 114618)

4) Disolventes: N,N-Dimetilformamida 99.8% (ALDRICH: 227056), Hexano (ALDRICH:
296090), Diclorometano (ALDRICH: 270997).


https://toxnet.nlm.nih.gov/
https://www.chemicalbook.com/ChemicalProductProperty_US_CB1111738.aspx
https://www.chemicalbook.com/ChemicalProductProperty_EN_CB1111738.htm
https://www.nj.gov/health/eoh/rtkweb/documents/fs/1702.pdf
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Procedimiento de uso de hidruro de sodio en un proceso de alquilacion de una amida
secundaria (Isatina).

IMPORTANTE: El manejo de hidruro de sodio requiere el uso de bata de laboratorio, lentes de
seguridad y guantes de nitrilo o neopreno en todo momento. Se debe trabajar bajo campana de
extraccion.

Esquema general:
@] NaH (60%)
. DMF
O oBr > N ©
N
H
Isatina Bromuro de bencilo d

Para una reacciéon de N-alquilacién de 0.200 g de isatina se requieren 0.06 g de hidruro de
sodio al 60%, 0.186 mL de bromuro de bencilo y 3 mL de DMF.

-Paso 1: El hidruro de sodio puede ser manipulado al aire libre por periodos cortos de
tiempo. Después de pesar la cantidad de hidruro necesaria, se debe transferir a un matraz
o tubo y sellarse para luego purgar con gas inerte.

-Paso 2: El hidruro de sodio puede ser enjuagado antes de preparar la mezcla de reaccién.
Para esto, se pueden emplear disolventes hidrocarbonados: Con una jeringa, se agregan 5
mL de hexano al matraz o tubo en donde se encuentra el hidruro. Se agita y se deja que
el sélido se asiente en el fondo. Posteriormente, con una jeringa, se extrae el disolvente
sobrenadante y se transfiere a un recipiente con isopropanol. Este proceso se repite por
triplicado.

-Paso 3: Se prepara una disolucién con el hidruro de sodio enjuagado en 3 mL de ANM
dimetilformamida anhidra.

-Paso 4: Por otro lado, la isatina se disuelve en 1 mL de DMF seca.

-Paso 5: El matraz con la disolucién de hidruro de sodio se enfria con un bafio de hielo a
alrededor de 0°C y se comienza a agregar la disolucién de isatina gota a gota. La mezcla
de reaccion adquiere un color morado profundo.

-Paso 6: El bromuro de bencilo es agregado lentamente a la mezcla y después de 15
minutos, la mezcla se torna de un color naranja intenso. La reaccion continta por diez
minutos mas.
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-Paso 7: Una vez terminada la reaccién, se comienza a agregar isopropanol a la reaccién,
gota a gota hasta completar una adicién de 8 mL de isopropanol. Con esto se consigue
precipitar el producto de la reaccién y, a su vez, destruir los remanentes de hidruro
presentes en la mezcla.
NOTA: Es importante adicionar el isopropanol lentamente para evitar que el hidruro
reaccione violentamente.

-Paso 8: El producto final, obtenido como un sélido naranja oscuro, es filtrado y lavado con
agua. En este paso, el uso de agua no representa ningun peligro, ya que el exceso de NaH
ya se ha destruido.

-Paso 9: Finalmente se realiza una recristalizacion por par de disolventes de la Abencil
isatina sélida obtenida anteriormente, usando hexano/diclorometano (5 mL). El producto se
deja secar usando una bomba de alto vacio durante 4 horas para generar un compuesto
sélido naranja (256 mg, 80%). Los datos espectroscépicos concuerdan con los reportados
en la literatura.

PROCEDIMIENTO DE ESTABILIZACION DE RESIDUOS PELIGROSOS.

El isopropanol obtenido del paso 2, se etiqueta adecuadamente y se almacena en una
frasco ambar para su depésito en la seccién de residuos.

La fase acuosa resultante del paso 8, se etiqueta adecuadamente y se almacena en una
frasco ambar para su depésito en la seccién de residuos.

La mezcla de disolventes obtenida de la recristalizacién Hexano/Diclorometano (Paso 9), se
etiqueta adecuadamente y se almacena en una frasco ambar para su depdsito en la
seccion de residuos.

Para obtener la etiqueta de residuos, ver el siguiente:
https://www.iquimica.unam.mx/index.php?option=com_content&view=article&id=396

1) Qiu-Ju Liang, Jian-Lin Xu, Yun-He Xu and Teck-Peng Loh. Chem. Commun. (2018). 54. 2357.

2) New Jersey Department of Health and Senior Services. Hazardous substance fact sheet.
(2001). Disponible en: https://www.nj.gov/health/eoh/rtkweb/documents/fs/1702.pdf


https://www.iquimica.unam.mx/index.php?option=com_content&view=article&id=396
https://www.nj.gov/health/eoh/rtkweb/documents/fs/1702.pdf

