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RESÚMEN 

La reducción catódica de 4-fluorobenzonitrilo, 4-yodobenzonitrilo, 4-cianofenil triflato, 

4-yodonitrobenceno, 3-yodonitrobenceno, 2-yodonitrobenceno y yodobenceno en 

DMF/Benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4, durante una electrólisis en discontinuo y en un solo paso 

a temperatura ambiente, da lugar al producto de acoplamiento cruzado correspondiente: 

4-fenilbenzonitrilo, 4-fenilnitrobenceno, 3-fenilnitrobenceno, 2-fenilnitrobenceno y bifenilo con 

rendimientos de bajos a moderados. El mecanismo propuesto, investigado por voltametría 

cíclica, y análogamente a lo descrito en ausencia de benceno, implica la formación del anión 

arilo. El anión arilo reacciona con benceno para formar el σH-complejo que es oxidado en las 

condiciones de reacción, esta reacción compite con la protonación del anión arilo, en todos los 

casos. La reactividad de cada anión arilo determina, entre otros, la viabilidad de la reacción. Así, 

en las mismas condiciones experimentales, 4-cianofenil tosilato, 4-cianofenil mesilato, 

4-yodotolueno y 4-yodoanisol no muestran la formación de los productos de acoplamiento 

cruzado correspondientes. 

Los productos de acoplamiento cruzado obtenidos se reducen a potenciales muy próximos o 

más positivos que los reactivos. Lo que ha motivado el estudio de la sustitución de la electrólisis 

en batch por la electrólisis en continuo. Para ello se ha construido un reactor modular de flujo 

del tipo ‘plate-to-plate’ con un cuerpo no conductor y con una placa de carbono vítreo de 1 cm 

x 10 cm como electrodo de trabajo y una placa de cobre de 1 cm x 10 cm sobre la que se deposita 

electroquímicamente una capa de Pt como contraelectrodo. Diversos parámetros 

electroquímicos (tales como potencial o carga consumida) y parámetros de celda (tales como 

caudal volumétrico, distancia inter-electródica o geometría del canal) han sido evaluados y 

optimizados. Se ha escogido como ejemplo la síntesis de 4,4’-dinitroestilbeno mediante la 

electrorreducción de 4,4’-dinitrobibencilo en DMF+0.1 M Bu4NBF4. Los resultados obtenidos son 

comparables, pero no mejoran en esta primera aproximación, a los obtenidos en batch. 

 

 
The electrochemical reduction of 4-fluorobenzonitrile, 4-iodobenzonitrile, 4-cyanophenyl 

triflate, 4-iodonitrobenzene, 3-iodonitrobenzene, 2-iodonitrobenzene and iodobenzene in 

DMF/Benzene (20/80)+0.6 M Bu4NBF4, in one-pot reaction and at room temperature, leads to 

the corresponding cross-coupling product: 4-phenylbenzonitrile, 4-phenynitrobenzene, 

3-phenynitrobenzene, 2-phenynitrobenzene and biphenyl with low to moderate yields. The 

proposed mechanism involves the formation of the aryl anion that is consistent with the number 

of transferred electrons. The aryl anion reacts with benzene to form a σH-complex that is 

oxidized to the cross-coupling product in the reaction conditions. In identical conditions, 

4-cyanophenyl tosylate, 4-cyanophenyl mesylate, 4-iodotolune and 4-iodoanisole do not show 

the formation of the corresponding cross-coupling products. 

The obtained cross-coupling products are reduced at very close or more positive potential than 

the reagents. This fact has motivated the substitution of batch electrolysis with flow electrolysis. 

For this purpose, a plate-to-plate modular flow reactor with a non-conducting housing with 1 

cm x 10 cm glassy carbon plate as working electrode and a 1 cm x 10 cm copper plate with 

completely electrodeposited Pt has been built. Several electrochemical parameters (as potential 

or charge) and cell parameters (as flow rate, inter-electrodic distance or geometry of the 

channels) are evaluated and optimized. Synthesis of 4,4’-dinitrostilbene via electroreducion of 



 

VI 
 

4,4’-dinitrobibenzyl in DMF+0.1 M Bu4NBF4 is presented. The obtained results are comparable 

to obtained batch electrolysis results.  
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Figura 3.2.1: Voltametría cíclica de 4-fluorobenzonitrilo 9.2 mM (A), 4-clorobenzonitrilo 9.9 mM 

(B), 4-bromobenzonitrilo 10.9 Mm (C) y 4-yodobenzonitrilo 7.4 mM (D) en DMF+0.1 M Bu4NBF4 

en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, bajo atmosfera 

inerte y a temperatura ambiente. 
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Figura 3.2.2: Voltametría cíclica de 2-fluorobenzonitrilo 13.7 mM (A), 3-fluorobenzonitrilo 10.4 

mM (B) y 4-fluorobenzonitrilo 9.2 mM (C) en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono 

vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, bajo atmosfera inerte y a temperatura 

ambiente. 
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Figura 3.2.3: Voltametría cíclica de 4FBN 5.3 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 1.0 V s-1, barrido: -1.00/-2.70/-1.00 V, 

bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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C / mM v / V s-1 Epc / V vs SCE ΔEpc / mV Z 

5,3 

0.5 -2.36 60 2.0 

1.0 -2.36 74 1.8 

10 -2.37 74 1.4 

50 -2.38 89 1.2 

100 -2.39 89 1.1 

500 -2.42 104 0.9 

15,4 

0.5 -2.37 89 1.9 

1.0 -2.37 60 1.5 

5.0 -2.41 104 1.9 

10 -2.42 104 1.7 

50  -2.45 133 1.4 

100 -2.51 163 1.3 

200 -2.50 163 1.2 

300 -2.54 207 1.1 

34,1 

0.5 -2.28 89 1.5 

1.0 -2.31 89 1.5 

5.0 -2.46 118 1.3 

10 -2.49 118 1.1 

50 -2.62 237 1.2 

100 -2.65 237 1.0 
 

Tabla 3.2.1: Parámetros electroquímicos correspondientes a voltametrías de 4FBN 5.3, 15.4 y 

34.1 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a diferentes 

velocidades de barrido, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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Figura 3.2.4: Voltametrías cíclicas de 4FBN 5.3, 15.4 y 34.1 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en 

electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a velocidades de barrido de 1.0 y 100 V s-1, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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Figura 3.2.5: Voltametría cíclica de una electrólisis de 4FBN 5.5 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en 

electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 

/ -3.00 / 0.00 V y a temperatura ambiente antes (──) y después (····) de la electrólisis. 

Electrólisis realizada a un potencial controlado de -2.40 V, 1 F, bajo atmosfera inerte y a 

temperatura ambiente. 

-2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

Potencial (V (vs SCE))  

Figura 3.2.6: Voltametría cíclica de 4,4’-DCNBPh 8.2 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo 

de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -2.40 / 0.00 V, 

bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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C4FBN / mM Conversióna / % Selectividadb / % Rendimientoc / % 

5.5 48 23 11 

12.5 48 19 9 

34.1 44 16 8 
 

Tabla 3.2.2: Conversión y selectividad de la electrorreducción del 4FBN DMF+0.1 M Bu4NBF4 a 

diferentes concentraciones aplicando un potencial controlado de -2.40 V, 1F, bajo atmosfera 

inerte y a temperatura ambiente. a Del 4FBN. b Del 4,4’-DCNBPh. c Rendimiento = [Conversión x 

Selectividad]/100. 

 

F / Cmol-1) Conversióna / % Selectividadb / % Rendimientoc / % 

1 48 19 9 

2 88 7 6 

3 90 2 2 

4 92 1 1 
 

Tabla 3.2.3: Conversión y selectividad de la electrorreducción del 4FBN 12.2 mM DMF+0.1 M 

Bu4NBF4 aplicando un potencial controlado de -2.40 V, 1, 2, 3 y 4 F, bajo atmosfera inerte y a 

temperatura ambiente. a 4FBN. b 4,4’-DCNBPh. c Rendimiento = [Conversión x Selectividad]/100. 
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-2.6 -2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2 -1.0

10 µA

A

 

-2.8 -2.6 -2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2 -1.0

50 µA

Potencial (V vs. SCE)

B

 

Figura 3.2.7: Voltametría cíclica de 4FBN en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono 

vítreo (Φ ca. 1 mm), pseudo-electrólisis a -2.40 V (30 s), bajo atmosfera inerte y a temperatura 

ambiente. C4FBN=5.3 mM, barrido: -2.70 / -1.00 / -2.70 V y velocidad de barrido 10 V s-1 (A). 

C4FBN=34.1 mM, barrido: -2.80 / -1.00 / -2.80 y velocidad de barrido 5.0 V s-1(B). 
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-3.0 -2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

Potencial (V vs. SCE)

 Antes de la electrólisis

 Después de la electrólisis [1F]

10 µA

 

Figura 3.2.8: Voltametría cíclica de una disolución de 4FBN 15.7 mM en DMF/benceno 

(40/60)+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 

0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -3.00 / 0.00 V y a temperatura ambiente antes (──) y después (····) de la 

electrólisis. Electrólisis realizada a un potencial controlado de -2.50 V, 1 F, bajo atmosfera 

inerte y a temperatura ambiente. 

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

Potencial (V (vs SCE))  

Figura 3.2.9: Voltametría cíclica de 4PhBN 6.4 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -2.70 / 0.00 V 

bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 

 

 



Figuras y tablas 

12 
 

 

 

 

% Benceno Eapp / V vs SCE % 4PhBN % 4,4’-DCNBF 

0 -2.40 0 100 

10 -2.40 8 92 

16,7 -2.40 22 78 

20 -2.40 33 67 

30 -2.40 27 73 

50 -2.45 35 65 

60 -2.50 36 64 

70 -2.60 52 48 

80 -2.85 82 18 
 

Tabla 3.2.4: Relación de productos de acoplamiento de la electrorreducción del 4FBN ca. 10 

mM DMF/benceno+0.1 M Bu4NBF4 aplicando un potencial controlado más negativo al 

potencial de pico del 4FBN, 1F, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 

 

Conc. Bu4NBF4 / M Epc / V vs SCE) ΔEp / mV 

0.1 -1.39 120 

0.2 -1.30 90 

0.3 -1.26 78 

0.4 -1.25 78 

0.5 -1.23 73 

0.6 -1.21 60 
 

Tabla 3.2.5: Parámetros electroquímicos correspondientes a voltametrías de 9-fluorenona en 

DMF/benceno (20/80) a diferentes concentraciones de Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo 

(Φ ca. 1 mm), T=10 °C bajo atmosfera inerte. 

 

F / Cmol-1 Conv.a / % Sel.b / % Rend.b / % Sel.c/ % Rend.c / % 

1 15 47 7 47 7 

2 77 9 7 17 13 

3 93 0 0 10 9 
 

Tabla 3.2.6: Conversión y selectividad de la electrorreducción 4FBN 13.4 mM DMF/benceno 

(20/80)+0.6 M Bu4NBF4 aplicando un potencial controlado de -2.40 V, 1, 2 y 3 F, Ta=10 °C bajo 

atmosfera inerte. a 4FBN. b 4,4’-DCNBPh.c 4PhBN. d Rendimiento = [Conversión x 

Selectividad]/100. 
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-3.0 -2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

Potencial (V vs. SCE)

 Antes de la electrólisis

 Después de la electrólisis [1F]

 Después de la electrólisis [2F]

 Después de la electrólisis [3F]

10 µA

 

Figura 3.2.10: Voltametría cíclica de una disolución de 4FBN 13.4 mM en DMF/benceno 

(20/80)+0.6 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 

0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -3.00 / 0.00 V y a temperatura ambiente antes (──) y después de la 

electrólisis. Electrólisis realizada a un potencial controlado de -2.40 V, con una carga 

consumida de 1 (····), 2 (─ ─) y 3 (─ · ─) F, T=10 °C bajo atmosfera inerte. 
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-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

5 µA

Potencial (V vs. SCE)  

Figura 3.2.11: Voltametría cíclica de 2FBN 9.0 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido: 0.1 V s-1, barrido: 0.00 / -2.50 / 0.00 V, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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C / mM v /V s-1 Epc / V vs SCE E° / V vs SCE ΔEpc / mV Ipc / µA z 

4.0 

0,1 -2.1 - 44 8,34 1,15 

1 -2.14 -2.1 60 25,60 1,12 

5 -2.2 -2.17 60 47,41 0,93 

10 -2.23 -2.19 60 67,32 0,93 

50 -2.25 -2.18 60 137,48 0,85 

100 -2.26 -2.18 89 184,89 0,81 

9.0 

0,1 -2,11 - 44 16,96 1,0 

0,5 -2,14 - 60 36,78 1,0 

1 -2,17 - 60 49,67 0,9 

5 -2,18 - 89 105,07 0,9 

10 -2,21 - 89 143,28 0,8 

50 -2,22 -2,20 89 243,58 0,6 

15.5 

1 -2,17 -2,13 60 85,33 0,96 

5 -2,17 -2,13 60 189,63 0,96 

10 -2,17 -2,13 60 251,26 0,90 

50 -2,20 -2,13 89 455,11 0,73 

100 -2,23 -2,14 89 625,78 0,71 

500 -2,38 -2,17 210 1019,26 0,52 
 

Tabla 3.2.7: Parámetros electroquímicos correspondientes a voltametrías de 2FBN en DMF+0.1 

M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a diferentes concentraciones y 

velocidades de barrido, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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-2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2 -1.0 -0.8

10 µA

A

 

-2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2 -1.0 -0.8

10 µA

B

 

-2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2 -1.0 -0.8

Potencial (V vs. SCE)

10 µA

C

 

Figura 3.2.12: Voltametría cíclica de 2FBN en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono 

vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido 1.0 V s-1, bajo atmosfera inerte y a temperatura 

ambiente. C2FBN=4.0 mM (A).  C2FBN=9.0 mM (B).  C2FBN=15.5 mM (C). 
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-2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2 -1.0

10 µA

A

 

-2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2 -1.0

100 µA

10 µA

Potencial (V vs. SCE)

B

 

Figura 3.2.13: Voltametría cíclica de 2FBN 9.0 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. Velocidad de 

barrido 0.1 V s-1 (A). Velocidad de barrido 50 V s-1 (B). 
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-2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2 -1.0 -0.8 -0.6

10 µA

Potencial (V vs. SCE)

A

 

-2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2

10 µA

Potencial (V vs. SCE)

B

 

Figura 3.2.14: Voltametría cíclica de 2FBN 10.9 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), realizando dos ciclos a una velocidad de barrido 0.5 V s-1, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente. Barrido: -0.50/-2.50/-0.50 V (A). Barrido: -1.20/-

2.50/-1.20 V (B). 
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-2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2 -1.0 -0.8 -0.6 -0.4 -0.2 0.0

10 µA

A

 

-2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2 -1.0 -0.8 -0.6 -0.4 -0.2 0.0

10 µA

Potencial (V vs. SCE)

B

 

Figura 3.2.15: Voltametría cíclica de 2FBN en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono 

vítreo (Φ ca. 1 mm), pseudo-electrólisis a -2.50 V (30 s), barrido: -2.50/0.00/-2.50 V y velocidad 

de barrido 1.0 V s-1, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. C2FBN=4.0 mM (A) y 15.5 

mM (B). 
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-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5

Potencial (V vs. SCE)

 Antes de la electrólisis

 Después de la electrólisis [1F]

10 µA

  

Figura 3.2.16: Voltametría cíclica de una disolución de 2FBN 9.0 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en 

electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: -0.50 

/ -2.50 / -0.50 V y a temperatura ambiente antes (──) y después (····) de la electrólisis. 

Electrólisis realizada a un potencial controlado de -2.15 V, 1 F, bajo atmosfera inerte y a 

temperatura ambiente. 
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-2.6 -2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2 -1.0 -0.8 -0.6

10 µA

Potencial (V vs. SCE)  

Figura 3.2.17: Voltametría cíclica de 2FBN 11.1 mM en DMF/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 

en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: -0.50 

/ -2.70 / -0.50 V, T=10 °C bajo atmosfera inerte. 

-2.6 -2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6 -1.4 -1.2 -1.0 -0.8 -0.6

10 µA

Potencial (V vs. SCE)  

Figura 3.2.18: Voltametría cíclica de 2FBN 11.1 mM en DMF/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 

en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm, T=10 °C bajo atmosfera inerte, pseudo-electrólisis 

a -2.70 V (30 s), barrido: -2.70 / -0.50 / -2.70 V y velocidad de barrido 0.5 V s-1. 
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-2.4 -2.2 -2.0 -1.8 -1.6

Potencial (V vs. SCE)

10 µA

 

Figura 3.2.19: Voltametría cíclica de 3FBN 10.4 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, bajo atmosfera inerte, barrido: -

1.50 / -2.50 / -1.50 V y a temperatura ambiente. 
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-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 1.5

Potential (V vs. SCE)

10 µA

 

Figura 3.2.20: Voltametría cíclica de 4IBN 10.1 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -2.70 / 1.50 / 

0.00 V, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 1.5

10 µA

A

 

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 1.5

10 µA

Potencial (V vs. SCE)

B

 

Figura 3.2.21: Voltametría cíclica de 4IBN 10.1 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), barrido: -2.50/1.50/-2.50 V y velocidad de barrido 0.5 V s-1, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente. Pseudo-electrólisis a -2.00 V / 30 s (A). Pseudo-

electrólisis a -2.50 V / 30 s (B). 

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

Potencial (V vs. SCE)

 Antes de la electrólisis

 Después de la electrólisis [2F]

10 µA

 

Figura 3.2.22: Voltametría cíclica de una disolución de 4IBN 10.3 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 

en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -

2.50 / 0.00 V y a temperatura ambiente antes (──) y después (····) de la electrólisis. Electrólisis 

realizada a un potencial controlado de -1.90 V, 2 F, bajo atmosfera inerte y a temperatura 

ambiente. 
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-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 1.5

10 µA

Potencial (V vs. SCE)  

Figura 3.2.23: Voltametría cíclica de 4IBN 10.0 mM en DMF/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 

en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 1.50 

/ -2.50 / 1.50 V y T=10 °C bajo atmosfera inerte. 
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-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 1.5

10 µA

Potencial (V vs. SCE)  

Figura 3.2.24: Voltametría cíclica de 4FBN 10.0 mM en DMF/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 

en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), T=10 °C bajo atmosfera inerte, pseudo-electrólisis 

a -1.90 V (30 s), barrido: -2.70 / 1.50 / -2.70 V y velocidad de barrido 0.5 V s-1. 

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 1.5

Potencial (V vs. SCE)

 Antes de la electrólisis

 Después de la electrólisis [2F]

10 µA

 

Figura 3.2.25: Voltametría cíclica de una disolución de 4IBN 10.3 mM en DMF/benceno 

(20/80)+0.6 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 

0.5 V s-1, barrido: 1.50 / -2.50 / 1.50 V antes (──) y después (····) de la electrólisis. Electrólisis 

realizada a un potencial controlado de -1.90 V, 2 F, T=10 °C bajo atmosfera inerte. 
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-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

A

 

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

B

 

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

C

 

 

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

Potencial (V vs. SCE)

D

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

Potencial (V vs. SCE)

E

 

Figura 3.3.1: Voltametría cíclica de 3,5-DFBN 10.4 mM (A), 2,5-DFBN 15.9 mM (B), 2,6-DFBN 

10.3 Mm (C), 2,4-DFBN 11.7 mM (D) y 3,4-DFBN 9.3 mM (E) en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en 

electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, bajo atmosfera 

inerte y a temperatura ambiente. 
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-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

Potencial (V vs. SCE)  

Figura 3.3.2: Voltametría cíclica de 3,5-DFBN 10.4 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -2.50 / 0.00 V, 

bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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v /V s-1 Epc / V vs SCE E° / V vs SCE ΔEpc / mV Ipc / µA z 

0,5 -1.86 -1.85 60 34.2 1.0 

1 -1.88 -1.86 60 48.4 1.0 

5 -1.92 -1.86 60 113.8 1.0 

10 -1.95 -1.88. 90 151 1.2 

25 -1.99 -1.90 90 222.8 1.1 

50 -1.99 -1.90 90 293.9 1.0 
 

Tabla 3.3.1: Parámetros electroquímicos correspondientes a voltametrías de 3,5-DFBN 10.4 

mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a diferentes 

velocidades de barrido, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

A

  

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

Potencial (V vs. SCE)

B

 

Figura 3.3.3: Voltametría cíclica en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 

1 mm), velocidad de barrido de 0.50 V s-1, barrido: bajo atmosfera inerte y a temperatura 

ambiente. 2,5-DFBN 15.9 mM con barrido: 0.00 / -2.50 / 0.00 V (A). 2,6-DFBN 10.3 mM con 

barrido: 0.00 / -2.50 / 0.00 V (B). 
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 v /V s-1 Epc / V vs SCE E° / V vs SCE ΔEpc / mV Ipc / µA Z 

2
,5

-D
FB

N
 0,5 -1.88 - 60 66.4 1.2 

1 -1.89 - 60 86.3 1.1 

5 -1.90  60 182.5 1.1 

10 -1.93 - 75 251.3 1.2 

50 -1.95 -1.87 90 474.1 1.1 

2
,6

-D
FB

N
 

0,5 -1.92 - 60 52.2 1.5 

1 -1.94 - 60 72.1 1.5 

10 -1.97 - 75 206.2 1.5 

50 -2.07 - 136 355.6 1.5 

100 -2.08 - 136 512.0 1.6 

250 -2.09 -1.98 150 692.2 1.4 

500 -2.11 -2.00 166 900.7 1.4 
 

Tabla 3.3.2: Parámetros electroquímicos correspondientes a voltametrías de 2,5-DFBN 15.9 

mM y 2,6-DFBN 10.3 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) 

a diferentes velocidades de barrido, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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A

 

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

100 µA

B

 

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

100 µA

Potencial (V vs. SCE)

C

 

Figura 3.3.4: Voltametrías cíclicas de 2,5-DFBN 15.9 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo 

de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a velocidades de barrido de 0.5 (A), 10 (B) y 50 (C) V s-1, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente 
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Potencial (V vs. SCE)
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100 µA

Potencial (V vs. SCE)
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Figura 3.3.5: Voltametrías cíclicas de 2,6-DFBN 10.3 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo 

de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a velocidades de barrido de 0.5 (A), 50 (B) y 250 (C) V s-1, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA
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Figura 3.3.6: Voltametría cíclica de 2,5-DFBN 15.9 mM (A) y de 2,6-DFBN 10.3 mM (B) en 

DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), pseudo-electrólisis a -2.50 V 

(30 s), barrido 0.00 / -2.50 / 0.00 V y velocidad de barrido 0.5 V s-1, bajo atmosfera inerte y a 

temperatura ambiente. 
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-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

 Antes de la electrólisis 

 Después de la electrólisis [1F] A

 

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

Potencial (V vs. SCE)

 Antes de la electrólisis 

 Después de la electrólisis [1F]B

 

Figura 3.3.7: Voltametría cíclica de una disolución DFBN en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo 

de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1 y a temperatura ambiente 

antes (──) y después (····) de la electrólisis. Electrólisis de 2,5-DFBN 15.9 mM realizada a un 

potencial controlado de -2.10 V, 1 F, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente (A). 

Electrólisis de 2,6-DFBN 10.3 mM realizada a un potencial controlado de -2.20 V, 1 F, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente (B). 
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Figura 3.3.8: Voltametría cíclica en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 

1 mm), bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 2,4-DFBN 11.7 mM, velocidad de 

barrido de 1.0 V s-1 con barrido: 0.00 / -2.70 / 0.00 V (A). 3,4-DFBN 9.3 mM, velocidad de 

barrido de 0.5 V s-1 con barrido: 0.00 / -2.80 / 0.00 V (B). 
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 v /V s-1 Epc / V vs. SCE E° / V vs SCE ΔEpc / mV Ipc / µA z 

2
,4

-D
FB

N
 

0,5 -2.13 - 60 70.2 1.8 

1 -2.13 - 60 97.7 1.8 

10 -2.16 - 90 256.0 1.8 

50 -2.26 - 136 483.6 1.9 

100 -2.29 - 151 616.3 1.8 

500 -2.38 - 210 900.7 1.4 

3
,4

-D
FB

N
 0.1 -2.04 - 60 34.6 2.5 

0,5 -2.07 - 60 65.4 2.1 

1 -2.10 - 60 99.6 2.3 

10 -2.13 - 75 258.4 2.1 
 

Tabla 3.3.3: Parámetros electroquímicos correspondientes a voltametrías de 2,4-DFBN 11.7 

mM y 3,4-DFBN 9.3 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a 

diferentes velocidades de barrido, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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100 µA

Potencial (V vs. SCE)

C

 

Figura 3.3.9: Voltametrías cíclicas de 2,4-DFBN 11.7 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo 

de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a velocidades de barrido de 0.5 (A), 10 (B) y 100 (C) V s-1, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente 
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Figura 3.3.10: Voltametrías cíclicas de 3,4-DFBN 9.3 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo 

de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a velocidades de barrido de 0.1 (A), 0.5 (B) y 10 (C) V s-1, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente 
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C

 

Figura 3.3.11: Voltametría cíclica de 2,4-DFBN 11.7 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo 

de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), pseudo-electrólisis a -2.20 (A), -2.40 (B) y -2.60 (C) V (30 s), 

barrido 0.00 / -2.80 / 0.00 V y velocidad de barrido 0.5 V s-1, bajo atmosfera inerte y a 

temperatura ambiente. 
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Figura 3.3.12: Voltametría cíclica de 3,4-DFBN 9.3 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), pseudo-electrólisis a -2.20 (A), -2.50 (B) y -2.70 (C) V (30 s), 

barrido 0.00 / -2.80 / 0.00 V y velocidad de barrido 1.0 V s-1, bajo atmosfera inerte y a 

temperatura ambiente.  
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 Después de la electrólisis [1.3F] A

 

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

Potencial (V vs. SCE)

 Antes de la electrólisis 

 Después de la electrólisis [1.6F]B

 

Figura 3.3.13: Voltametría cíclica de una disolución DFBN en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo 

de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1 y a temperatura ambiente 

antes (──) y después (····) de la electrólisis. Electrólisis de 2,4-DFBN 11.7 mM realizada a un 

potencial controlado de -2.20 V, 1.3 F, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente (A). 

Electrólisis de 3,4-DFBN 10.1 mM realizada a un potencial controlado de -2.20 V, 1.6 F, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente (B). 
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Figura 3.3.14: Voltametría cíclica de 2,4-DFBN 11.7 mM (A) y 3,4-DFBN 10.1 mM (B) en 

DMF/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad 

de barrido de 0.5 V s-1, T=10 °C bajo atmosfera inerte. 
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-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA
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 Antes de la electrólisis 

 Después de la electrólisis [1.3F]A

 

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0
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Potencial (V vs. SCE)

 Antes de la electrólisis 

 Después de la electrólisis [1.6F] B

 

Figura 3.3.15: Voltametría cíclica de una disolución DFBN en DMF/benceno (20/80)+0.6 M 

Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1 y a 

temperatura ambiente antes (──) y después (····) de la electrólisis. Electrólisis de 2,4-DFBN 11.7 

mM realizada a un potencial controlado de -2.20 V, 1.3 F, bajo atmosfera inerte y a 

temperatura ambiente (A). Electrólisis de 3,4-DFBN 10.1 mM realizada a un potencial 

controlado de -2.20 V, 1.6 F, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente (B). 
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-1.3 -1.2 -1.1 -1.0 -0.9 -0.8 -0.7 -0.6 -0.5

10 µA

Potencial (V vs. SCE)

C
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Potencial (V vs. SCE)

10 µA

D

 

Figura 3.4.1: Voltametría cíclica de 4-fluoronitrobenceno 4.8 mM (A), 4-cloronitrobenceno 9.6 

mM (B), 4-Bromonitrobenceno 5.3 mM (C) y 4-yodonitrobenceno 4.9 mM (D) en DMF+0.1 M 

Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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Figura 3.4.2: Voltametría cíclica de 2-yodonitrobenceno 13.7 mM (A), 3-yodonitrobenceno 10.4 

mM (B) y 4-yodonitrobenceno 4.9 mM (C) en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono 

vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, bajo atmosfera inerte y a temperatura 

ambiente. 
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Figura 3.4.3: Voltametría cíclica de 4INB 9.9 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -1.50 / 1.50 / 

0.00 V, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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v / V s-1 Epc / V vs SCE ΔEpc / mV Z 

0.05 -1.04 60 1.3 

0.1 -1.04 60 1.2 

0.5 -1.04 60 1.1 

1.0 -1.01 66 1.1 

5.0 -1.04 72 1.0 

10 -1.05 72 1.0 
 

Tabla 3.4.1: Parámetros electroquímicos correspondientes a voltametrías de 4INB 9.9 mM en 

DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a diferentes velocidades de 

barrido, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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Figura 3.4.4: Voltametrías cíclicas de 4INB 9.9 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a velocidades de barrido de 0.05 (A), 0.5 (B) y 10 (C) V s-1, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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Figura 3.4.5: Voltametría cíclica de 4INB 9.9 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), pseudo-electrólisis a -1.05 V (30 s), barrido -1.50 / 1.50 / -1.50 V y 

velocidad de barrido 0.5 V s-1, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente.  
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Figura 3.4.6: Voltametría cíclica de 4INB en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo 

(Φ ca. 1 mm), pseudo-electrólisis a -1.05 V (30 s), barrido: 0.50 / -1.50 / -0.50 V y velocidad de 

barrido 0.05 V s-1, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente.C4INB=9.9 mM (A), 

C4INB=20 mM (B). 
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Figura 3.4.7: Voltametría cíclica de 4,4’-DNBPh 3.8 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: -0.60 / -1.20 / -0.60 V, 

bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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 Antes de la electrólisis

 Después de la electrólisis [1F]

10 µA

 

Figura 3.4.8: Voltametría cíclica de una disolución de 4INB 8.9 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en 

electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), barrido: 0.00 / -1.50 / 1.50 / 0.00 V y velocidad de 

barrido de 0.5 V s-1 y a temperatura ambiente antes (──) y después (····) de la electrólisis. 

Electrólisis realizada a un potencial controlado de -1.50 V, 1 F, bajo atmosfera inerte y a 

temperatura ambiente. 
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Figura 3.4.9: Voltametría cíclica de 4INB 10.8 mM en DMF/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 en 

electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a velocidades de barrido de 0.5 (A), 0.05 (B) y 0.005 

(C) V s-1, T = 10 °C bajo atmosfera inerte. 
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Figura 3.4.10: Voltametría cíclica de 4INB 10.8 mM en DMF/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 en 

electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), T=10 °C bajo atmosfera inerte, pseudo-electrólisis a -

1.40 V (30 s), barrido: -1.40 / -0.50 / -1.40 V y velocidad de barrido 0.005 V s-1. 

-1.2 -1.0 -0.8 -0.6 -0.4

Potencial (V vs. SCE)

 Antes de la electrólisis 

 Después de la electrólisis [1F]

5 µA

 

Figura 3.4.11: Voltametría cíclica de una disolución de 4INB 10.3 mM en DMF/benceno 

(20/80)+0.6 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), barrido: -0.50 / -1.30 / -

0.50 V y velocidad de barrido de 0.05 V s-1 antes (──) y después (····) de la electrólisis. Electrólisis 

realizada a un potencial controlado de -1.10 V, 1 F, T=10 °C bajo atmosfera inerte. 
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Figura 3.4.12: Voltametría cíclica de 4PhNB 5.5 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, bajo atmosfera inerte y a 

temperatura ambiente. 
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v / V s-1 Epc / V vs SCE ΔEpc / mV Z 

0.05 -1.00 60 1.5 

0.1 -1.00 60 1.5 

0.5 -1.01 60 1.2 

1.0 -1.01 60 1.1 

2.5 -1.02 60 1.1 

5.0 -1.02 60 1.0 
 

Tabla 3.4.2: Parámetros electroquímicos correspondientes a voltametrías de 3INB 12.8 mM en 

DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a diferentes velocidades de 

barrido, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 

 

v / V s-1 Epc / V vs SCE ΔEpc / mV Z 

0.05 -1.00 60 1.2 

0.1 -1.02 66 1.2 

0.5 -1.10 108 1.2 

1.0 -1.11 108 1.1 
3 

Tabla 3.4.3: Parámetros electroquímicos correspondientes a voltametrías de 2INB 12.1 mM en 

DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a diferentes velocidades de 

barrido, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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Figura 3.4.13: Voltametrías cíclicas de 3INB 12.8 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a velocidades de barrido de 0.05 (A), 0.5 (B) y 2.5 (C) V s-1, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente 
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Figura 3.4.14: Voltametrías cíclicas de 2INB 12.1 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a velocidades de barrido de 0.05 (A), 0.1 (B), 1.0 (C) V s-1, bajo 

atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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Figura 3.4.15: Voltametría cíclica en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 

1 mm), bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 3INB 12.8 pseudo-electrólisis a -1.05 

V (30 s), barrido: -0.50/-1.50/-0.50 V y velocidad de barrido 0.05 V s-1(A). 2INB 12.1 mM, 

pseudo-electrólisis a -1.05 V (30 s), barrido -1.50/0.50/-1.50 V y velocidad de barrido 0.50 V s-

1(B).  
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Figura 3.4.16: Voltametría cíclica en DMF/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.05 V s-1, T=10 °C bajo atmosfera inerte. 

3INB 11.2 mM, barrido: -0.20 / -1.20 / -0.20 V (A). 2INB 10.7 mM, barrido: -0.50 / -1.50 / -0.50 

V (B). 
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Figura 3.4.17: Voltametría cíclica de una disolución de 3INB 11.2 mM en DMF/benceno 

(20/80)+0.6 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), 

barrido: -0.20 / -1.20 / -0.2 V y velocidad de barrido de 0.05 V s-1 antes (──) y después (····) de la 

electrólisis. Electrólisis realizada a un potencial controlado de –0.95 V, 1 F, T = 10 °C bajo 

atmosfera inerte (A). Voltametría cíclica de 3PhNB 11.3 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en 

electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, bajo atmosfera 

inerte y a temperatura ambiente (B). 
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Figura 3.4.29: Voltametría cíclica de una disolución de 2INB 10.3 mM en DMF/benceno 

(20/80)+0.6 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), 

barrido: -0.50 / -1.50 / -0.50 V y velocidad de barrido de 0.05 V s-1 antes (──) y después (····) de 

la electrólisis. Electrólisis realizada a un potencial controlado de –1.05 V, 1 F, T = 10 °C bajo 

atmosfera inerte (A). Voltametría cíclica de 2PhNB 10.5 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en 

electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, bajo atmosfera 

inerte y a temperatura ambiente (B). 
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Figura 3.5.1: Voltametría cíclica de yodobenceno 12.7 mM (A), 4-yodotolueno 11.0 mM (B) y 

4-yodoanisol 10.9 mM (C) en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), 

velocidad de barrido de 0.5 V s-1, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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Figura 3.5.2: Voltametría cíclica de fluorobenceno 7.9 mM (A), clorobenceno 8.6 mM (B), 

bromobenceno 11.4 Mm (C) y yodobenceno 12.7 Mm (D) en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo 

de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, bajo atmosfera inerte y a 

temperatura ambiente. 
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Figura 3.5.3: Voltametría cíclica de IB 12.7 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. Velocidad de 

barrido de 0.5 V s-1, barrido: -0.00 / -2.70 / 1.50 / 0.00 V (A). Pseudo-electrólisis a -1.70 V (30 s), 

barrido 0.00 / -2.70 / 1.50 / 0.00 V y velocidad de barrido 1.0 V s-1 (B). 
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v /V s-1 Epc / V vs SCE E° / V vs SCE ΔEpc / mV Ipc / µA z 

0.1 -2.37 - 150 30.34 1.9 

0.25 -2.37 - 150 46.93 1.9 

0.50 -2.37 - 180 58.79 1.9 

1.0 -2.37 - 180 84.39 1.8 

5.0 -2.37 - 180 227.56 2.0 

10 -2.49 - 180 279.70 1.9 

50 -2.56 - 210 597.33 2.0 

100 -2.59 - 210 786.96 2.0 

 

Tabla 3.5.1: Parámetros electroquímicos correspondientes a voltametrías de IB 12.7 mM en 

DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a diferentes velocidades de 

barrido, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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Figura 3.5.4: Voltametría cíclica de IB 11.8 mM en DMF/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 en 

electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), T = 10 °C bajo atmosfera inerte. Velocidad de barrido 

de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -2.80 / 1.50 / 0.00 V (A). Pseudo-electrólisis a -2.60 V (30 s), barrido 

-2.80 / 1.50 / -2.80 V y velocidad de barrido 0.5 V s-1 (B). Velocidad de barrido de 0.5 V s-1 antes 

(──) y después (····) de la electrólisis, barrido: 0.00 / -2.80 / 1.20 / 0.00 V, electrólisis realizada a 

un potencial controlado de -2.60 V, 2 F, T=10 °C bajo atmosfera inerte (C). 
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Figura 3.5.5: Voltametría cíclica de BPh 10.0 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -2.80 / 0.00 V, 

bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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Figura 3.5.6: Voltametría cíclica de 4IT 11.0 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. Velocidad de 

barrido de 0.5 V s-1, barrido: -0.00 / -2.80 / 1.70 / 0.00 V (A). Pseudo-electrólisis a -2.80 V (30 s), 

barrido 0.00 / -2.80 / 1.70 / 0.00 V y velocidad de barrido 1.0 V s-1 (B). 
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Figura 3.5.7: Voltametría cíclica de 4IA 10.0 mM en DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. Velocidad de 

barrido de 0.5 V s-1, barrido: -0.00 / -2.70 / 1.50 / 0.00 V (A). Pseudo-electrólisis a -2.70 V (30 s), 

barrido 1.50 / -2.70 / 1.50 V y velocidad de barrido 1.0 V s-1 (B). 
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v /V s-1 Epc / V vs SCE E° / V vs SCE ΔEpc / mV Ipc / µA z 

0,10 -2.19 - 180 23.23 1,9 

0,25 -2.19 - 180 28.44 1.5 

0,50 -2.19 - 180 54.04 1.9 

1,0 -2.28 - 180 82.49 1.8 

5,0 -2.41 - 180 182.52 2.0 

10 -2.41 - 180 246.52 2.0 

50 -2.63 - 240 445.63 2.0 
 

Tabla 3.5.2: Parámetros electroquímicos correspondientes a voltametrías de 4IT 11.0 mM en 

DMF+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm) a diferentes velocidades de 

barrido, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. 
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Figura 3.5.8: Voltametría cíclica de 4IT 10.8 mM en DMF/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 en 

electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), T = 10 °C bajo atmosfera inerte. Velocidad de barrido 

de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -2.60 / 1.70 / 0.00 V (A). Pseudo-electrólisis a -2.60 V (30 s), barrido 

0.00 / -2.60 / 1.70 / 0.00 V y velocidad de barrido 0.5 V s-1 (B). Velocidad de barrido de 0.5 V s-1 

antes (──) y después (····) de la electrólisis, barrido: 0.00 / -2.50 / 1.30 / 0.00 V, electrólisis 

realizada a un potencial controlado de -2.40 V, 2 F, T=10 °C bajo atmosfera inerte (C). 
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Figura 3.5.9: Voltametría cíclica de 4IA 10.0 mM en DMF/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 en 

electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), T=10 °C bajo atmosfera inerte. Velocidad de barrido 

de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -2.50 / 1.50 / 0.00 V (A). Pseudo-electrólisis a -2.80 V (30 s), barrido 

-2.80 / 1.50 / -2.80 V y velocidad de barrido 0.5 V s-1 (B). Velocidad de barrido de 0.5 V s-1 antes 

(──) y después (····) de la electrólisis, barrido: 0.00 / -2.50 / 1.50 / 0.00 V, electrólisis realizada a 

un potencial controlado de -2.40 V, 2 F, T=10 °C bajo atmosfera inerte (C). 
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Figura 4.2.1: Voltametría cíclica 4TsOBN 9.7 mM (A), 4MsOBN 9.8 mM (B) y 4TfOBN 11.0 mM 

(C) en ACN+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido 

de 0.5 V s-1, T=10 °C bajo atmosfera inerte. 



Figuras y tablas 

78 
 

 

 

 

-2.5 -2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0

10 µA

A

 

 

-2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0

10 µA

 Antes de la electrólisis

 Después de la electrólisis [1.5F]

Potencial (V vs. SCE)

B

 

Figura 4.2.2: Voltametría cíclica de 4TsOBN 9.7 mM en ACN+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), T = 10 °C bajo atmosfera inerte. Velocidad de barrido de 0.5 V s-1, 

barrido: 1.00 / -2.50 / 1.00 V (A). Velocidad de barrido de 0.5 V s-1 antes (──) y después (····) de 

la electrólisis, barrido: 0.00 / -2.20 / 0.00 V, electrólisis realizada a un potencial controlado 

de -2.15 V, 1.5 F, T=10 °C bajo atmosfera inerte (B). 
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Figura 4.2.3: Voltametría cíclica de tereftalonitrilo 7.3 mM en ACN+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo 

de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -1.80 / 0.00 V, 

T=10 °C bajo atmosfera inerte (A). Voltametría cíclica de una electrólisis de 4TsOBN 9.8 mM en 

ACN+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V 

s-1, barrido: 0.00 / -2.20 / 0.00, T=10 °C bajo atmosfera inerte antes (──) y después (····) de la 

electrólisis. Electrólisis realizada a un potencial controlado de -1.70 V, 1 F, utilizando 

tereftalonitrilo como mediador, T=10 °C bajo atmosfera inerte. Las curvas (- ٠ -) y (- - -) 

corresponden a 4TsOBN 9.7 mM y tereftatalonitrilo 7.3 mM, respectivamente, en ACN+0.1 M 

Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, T=10 °C 

bajo atmosfera inerte (B).  
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Figura 4.2.4: Voltametría cíclica de 4TsOBN 9.7 mM en ACN/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 

en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -

2.20 / 0.00 V, T = 10 °C bajo atmosfera inerte (A). Antes (──) y después (····) de la electrólisis. 

Electrólisis realizada a un potencial controlado de -2.10 V, 1.5 F, T = 10 °C bajo atmosfera inerte 

(B). 
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Figura 4.2.5: Voltametría cíclica de 4MsOBN 9.8 mM en ACN+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), T = 10 °C bajo atmosfera inerte. Velocidad de barrido de 0.5 V s-1, 

barrido: 1.00 / -2.60 / 1.00 V (A). Velocidad de barrido de 0.5 V s-1 antes (──) y después (····) de 

la electrólisis, barrido: 0.00 / -2.50 / 0.00 V, electrólisis realizada a un potencial controlado 

de -2.15 V, 1 F, T=10 °C bajo atmosfera inerte (B). 
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Figura 4.2.6: Voltametría cíclica de ftalonitrilo 8.3 mM en ACN+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -2.00 / 0.00 V, 

T=10 °C bajo atmosfera inerte (A). Voltametría cíclica de una electrólisis de 4MsOBN 11.3 mM 

en ACN+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 

0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -2.20 / 0.00, T=10 °C bajo atmosfera inerte antes (──) y después (····) de 

la electrólisis. Electrólisis realizada a un potencial controlado de -1.85 V, 1 F, utilizando 

ftalonitrilo como mediador, T=10 °C bajo atmosfera inerte. Las curvas (- ٠ -) y (- - -) 

corresponden a 4MsOBN 9.8 mM y ftatalonitrilo 8.3 mM, respectivamente, en ACN+0.1 M 

Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, T=10 °C 

bajo atmosfera inerte (B).  
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Figura 4.2.7: Voltametría cíclica de 4MsOBN 10.4 mM en ACN/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 

en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), T = 10 °C bajo atmosfera inerte. velocidad de 

barrido de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -2.40 / 0.00 V (A). Velocidad de barrido de 0.5 V s-1 antes 

(──) y después (····) de la electrólisis, barrido: 0.00 / -2.40 / 0.00 V, electrólisis realizada a un 

potencial controlado de -2.15 V, 1 F, T=10 °C bajo atmosfera inerte (B). 
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Figura 4.2.8: Voltametría cíclica de 4TfOBN 11.0 mM en ACN+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de 

carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 1.00 / -2.50 / 1.00 V, 

T=10 °C bajo atmosfera inerte (A). Voltametría cíclica de una electrólisis de 4TfOBN 14.6 mM 

en ACN+0.1 M Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 

0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -2.50 / 0.00 V, T = 10 °C bajo atmosfera inerte antes (──) y después (····) 

de la electrólisis. Electrólisis realizada a un potencial controlado de -1.95 V, 1.5 F, T=10 °C bajo 

atmosfera inerte (B). 
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Figura 4.2.9: Voltametría cíclica de una electrólisis de 4TfOBN 11.4 mM en ACN+0.1 M Bu4NBF4 

en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, barrido: 

0.00 / -2.20 / 0.00 V, T=10 °C bajo atmosfera inerte antes (──) y después (····) de la electrólisis. 

Electrólisis realizada a un potencial controlado de -1.70 V, 1 F, utilizando terephtalonitrilo como 

mediador, bajo atmosfera inerte y a temperatura ambiente. Las curvas (- ٠ -) y (- - -) 

corresponden a 4TfOBN 11.4 mM y tereftatalonitrilo 9.0 mM, respectivamente, en ACN+0.1 M 

Bu4NBF4 en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), velocidad de barrido de 0.5 V s-1, T=10 °C 

bajo atmosfera inerte (B). 
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Figura 4.2.10: Voltametría cíclica de 4TfOBN 11.8 mM en ACN/benceno (20/80)+0.6 M Bu4NBF4 

en electrodo de carbono vítreo (Φ ca. 1 mm), T = 10 °C bajo atmosfera inerte. Velocidad de 

barrido de 0.5 V s-1, barrido: 0.00 / -2.50 / 0.00 V (A). Velocidad de barrido de 0.5 V s-1 antes 

(──) y después (····) de la electrólisis, barrido: 0.00 / -2.50 / 0.00 V, electrólisis realizada a un 

potencial controlado de -1.95 V, 1.5 F, T=10 °C bajo atmosfera inerte (B). 
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Figure 5.2.1: Cyclic voltammetry in DM+0.1 M Bu4NBF4 at glassy carbon electrode (Φ ca. 1 

mm), scan rate 0.50 V s-1, under inert atmosphere and at room temperature. DNB 10 mM, scan: 

0.00 / -1.50 / 0.00 V (A). tDNS 10 mM, scan: 0.00 / -1.20 / 0.00 V (B). DNB 10 mM , scan: 0.00 / 

-1.50 / 0.00 V, under inert atmosphere and at room temperature before (──) and after (····) 

electrolysis. Electrolysis at controlled potential of -1.30 V, 1.2F under inert atmosphere and at 

room temperature (C). 
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Figure 5.2.2: Conversion and selectivity of the divided batch electroreduction of DNB 10 mM in 

DMF+0.1 M Bu4NBF4 at a controlled potential of -1.30 V, 0 - 2 F, under inert atmosphere at 

room temperature. 
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Figure 5.3.1: Conversion and selectivity of flow cell electroreduction of DNB 10 mM in DMF+0.1 

M Bu4NBF4 at room temperature. Controlled potential of -1.30 V and flow rate: 30 – 70 µl min-1 

(A). Controlled potential between -1.00 and -1.40 V and flow rate: 60 µl min-1 (B). Conversion of 

electrolysis at controlled potential of -1.30 V and flow rate: 30 – 70 µl min-1 using different 

spacer thickness (C). 
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10. PUBLICACIONES 

A continuación, se presenta la publicación derivada del trabajo realizado durante la presente 

tesis doctoral titulada Electrochemically promoted arylation of iodoaromatics. 

Por otra parte, se espera la publicación de otros dos artículos durante los próximos meses. Uno 

trata el comportamiento electroquímico de diferentes dinitrobibencilos y el otro la síntesis 

electroquímica en continuo del trans-4,4’-dinitroestilbeno, cubriendo la estancia en el grupo de 

investigación ‘Advanced Reactor Technology’ en la University of Antwerp. 
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11. CURRICULUM VITAE 

 

Formación académica 

Licenciatura en Química – Universitat Autònoma de Barcelona (Barcelona): septiembre de 

2007 - febrero de 2012. 

Máster Interuniversitario en Electroquímica. Ciencia y Tecnología – Universidad de Alicante 

(Alicante): setiembre de 2012 – julio de 2013. 

Doctorado en Electroquímica. Ciencia y Tecnología – Universitat Autònoma de Barcelona 

(Barcelona): octubre de 2013 – cursando. 

 

Cursos: 

Inglés para Químicos – Universitat Autònoma de Barcelona (Barcelona): del 17 de febrero al 5 

de mayo de 2014. 

Microscopía electrónica de transmisión y rastreo – Universitat Autònoma de Barcelona 

(Barcelona): 4 de marzo de 2014. 

Espectroscopia de masas – Universitat Autònoma de Barcelona (Barcelona): 6 de marzo de 

2014. 

Cristalografía y difracción de rayos X – Universitat Autònoma de Barcelona (Barcelona): 19 de 

marzo de 2014. 

 

Congresos 

XXXIV Reunión del Grupo de Electroquímica de la Real Sociedad Española de Química y XV 

Encontro Ibérico de Electroquímica – Valencia: 15 al 17 de julio de 2013. 

• Póster: Reactividad Electrquímica de Compuestos Cianoaromáticos. 

XXXV MEETING OF ELECTROCHEMISTRY OF SPANISH ROYAL SOCIETY OF CHEMISTRY AND 1ST 

E3 MEDITERRANEAN SYMPSIUM: ELECTROCHEMISTRY FOR ENVIRONMENT AND ENERGY – 

Burgos: 14 al 16 de julio de 2014. 

• Presentación oral: Electrochemically Promoted Arylation Reactions. 

• Póster: C-C Bond Formation: Homocoupling vs. Cross-Coupling. 

XXXVI Reunión del GE-RSEQ / XVII ENCONTRO IBÉRICO DE ELECTROQUÍMICA – Vigo: 13 al 15 

de julio de 2015. 

• Póster: Rotura de Enlace vs. Dimerización: 4-Cianofenil Mesilato, 4-Cianofenil Tosilato y 

4-Cianofenil Triflato en Reacciones Iniciadas por Transferencia Electrónica. 
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E3 2016 – II MEDITERRANEAN SYMPOSIUM: ELECTROCHEMISTRY FOR ENVIRONMENT AND 

ENERGY – Gargnano (Italia): 14 al 16 de setiembre de 2016. 

• Presentación oral: Room-Temperature Electrochemical Induced Direct C-H Arylation  

10th World Congress of Engineering Chemistry – Barcelona: 1 al 5 de octubre de 2017. 

• Póster: Electrosynthesis of trans-4,4’-dinitrostilbene by continuous flow technology 

 

Estancia en Grupos de Investigación: 

Estancia de investigación en el grupo de ‘Advanced Reactor Technology’ – Univesiteit 

Antwerpen (Amberes, Bélgica): 28 de agosto al 30 de noviembre de 2016. 

 

Publicaciones 

Electrochemically promoted arylation of iodoaromatics – I. Gallardo, S. Soler, J. Electroanal. 
Chem. 2017. 

 


