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Practica No. 1

Determinacion del punto de fusién
Propdésitos:
Que el alumno
e Determine el punto de fusion de una sustancia.
e Utilice el punto de fusion como criterio de pureza e identificacion de una
sustancia.

Fundamento:

El punto de fusién es una propiedad fisica de las sustancias que se define
como la temperatura a la cual la fase sélida y la liquida se encuentran en
equilibrio bajo una atmoésfera de presidn, esto quiere decir que es la
temperatura a la cual un sdlido pasa al estado liquido. Para determinar el punto
de fusion de una sustancia se considera el intervalo de temperatura en la cual
la sustancia solida comienza a fundir hasta que se vuelve completamente
liguida. Si la sustancia esté pura el intervalo de fusién es maximo de un grado,
si la sustancia esta impura el intervalo es mayor a un grado ademas se observa
un abatimiento del punto de fusion, esto significa que el intervalo de fusién se
lleva a una temperatura menor. Los puntos de fusion de las sustancias se
encuentran reportados en tablas, manuales de hojas de seguridad y el Index
Merck. Debido a lo anterior el punto de fusion se utiliza como criterio de
identificacion de sustancias.

Para la identificacion de una sustancia pura desconocida es util la
determinacion del punto de fusién mixto. Esta prueba consiste en colocar en un
capilar la muestra desconocida, en otro capilar la sustancia de referencia que
se piensa es idéntica a la muestra problema, y en un tercer capilar una mezcla
(1:1) la sustancia de referencia y la muestra problema, si las sustancias son
idénticas, la temperatura a la cual funden sera la misma, si la mezcla tiene un
punto de fusion diferente esto indica que las sustancias son distintas.

Cuando no se dispone de una sustancia de referencia el punto de fusion se
utiliza solo como un criterio de pureza y como prueba preliminar de identidad.
En los laboratorios de la Opcion Técnica contamos con aparatos para
determinar el punto de fusion, en la siguiente figura se muestra una foto.
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Figura No. 1 Aparato para determinar punto de fusion

Material Sustancias
3 Capilares Posibles muestras problema:
1 Lampara de alcohol o mechero o Benzofenona (47-49 °C)
3 Vidrios de reloj o Acido Benzoico (121-124°C)
Apz_al,rato para determinar el punto de o Acido citrico (157-159°C)
fusion o Alfa-naftol (95-96°C)
Termoémetro de -10-260 °C o Acido salicilico (158-161°C)
Mortero con pistilo Precaucion es irritante al

contacto manéjese con
guantes
Todas las sustancias deben estar
pulverizadas

Metodologia:
Actividades para el profesor:
a) Las muestras deben estar pulverizadas en mortero.*
b) Para evitar la contaminacion de los frascos de reactivo colocar las
muestras en vidrios de reloj o frascos vial y etiquetarlos debidamente.
Actividades para el alumno:

1.

2.

5.
6.

Cerrar los tubos capilares por un extremo con la flama de una
lampara de alcohol o mechero.

Numerar los capilares: 1, 2, 3, llenarlos de acuerdo a la tabla
siguiente:

Capilar Sustancia
1 Muestra problema
2 Mezcla (1:1) de la muestra problema y la referencia
3 Referencia

Para el llenado adecuado de los capilares se puede ayudar dando
pequenos golpecitos para que el polvo se acomode en el fondo del
capilar, llenar aproximadamente hasta 2 mm de la longitud del
capilar.

Colocar los tres capilares en el aparato de Fusion, y prender el
equipo a una temperatura baja, la velocidad de calentamiento ideal
debe ser de 1 grado por minuto.**

Observar detenidamente a que temperatura comienzan a fundir.
Anotar en la tabla de resultados la temperatura de inicio y termino de
fusion de cada capilar.

* La mezcla debe estar homogénea para ello se puede triturar un mortero.

** Dependiendo del punto de fusion de la referencia y de la eficiencia del
aparato, se puede iniciar con un calentamiento de 5 grados por minuto, y 20
grados antes de llegar al punto de fusion disminuir la velocidad.
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Resultados:
Capilar Temperatura de Temperatura de
fusioén inicial (°C) fusion final (°C)
1-Muestra
problema
2-Mezcla
3-Referencia

NOTA: El intervalo de fusion puede variar de acuerdo a la precision del aparato
de fusion utilizado, independientemente de la pureza de las sustancias.

Cuestionario:

1. De acuerdo a los resultados ¢la muestra problema es igual o diferente a
la referencia?

2. Explicar como se espera que sea el punto de fusion de una mezcla que
contiene dos compuestos diferentes pero con el mismo punto de fusion.

Bibliografia:

1) Avila Zéarraga y otros. (2001). Quimica Orgéanica Experimentos con
Enfoque ecoldgico, UNAM, México.

2) Miranda Ruvalcaba y otros (2005). Técnicas basicas para la
experimentacion en quimica organica, UNAM, México.

3) Shriner, Ralph L. y otros. (2004). Identificacidn sistematica de
compuestos organicos, Limusa, México.
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Diagrama ecoldgico. Practica 1 Punto de fusion.

Colocar los capilares en un
frasco con acetona agitar
suavemente hasta disolver las

sustancias.

/N

Sacar los capilares y
cortar el extremo

inferior.

Separar las
sustancias por
destilacion simple

VAV

Lavarlos de nuevo
con Acetona

A\ 4

A 4

Reutilizarlos
cerrando de nuevo
un extremo

La Acetona se
reutiliza.

Los sélidos se
secan por completo
y se confinan o
recuperan por
cristalizacion.
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Evaluacién

Para comprobar que se cumple con la metodologia requerida para la
determinacién del punto de fusién, llenar la siguiente lista de cotejo y anotar
las recomendaciones pertinentes.

El alumno:

1.-¢ Maneja adecuadamente el capilar en la flama del

mechero?

2.- ¢ Etiqueta los capilares correctamente?

3.- ¢ Maneja las sustancias quimicas de forma segura?

4.- ¢ Manipula el aparato de punto de fusion de acuerdo a

las instrucciones de la practica?

5.- ¢ Observa detenidamente la temperatura en el

termémetro?

6.- ¢ Registra datos de forma limpia y ordenada?

7.- ¢ Obtiene conclusiones sobre la pureza de la sustancia

de acuerdo al rango de punto de fusién?

8.- ¢ Trabaja colaborativamente con sus compafieros de

equipo?

9.- ¢, Su lugar de trabajo esta limpio y ordenado?

10.- ¢ Trata los residuos de acuerdo al diagrama ecoldogico

de la practica?

Recomendaciones:
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Practica No. 2
Extraccion simple y maltiple.

Propdsitos:

Que el alumno:

e |dentificar la extraccion como un método de separacion de mezclas, sus
caracteristicas y los factores que intervienen.

e Realizar la extraccion del ambroxol (principio activo) de un jarabe para la
tos.

¢ Identificar experimentalmente el ambroxol extraido.

Fundamento:

La extraccion es un proceso de separacion en el cual uno 0 mas compuestos
contenidos en un sdlido o un liquido se reparten o distribuyen entre dos fases
diferentes. Las fases pueden ser liquido-liquido constituidas por dos liquidos
inmiscibles, solido-liquido uno o mas compuestos contenidos en una fase
sélida son extraidos por una fase liquida.

Por lo general, en la extraccion liquido-liquido uno de los disolventes es agua y
el otro un disolvente organico inmiscible en agua. Cuando la densidad del
disolvente organico es mayor que la del agua forma la fase inferior (cloroformo
d=1.49, o tetracloruro de carbono d=1.59). Si la densidad es menor, forma la
fase superior (éter etilico d=0.71, benceno d=0.88).

Cuando una disoluciébn acuosa, que contiene un soluto A, se agita
enérgicamente con un disolvente organico inmiscible en ella y se deja reposar
se forman dos fases. El soluto se habra repartido entre los dos disolventes de
acuerdo con sus solubilidades respectivas, hasta encontrar el equilibrio en
donde las concentraciones del soluto en la fase organica y en la fase acuosa
son constantes.

Cuando el soluto es muy soluble en uno de los disolventes, pasa casi en su
totalidad de un disolvente a otro con solo una extraccion. A este método se le
conoce como extraccion simple. Para asegurar la extraccion del soluto es
recomendable utilizar porciones pequefas del disolvente, a este método se
conoce como extraccion multiple.

Los factores esenciales que afectan las separaciones por extraccion son: la
solubilidad de los compuestos en los disolventes organicos, el pH de la
disolucidon acuosa, la formacion de complejos y la variacién en el volumen de
los disolventes.
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Material

Sustancias

2 Embudos de separacién de 250
mL

2Soportes Universales

2 Anillos metalicos

3Probetas de 25 mL

2 Probetas de 50 mL

3 Vasos de precipitado de 100
mL

2 Pipetas graduadas de 5 mL
1 Pipeta graduada de 1 mL

2 Frascos chicos de vidrio

2 Portaobjetos

2 Tubos capilares

1 Espatula

Algodon

Frasco comercial de ambroxol 300 mg
Clorhidrato de ambroxol

Cloroformo

Hidroxido de amonio

Hidroxido de sodio 1N

Agua destilada

Solucién reactivo de &cido nitrico (0.130
g/mL)

Isopropanol

Solucién reactivo de nitrato de plata (0.04
g/mL)

Solucién reactivo de amoniaco (0.1 g/mL)

Metodologia:
a) Preparacién de la muestra:

1. Sujetar el anillo metalico al soporte universal y colocar el embudo de
separacion dentro del anillo. Verificar que la llave del embudo este cerrada.

Transferir 20 mL del jarabe de adulto de ambroxol
separacion. Ver la figura No. 1.

al embudo de

Figura No. 1
Posicion correcta del embudo de separacion
2. Adicionar al embudo de separacion 20 mL de agua destilada, 5 mL de
hidréxido de sodio 1Ny 10 mL de cloroformo.
3. Tapar el embudo de separacién y agitar lentamente durante algunos
minutos.”. Ver la figura No. 2.
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Figura No. 2
Agitacion suave del embudo de separacién.

Después del tiempo de agitacién, colocar el embudo de separacién en el
anillo metalico, quitar el tapon y dejar que se formen las dos fases.

Separar la fase clorofomica en un vaso de precipitado de 100 mL. Repetir
nuevamente la extraccion con 10 mL de cloroformo y juntar ambas fases
cloroformicas. Utilizar esta fase para la identificacion del clorhidrato de
ambroxol.

“NOTA: Liberar la presion interna del embudo de separacién después de cada
agitacion. Para ello con la mano derecha tomar de la parte superior el embudo
de separacion, con el dedo indice mantener la tapa del embudo unido a la boca
del mismo y con el resto de la mano sostener el embudo. Posteriormente,
agitar lentamente durante algunos segundos. Sin quitar la posicion de la mano
derecha invertir el embudo de separacion de forma tal que la llave quede en la
parte superior. Sin dirigirla al cuerpo o a algun compafiero, abre lentamente la
llave del embudo, deja salir los gases y ciérrala nuevamente para volver a
agitar. Realiza este ultimo paso después de cada agitacion. Ver esquema 1.
Utiliza guantes de latex y lentes de proteccién cuando realices la extraccion.

b)

1.
2.

Identificacion del clorhidrato de ambroxol (principio activo):

Colocar 0.5 mL de la fase cloroformica en un tubo de ensayo.

Agregar 0.5 mL de solucion reactivo de &cido nitrico y unas gotas de
solucion reactivo de nitrato de plata, se forma un precipitado blanco
grumoso.

Agregar unas gotas de solucion reactivo de amoniaco.

Si el precipitado se disuelve estards comprobando la presencia de
ambroxol.

Cuestionario:

1.
2.

3.

¢ A qué se debe que el cloroformo forme la fase inferior?

¢Por qué crees que se utiliza cloroformo para realizar la extraccion del

principio activo?

¢, Qué otro disolvente se puede utilizar en la extraccion del principio activo?
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4. ¢Para que se adiciona hidroxido de sodio en la extraccion?

Bibliografia:

1) Secretaria de Salud.

Mexicanos. México.

(2003). Farmacopea de los Estados Unidos

Diagrama ecoldgico. Practica 2 Extraccién simple y multiple

Fase acuosa

A 4

Colectar en un
recipiente,
neutralizar y tirar en
la tarja (NaCl + H,O
+ azlcares del
jarabe)

Fase organica

Fase cloroféormica
solo con el
Ambroxol

Fase cloroférmica
con Nitrato de Plata
Hidréxido de sodio
Ambroxol y Acido

\ 4

nitrico.

\ 4

Colectar en un
recipiente,
posteriormente
destilar el
cloroformo

Colectar en un
recipiente, precipitar
las sales de plata.

Reutilizar el
cloroformo

Ambroxol para uso

Recuperar el

futuro.
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Evaluacion

Para verificar que se trabaja en el laboratorio siguiendo el procedimiento
establecido para la extraccion, llenar la siguiente guia de observacién para un
comparfero, ademas de llenar una para ti como auto evaluacién vy al final,
comentar los resultados obtenidos en el grupo.

Nombre del compafiero :
rara | frecuente- .

nunca siempre
vez mente

1.- Consulta las hojas de seguridad
para conocer las caracteristicas de
las sustancias.

2.- Verifica que la llave del embudo
de separacion esté cerrada.

3.- Transfiere con seguridad e
higiene las sustancias al embudo de
separacion.

4.- Tapa el embudo antes de agitar

5.- Agita lentamente el embudo de
separacion.

6.- Libera la presion interna del
embudo de separacion después de
cada agitacion

7.- Destapa el embudo de
separacion cuando espera que se
separen las fases.

8. Trabaja colaborativamente con
sus compaiieros de equipo.

9.- Su lugar de trabajo esta limpio y
ordenado.

10. Trata los residuos como lo indica
el diagrama ecolégico

Tu nombre :
rara | frecuente- )
nunca siempre

vez mente

1.- Consulta las hojas de seguridad
para conocer las caracteristicas de
las sustancias.

2.- Verifica que la llave del embudo
de separacion esté cerrada.

3.- Transfiere con seguridad e
higiene las sustancias al embudo de
separacion.

4.- Tapa el embudo antes de agitar

5.- Agita lentamente el embudo de
separacion.
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Tu nombre :
rara | frecuente- .
nunca siempre

vez mente

6.- Libera la presion interna del
embudo de separacion después de
cada agitacion

7.- Destapa el embudo de
separacién cuando espera que se
separen las fases.

8. Trabaja colaborativamente con
sus comparieros de equipo.

9.- Su lugar de trabaja esta limpio y
ordenado.

10. Trata los residuos como lo indica
el diagrama ecologico

Recomendaciones:
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Practica No. 3

Decoloracién
Propdésitos:
Que el alumno:
e Reconocer los principios teéricos de la decoloracion.
e Aplicar la decoloracion como parte de un proceso de purificacion de
sustancias.

Fundamento:

La decoloracion consiste en retirar de una mezcla sustancias organicas
coloridas que son consideradas impurezas. EI método mas comun de
decoloracion es utilizando carbon activado.

El carbon activado es un material natural que se produce al calentar madera u
otro material organico en ausencia de aire. Se caracteriza por tener grandes
cantidades de poros microscépicos que adsorben moléculas de
contaminantes. La adsorcidon es un proceso por el cual las moléculas de
impurezas se adhieren a la superficie del carbon activado. La union entre el
carbon y las impurezas se lleva a cabo por medio de fuerzas electrostaticas
débiles. El crbon activado, por ser un compuesto covalente, muestra
preferencia por moléculas que tienden a ser no idnicas y poco polares. Tal es el
caso de la mayoria de los compuestos organicos. Por lo tanto, el carbén
activado se considera un adsorbente casi universal de moléculas organicas.

Debido a lo anterior, una de las principales aplicaciones del carbon activado es
la purificacién de liquidos y gases contaminados con alguna molécula orgénica.
De forma industrial se lleva a cabo la decoloracion de jugos, néctares,
vinagres, azucares, mieles, caramelos, aguas residuales y potables, entre otras
mezclas.

La decoloracion forma parte del proceso de purificacion de sustancias por el
método de cristalizacion. Es frecuente que los productos de sintesis organicas
se encuentren contaminados con otras sustancias organicas que les confieren
colores caracteristicos. La filtracion mediante carbdon activado ayuda a la
eliminacion de las impurezas coloridas.

Material

Sustancias

Embudo de tallo corto

Vasos de precipitados de 250

mL.

Papel filtro.
Varilla de vidrio.
Soporte universal.
Anillo de metal.
Mechero.

Tela de asbesto.

Azlcar morena,
estandar, piloncillo o
mascabado
Refrescos coloridos.
Bebidas coloridas sin
gas (Frutsi, Pau-Pau,
etc.)

Vinagre de manzana.

Agua contaminada.
Carbon activado
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Metodologia:

1.
2.

© N

9.
10.

Disolver el azUcar hasta formar un jarabe poco espeso.

Doblar el papel filtro por multiples pliegues (ver procedimiento en la
figura No. 2) y colocarlo dentro del embudo de tallo corto. Ver la
figura No. 1.

Figura No. 1

Posiciéon del embudo en el anillo
Colocar el embudo dentro del anillo de metal sujeto al soporte
universal de manera que lo sostenga.
Colocar la cuarta parte de una cuchara pequefa de carbon activado
en el fondo del papel filtro.
Filtrar por separado el jarabe de azucar, el refresco de color, el
vinagre de manzana y el agua contaminada. Nota: el agua
contaminada puede ser agua de uso domeéstico (lavado de ropa,
platos, floreros, etc.), la cual se dejé sedimentar desde el dia anterior.
Recolectar cada filtrado por separado en un vaso de precipitados.
Comparar el filtrado con la sustancia original. Anotar los resultados.
En caso de que la decoloracion no haya sido notoria, agregar a la
solucién carbon activado y calentar hasta que la sustancia hierva
suavemente.
Filtrar usando papel filtro.
Recolectar el filtrado. Anotar los resultados.

Tabla de resultados:

Sustancia original Filtracion en frio Filtracion en caliente
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Figura No. 2
Procedimiento para doblar el papel filtro por multiples pliegues.
Bibliografia:
2) Avila Zarraga y otros. (2001). Quimica Organica Experimentos con
Enfoque ecologico, UNAM, México.
3) http://lwww.carbotecnia.info/carbon%?20activado.htm
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Diagrama ecologico. Practica 3 Decoloracion

Disoluciones
decoloradas

Vinagre:
Neutralizarlo

Disoluciones de
bebidas, azlcares, o
aguas
contaminadas:

A 4

A 4

Desechar en la tarja

Desechar en la tarja.

Papel filtro con
carbon activado

A\ 4

Carbon activado:

Colectarlo en bolsa y

confinar. Se puede

reutilizar si se lava con 1)
HCI, 2) NaOH, 3) H,O y 4)
Se calienta por 1 hora a

400 °C.

A 4

Papel filtro Colectar
en bolsa y colocar
en basura organica
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Evaluacion

Para comprobar que se cumple con la metodologia requerida para realizar una
decoloracion, llenar la siguiente lista de cotejo y anotar las recomendaciones
pertinentes.

El alumno:

1.-¢ Maneja correctamente el material de laboratorio?

2.- ¢ Dobla el papel filtro adecuadamente?

3.- ¢ Maneja las sustancias quimicas de forma segura?

4.- ¢ Obtiene conclusiones sobre la eficacia del proceso de
acuerdo a los resultados obtenidos?

5.- ¢ Trabaja colaborativamente con sus compafieros de

equipo?

6.- ¢, Su lugar de trabajo esta limpio y ordenado?

7.- ¢ Trata los residuos de acuerdo al diagrama ecologico

de la practica?

Recomendaciones:
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Practica No. 4

Destilacidon simple
Propdésitos:
Que el alumno:
e Comprender los principios de la destilaciéon simple.
e Realizar la separacion de una bebida alcohdlica por medio de una
destilacion simple.

Fundamento:

La destilaciéon es un método para separar mezclas liguidas homogéneas. Este
meétodo se basa en la diferencia de los puntos de ebullicibn y consiste en la
evaporacion de un liquido, la condensacion del vapor y la coleccion del
condensado.

El punto de ebullicion de un liquido es la temperatura a la cual su presion de
vapor es igual a la presién externa. Para que una sustancia alcance su punto
de ebullicibn es necesario suministrar la energia necesaria para pasar del
estado liquido al estado vapor. Los puntos de ebullicion se ven modificados por
la presion atmosférica a la que se llevan a cabo, por ejemplo, en el caso de la
ciudad de México cuya presion atmosférica es de 585 mm de Hg el agua tiene
un punto de ebulliciéon de 92 °C y a nivel del mar donde la presion atmosférica
es de 760 mm de Hg el punto de ebulliciébn es de 100 °C. Otros factores que
determinan el punto de ebullicion son: el peso molecular, la forma lineal o
ramificada de las moléculas, su polaridad y la asociacién intermolecular.

El destilado se compone de tres fracciones importantes: la cabeza; el cuerpo,
parte que nos interesa colectar y la cola. La primera fraccion del destilado es la
cabeza, se colecta hasta antes de que la temperatura se mantenga constante;
el cuerpo del destilado es la fraccion que se colecta mientras la temperatura de
ebullicibn permanece constante y la cola es el residuo que permanece en el
matraz de destilacion.

Material Sustancias
2 soportes universal 50 mL de una bebida
termoémetro de —10 a 150 °C alcoholica (Brandy,
parrilla de calentamiento mezcal, tequila, anis)

2 pinzas para bureta

matraz de destilacion
refrigerante

2 mangueras

2 tapones de hule horadados
probeta

vaso de precipitados

78



Métodos de Purificacidon y Separacion de sustancias

Metodologia:

1.

m,

N

Colocar 50 mL de la bebida alcohdlica en el matraz de destilacion.

2. Adicionar tres cuerpos de ebullicion.
3.
4. Conectar la manguera a la llave del agua a contracorriente (el agua entra

Armar el equipo como se muestra en la figura No. 1.

por abajo y sale por arriba).

Verificar que el bulbo del termémetro se localice a la altura del brazo del
matraz.

Encender la parrilla de calentamiento..

Anotar el valor de temperatura a la cual cae la primera gota.

Colectar en un recipiente, etiquetado como cabeza, el destilado hasta antes
de que se mantenga constante la temperatura.

Recolectar en un recipiente distinto, etiguetado como cuerpo el destilado
que se obtiene a temperatura constante. Registrar el valor de la
temperatura.

10.Cuando cambie la temperatura, suspender el calentamiento y retirar el

recipiente que contiene el cuerpo. Registrar el valor de temperatura.

11.EVITAR QUE EL MATRAZ DE DESTILACION QUEDE SIN LiQUIDO
12.Medir los volumenes de las fracciones separadas y observar sus

caracteristicas.

Figura No. 1
Equipo de destilacién simple
Resultados:
Tabla de resultados de la destilacion.

Fraccion Caracteristicas Temperatura de Volumen recolectado
destilada ebullicién

Cabeza

Cuerpo

Cola
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Bibliografia:

1) Avila Zéarraga y otros. (2001). Quimica Organica Experimentos con
Enfoque ecologico, UNAM, México.

2) Espriella A. De la vida cotidiana a los conceptos basicos. FALTAN
DATOS.

Diagrama ecoldgico. Practica 4 Destilacion simple

Cuerpo Cabezay cola
A\ 4 A\ 4
Colectar en un Colocar en frascos
frasco y reutilizar por separado y
confinar
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Evaluacion
Para comprobar que se cumple con la metodologia requerida para la
realizacion de una destilacion simple, llevar a cabo la siguiente lista de cotejo.

El alumno:

1.- ¢ Adiciona cuerpos de ebullicién al matraz de

destilacion?

2.- ¢, Arma adecuadamente el aparato de destilacion?.

2.- ¢ Coloca el bulbo del termémetro a la altura del tubo de

desprendimiento del matraz de destilacion?

3.- ¢ Verifica que ajuste adecuadamente el tapdn que se
encuentra en el tubo de desprendimiento con el

refrigerante?

4.- ¢ Sujeta el refrigerante con pinzas?

5.- ¢ Sujeta el matraz de destilacion con pinzas?

6.- ¢ Conecta la manguera del refrigerante a la llave del

agua a contracorriente?

7.- ¢ Sella los posibles puntos de escape de vapor con

cinta adhesiva?

8.- ¢, Anota el valor de la temperatura a la cual cae la

primera gota?

9.- ¢ Colecta en un recipiente etiquetado como cabeza el
destilado hasta antes de que se mantenga constante la

temperatura?

10.- ¢ Recolecta en un recipiente distinto etiquetado como
cuerpo el destilado que se obtiene a temperatura

constante?

11.- ¢ Cuando cambia la temperatura suspende el

calentamiento y retira el recipiente que contiene el cuerpo?

12.- ¢ Evita que el matraz de destilacion quede sin liquido?

13. - Su lugar de trabajo permanece limpio y ordenado?

14.- Trabaja colaborativamente con sus compaferos de
equipo.
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15.-Trata los residuos como lo indica el diagrama

ecoldgico.

Recomendaciones:
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Practica No. 5

Destilacion fraccionada
Propdésitos:
Que el alumno:

Conozca el proceso de destilacién fraccionada y sus caracteristicas.

¢ Distinga la diferencia entre la destilacion simple y fraccionada.
Aplique la destilacion fraccionada en funcién de la diferencia de los
puntos de ebullicion de los componentes de la mezcla de liquidos que se
va a separar.

Fundamento:

El punto de ebullicion de un liquido es la temperatura a al cual su presiéon de
vapor es igual al presion externa. Para que una sustancia alcance su punto de
ebulliciébn, es necesario suministrar la energia suficiente para que pase del
estado liquido al estado vapor.

En general los factores que determinan el punto de ebullicibn son: el peso
molecular, la forma lineal o ramificada de las moléculas, su polaridad y la
asociacion intermolecular. Por ejemplo, en el caso de los alcoholes se ha
observado que a medida que aumenta el niumero de atomos de carbono de la
cadena lineal, el punto de ebullicibn también aumenta; sin embargo, éste
disminuye al aumentar las ramificaciones moleculares.

La destilacion fraccionada debe emplearse para separar y purificar mezclas de
sustancias de punto de ebullicion cercano. Actualmente se dispone de equipos
de destilacion fraccionada muy eficaces para lograrlo en este tipo de destilacion
se utiliza la columna Vigreux (Figura No. 1). La columna de fraccionamiento
proporciona una gran superficie para el intercambio de calor en las condiciones
de equilibrio entre el vapor ascendente y el condensado descendente.

Un ejemplo de destilacion fraccionada puede ser la separacion de la mezcla de
benceno (80 °C) y tolueno (110 °C).

Fig. No.1 Columna Vigreux.
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1 Embudo de vidrio de tallo corto
1 Matraz de destilacion

3 tapones de hule

parrilla con calentamiento
piedras de ebullicion

3 pinzas de tres dedos con nuz
1 termdmetro de -10 a 220 °C
1 probeta de 100 mL

2 mangueras

2 soportes universal

1 probeta graduada de 25 mL

Material Sustancias
3 Matraces Erlenmeyer de 50 mL
1 Columna Vigreaux Metanol
1 Refrigerante de agua Etanol

Metodologia:

1.

2.

Armar el montaje experimental para la destilacion fraccionada como lo
indica la Figura 1.

Cubrir la columna con un material que mantenga constante el calor en la
columna por ejemplo: unicel, franela, algodén, borra, estopa, etc
Colocar 25 mL de metanol y 25 mL de etanol en el matraz de destilacion,
agregar 2 o 3 piedras de ebullicién.

Calentar el sistema a temperatura moderada utilizando una parrilla
eléctrica. NOTA: no encender ninguna flama, las sustancias son
inflamables

Anotar en la tabla No. 1 la temperatura por cada 2 ml de destilado
obtenido. NOTA: evitar que el matraz de destilacion se seque, procurar
gue el residuo en el matraz sea de aproximadamente 5 mL

Tabla No. 1

T de destilacion (°C)

Volumen de

destilacion (mL)

Con los datos de la tabla No. 1 construye en papel milimétrico una grafica de
temperatura vs volumen

6

7.

8.

De acuerdo a la gréafica anterior determinar la cabeza, cuerpo y cola de
cada componente destilado.
Anotar los resultados en la tabla siguiente:
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Tabla No. 2
» Cabeza Cuerpo Cola
Fraccion de la
L Volumen Volumen Volumen
destilacion
(mL) (mL) (mL)

Componente 1

Componente 2

Tratamiento de residuos.

Los residuos obtenidos en este experimento consisten en cabeza y cola de
destilacion de mezclas de disolvente no clorados, los cuales deberan guardarse
para utilizarlos en otras practicas.

Bibliografia:

1) Avila Zéarraga y otros. (2001). Quimica Organica Experimentos con
Enfoque ecologico, UNAM, México.

2) Garritz, Andoni, J.A. Chamizo. (1995). Quimica. Addison Wesley
Iberoamercana, México.

3) Morrison,R., T. (1986). Quimica Organica, Fondo Educativo
Interamericano, México.
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Diagrama ecoldgico. Practica 5 Destilacion fraccionada

Cuerpos (Metanol y

Etanol) Cabezas y colas
\ 4 \ 4
Colectar en frascos Colocar en frascos
y reutilizar por separado y
confinar
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Evaluacion
Para comprobar que se cumple con la metodologia requerida para la
realizacion de una destilacion fraccionada, llevar a cabo la siguiente lista de
cotejo.

El alumno:

1.- ¢ Consulta las hojas de seguridad para conocer las

caracteristicas de las sustancias?

2.- ¢, Arma correctamente el equipo de destilacion?

3.- ¢Adiciona cuerpos de ebullicion al matraz de

destilacion?

4.- ¢ Coloca el bulbo del termémetro a la altura del tubo de

desprendimiento del matraz de destilacion?

5.- ¢ Verifica que ajuste adecuadamente el tapon que se
encuentra en el tubo de desprendimiento con el

refrigerante?

6.- ¢, Sujeta el refrigerante con pinzas?

7.- ¢ Sujeta el matraz de destilacion con pinzas?

8.- ¢, Conecta la manguera del refrigerante a la llave del

agua a contracorriente?

9.- ¢Sella los posibles puntos de escape de vapor con

cinta adhesiva?

10.- ¢ Anota el valor de la temperatura a la cual cae la

primera gota?

11.- ¢ Colecta en un recipiente etiquetado como cabeza el
destilado hasta antes de que se mantenga constante la

temperatura?

12.- ¢ Recolecta en un recipiente distinto etiquetado como
cuerpo el destilado que se obtiene a temperatura

constante?

13.- ¢ Cuando cambia la temperatura suspende el

calentamiento y retira el recipiente que contiene el cuerpo?

14.- ¢ Evita que el matraz de destilacion quede sin liquido?

15. - ¢ Su lugar de trabajo permanece limpio y ordenado?
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no

16.- ¢ Trabaja colaborativamente con sus comparieros de

equipo?

17.- ¢ Trata los residuos como lo indica el diagrama

ecologico?

Recomendaciones:
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Practica No. 6
Destilacién por arrastre de vapor

Propdésitos:

Que el alumno:

e Distinguir el fundamento tedrico de la técnica de destilacion por arrastre de
vapor.

e Aplicar la técnica de destilacion por arrastre de vapor en la separacion de
aceites esenciales de productos naturales.

Fundamento:

La destilaciébn por arrastre de vapor es una técnica, que permite aislar y
purificar sustancias organicas poco solubles o insolubles en agua y ligeramente
volatiles de otros productos no volatiles, permitiendo la purificacion de muchas
sustancias de punto de ebullicion elevado o de aquellas que se descomponen
al alcanzar su punto de ebullicién, mediante una destilacion a baja temperatura.

Los vapores saturados de los liquidos inmiscibles siguen la Ley de Dalton
“cuando dos 0 mas gases 0 vapores, que no reaccionan entre si, se mezclan a
temperatura constante, cada gas ejerce la misma presion que si estuviera solo
y la suma de las presiones de cada uno, es igual a la presion total del sistema”
y su expresion matematica es la siguiente:

Pi=P1+ P+ P3t ... +Ppy

Donde P es la presion total y Py, P,, P, son las presiones parciales.

Al destilar una mezcla de dos liquidos inmiscibles su punto de ebullicién sera la
temperatura a la cual la suma de las presiones parciales es igual a la
atmosférica. Esta temperatura serd inferior al punto de ebullicion del
componente mas volatil.

Cuando se destila una mezcla de liquidos inmiscibles, el punto de ebullicion de
esta mezcla permanece constante hasta que uno de los componentes se ha
evaporado completamente.

La destilacion por arrastre de vapor es de gran utilidad para separar aceites
esenciales de tejidos vegetales, tales como menta, eucalipto, alcanfor, tomillo,
naranjo, etc. Los aceites esenciales son generalmente mezclas complejas de
hidrocarburos, alcoholes, compuestos carbonilicos, aldehidos aromaéticos y
fenoles, los cuales son los que proporcionan el aroma caracteristico.

89



Métodos de Purificacidon y Separacion de sustancias

Material Sustancias
1 matraz de bola de fondo plano de 250 | Agua
mL 30 g de alguna de las siguientes
1 matraz de destilacion de 250 mL sustancias:

1 probeta graduada de 25 mL

Tubo de vidrio doblado de 80 cm de
largo

3 pinzas de tres dedos con nuez

3 tapones de hule monohoradado para

Clavo, té limon, canela en raja, anis,
cascara de naranja, etc.

el matraz de destilacion

1 refrigerante con manguera

2 parrilla de calentamiento

1 Vaso de precipitado de 100 mL

Metodologia:

1.

B w

Montar el equipo como se muestra en la figura No. 1. El matraz no. 1 tiene
un tubo de vidrio doblado, que realiza la conexién con el matraz No.2 que
contiene la muestra y el tubo de vidrio debe de entrar hasta un poco mas de
la mitad de la bola. Verificar que el sistema no tenga fugas.

Colocar aproximadamente 150 mL de agua en el matraz No. 1 (generador
de vapor) y algunos cuerpos de ebullicién.

Colocar 30 g de la muestra en el matraz No. 2.

Calentar el matraz No. 1 hasta que el agua hierva, el vapor generado
pasara al matraz No. 2 separando de esta manera el compuesto que es
inmediatamente arrastrado por el vapor de agua. NOTA: al tapar el matraz
No. 2, cuidar que la conexion de vidrio no se obstruya con los trozos de la
muestra; pues de ser asi no habra paso de la corriente de vapor.

Recibir en un vaso de precipitado de 100 mL el destilado. Guardarlo para
realizar posteriormente una extraccion.

Registrar el volumen obtenido.

Entrada
de agua

Figura No. 1

Equipo de destilacién por arrastre de vapor
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Cuestionario:

¢ Por qué se debe de calentar el matraz No. 27?

Describa cual es el aspecto y el olor que presenta el extracto obtenido.

¢ En que momento se detiene la destilacion?

¢, Como purificarias este producto?

¢, COmo sabes si el extracto del aceite esencial tiene agua?

¢, Qué fraccion del destilado crees tu que corresponde al aceite esencial?
¢, Qué otra técnica de separacion permitiria obtener mayor rendimiento?

Nook,rwhE

Bibliografia:

1) Avila Zarraga y otros. (2001). Quimica Organica Experimentos con
Enfoque ecoldgico, UNAM, México.
2) Dominguez, Xorge. (1975) .Quimica Organica Experimental. Limusa,

México.
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Diagrama ecoldgico. Practica 6 Destilacion por arrastre de vapor.

Residuos orgénicos Destilado
A\ 4 A\ 4
Colocar en bolsa las Extraer con 3
cascaras de limén o porciones de 10 mL
naranja, rajas de de cloroformo

canela, anis y hojas
de té limoén o

eucalipto.
| / \
Desechar en basura Fase acuosa: Se Fase organica: Se
organica desecha destila
Cloroformo se Aceite esencial
guarda para su se puede
reutilizacion guardar como
referencia
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Evaluacién

Para comprobar que se cumple con la metodologia requerida para la
realizaciéon de una destilacion por arrastre de vapor, llevar a cabo la siguiente

lista de cotejo.
El alumno:

si

no

1.- ¢ Arma adecuadamente el equipo de destilacién?

1.- ¢Coloca el tubo de vidrio doblado a la altura

correspondiente en ambos matraces?

2.- ¢ Adiciona cuerpos de ebullicion al matraz de

destilacion?

3.- ¢ Verifica que el sistema no tenga fugas?

4.- ¢ Sujeta el refrigerante con pinzas?

5.- ¢ Sujeta ambos matraces con pinzas?

6.- ¢, Conecta la manguera del refrigerante a la llave del

agua a contracorriente?

7.- ¢, Coloca agua en el matraz de bola?

8.- ¢ Coloca la muestra en el matraz de destilacion?

9.- ¢ Mantiene en calentamiento constante el matraz de

destilacion?

10.- ¢ Recolecta en un recipiente el destilado?

11.- ¢ Verifica que no pase agua al matraz de destilacién?

12.- ¢ Evita que la sustancia del matraz de destilacion se

gqueme?

13. - ¢ Su lugar de trabajo permanece limpio y ordenado?

14.- ¢ Trabaja colaborativamente con sus comparieros de

equipo?

15.- ¢ Trata los residuos como lo indica el diagrama

ecologico?.

Recomendaciones:
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Practica No. 7

Cromatografia en capa fina
Propdésitos:
Que el alumno:
e Reconozca los principios de la cromatografia en capa fina.
e Aplique la técnica de cromatografia en capa fina, para separar los
pigmentos presentes en un extracto de pasto.
e Aplique la cromatografia en capa fina para identificar los componentes de
una mezcla de analgésicos.

Fundamento:

La cromatografia es una técnica para separar e identificar mezclas de
compuestos y se define como la separacién de los componentes de una
mezcla por distribucién entre dos fases, una movil y la otra estacionaria. Debe
su nombre al hecho de que se empleo por primera vez en la separacion de
materiales colorantes. Desde 1906 el catedratico en botanica de la universidad
de Varsovia Michael Tswett, logré separar los pigmentos de hojas vegetales
obtenidos por extraccion con éter de petroleo, utilizando una columna de
carbonato de calcio pulverizado. Los pigmentos separados aparecian como
bandas coloreadas en la columna, lo que justifica el nombre que eligié para el
método (del griego kromatos que significa <color>, y graphos que significa
<escrito>).

La cromatografia en capa fina se lleva acabo empleando como fase
estacionaria un solido (adsorbente) finamente dividido colocado en forma de
una capa fina sobre una placa de vidrio, denominada cromatoplaca.

Para llevar acabo la separacion, se coloca en el origen de la cromatoplaca una
pequefia cantidad de la mezcla por separar y se deja que ascienda por medio
de capilaridad con la ayuda de un disolvente adecuado (eluyente). Los
componentes de la mezcla se separan dependiendo de la afinidad que tengan
con el adsorbente y el eluyente.

Un componente es atraido por el adsorbente de acuerdo a su polaridad, por
ejemplo, los alcoholes, acidos carboxilicos y aminas son compuestos polares y
por lo tanto, son atraidos con mayor fuerza por adsorbentes polares como la
alimina y el 6xido de magnesio. La diferencia de polaridad causara que los
componentes de la mezcla asciendan a diferentes velocidades y se separen.

Por ello es importante realizar una buena eleccion del adsorbente,
considerando las propiedades fisicas (polaridad) del componente a separar.
Los adsorbentes mas empleados son la silica gel y la alimina mientras que la
eleccion del eluyente dependera de la polaridad de los componentes de la
mezcla a separar.

El Factor de retencidon (Rf) es la relacion que se establece entre la altura del

componente separado y la altura alcanzada por el eluyente y nos sirve para
identificar el tipo de sustancia separada.
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Rf = Altura alcanzada por el compuesto

Altura alcanzada por el eluyente
El Rf también se usa para seleccionar el disolvente o mezcla de disolventes
ideales para la separaciéon: si es menor de 0.5 el eluyente es de muy baja
polaridad para la separacion y si es mayor de 0.5 es de muy alta polaridad.

La siguiente lista de adsorbentes y disolventes estan ordenados de menor a
mayor polaridad, lo cual facilita la eleccion del sistema a utilizar para la
separacion de un determinado componente.

Adsorbentes Disolventes
Azucar, almidén Hexano, éter de petrdleo
Inulina Heptano
Talco Ciclohexano
Carbonato de sodio Tetracloruro de carbono
Carbonato de potasio Benceno
Carbonato de calcio Tolueno
Magnesia Cloroformo
Gel de silice activada Eter dietilico
Alumina activada Acetato de etilo
Piridina
Acetona
Propanol
Etanol
Metanol
Agua
Mezclas de acidos, bases con agua y
alcoholes

La cromatografia en capa fina posee la ventaja de ser rapida, sencilla y
versatil. Para realizar las separaciones no es necesario utilizar equipo especial
0 costoso y el analista puede modificar las condiciones experimentales de
manera facil y rapida. Asi la técnica resulta Gtil para diversos propdsitos, tales
como corridas de prueba, para probar fases méviles y estacionarias de la
cromatografia, en el control del progreso de reacciones sintéticas, para hacer

diagndsticos clinicos etc.

Material

Sustancias

Portaobjetos

Tubos capilares

Vaso de precipitados de 150 mL
Probeta de 50 mL

Mortero con pistilo

Tubos de ensayo 15x125
Gradilla

Pipeta graduada 5 mL

Frascos "Gerber"

Lampara de luz UV

Acetato de etilo
Acetona

Etanol absoluto
Silica gel para cromatografia en capa
fina

Yodo

Acido acetilsalicilico
Cafeina

Muestras problema:
Pasto verde fresco
Aspirina
Cafeaspirina
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Mtodologia:

A) Preparacién de placas para cromatografia en placa fina (técnica de

1.

2.

vaciado)

Lavar y desengrasar con acetona los portaobjetos y dejar que sequen
perfectamente.

Preparar en un vaso de precipitados de 150 mL una suspension de silica
gel (30 g) en acetato de etilo (70 mL).

Agitar la suspension y sumergir dos portaobjetos juntos tomandolos por los
lados.

Sacar con cuidado los dos portaobjetos del vaso de precipitados,
permitiendo que se elimine el exceso de suspension.

Con sumo cuidado separar los portaobjetos, evitando hacer contacto con la
superficie que tiene la silica.

Colocar la cromatoplaca sobre una superficie plana y dejar que se evapore
el disolvente. Ver figura No. 1.

Activar las cromatoplacas en una estufa a 100°C durante 30 minutos.

Figura No. 1
Cromatoplacas con silica gel

Extracciéon y separacion de los pigmentos de pasto

1. Triturar en el mortero el aproximadamente 1 g de pasto fresco con 10 mL

de acetato de etilo. Ver figura No. 2.

Figura No. 2
Pigmentos de pasto
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2. En las cromatoplacas preparadas y activadas anteriormente, colocar con la
ayuda de un capilar el extracto de pigmentos en el centro y a una altura de
0.5 cm del borde de la cromatoplaca (Evitar perforar la silica gel). Ver

Figura No. 3
Aplicacion de las muestras

3. Dejar secar y aplicar la muestra dos veces mas en el mismo punto.
4. En la camara de elusion (frasco), colocar acetato de etilo (eluyente) hasta
una altura de 0.4 cm .Ver figura No. 4.

| |

Figura No. 4
Céamara de elusion

5. Colocar la cromatoplaca ligeramente inclinada dentro de la camara de
elusion.

6. Dejar que suba la fase movil (eluyente) hasta que falten aproximadamente
0.5 cm de la cromatoplaca.

7. Retirar la cromatoplaca de la cAmara de elucion, marcar hasta donde llego
la fase movil, asi como los componentes de la muestra.

8. Dejar secar y medir para calcular el Rf. Ver figura No. 5.

Preparacién de las sustancias de referencia

1. Pesar 0.5 g de cada una de las sustancias de referencia (acido
acetilsalicilico y cafeina) y colocarlas en tubos de ensayo perfectamente
etiquetados.

2. Preparar una mezcla 1:1 de etanol absoluto y diclorometano, es decir, medir
7.5 mL de etanol y 7.5 mL de diclorometano.
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Adicionar a cada tubo 5 mL de la mezcla preparada en el punto anterior y
agitar hasta disolver la muestra.

Preparaciéon de la muestra problema

1.

2.

3.

Tomar la mitad de la tableta (cafeaspirina) a analizar y triturarla en el
mortero.

Colocar el triturado en un tubo de ensayo y adicionarle 5 mL de la mezcla
etanol absoluto-dicolorometano preparada anteriormente.

Calentar la mezcla en un bafio Maria durante cinco minutos.

Andlisis de la muestra problema

1.

No

Con la ayuda de una micropipeta o tubo capilar, colocar sobre una de las
cromatoplacas, a 0.5 cm del borde inferior, la muestra problema y una de
las sustancias de referencia (acido acetil salicilico). Tener cuidado de
aplicar las muestras con 1 cm de distancia entre ellas. Ver figura No. 1.
Realizar el mismo procedimiento indicado en el paso anterior para la otra
sustancia de referencia (cafeina).

Preparar una camara de elusion (frasco gerber), utilizando como eluyente
acetato de etilo o acetona.

Introducir la cromatoplaca preparada en el paso 1 en la camara de elucion y
observar el ascenso del eluyente.

Poco antes de que el eluyente toque el borde superior de la cromatoplaca,
retirarla de la cAmara y colocarla sobre una superficie plana hasta que el
disolvente se evapore. No olvidar marcar la altura alcanzada por el
eluyente.

Repetir la misma operacion con la cromatoplaca preparada en el paso 2.
Colocar las cromatoplacas en una camara de revelado de luz UV o de yodo,
para observar el corrimiento de las sustancias.

Determinar el Rf de cada una de las sustancias e identificar el componente
o componentes de la muestra problema.

< Frente del disolvente

Componente B ——————» O

Componente A ————» O

Linea base

Rf = Altura alcanzada por el compuesto
Altura alcanzada por el eluyente
Figura No. 5
Célculo del Rf
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Cuestionario:
1) ¢Qué colores se identificaron en la separacion del pasto?
2) Investiga los componentes en el pigmento del pasto.

3) ¢Por qué es necesario el uso de la lampara de luz UV para identificar los
compuestos en las tabletas?

4) ¢Cual es el Rf del acido acetilsalicilico? ¢ Cual el de la cafeina?

5) ¢Qué compuestos se pudieron identificar en las tabletas?

Bibliografia:

1) Abbot, David y R.S. Andrews. (1983). Introduccién a la Cromatografia.
Alhambra. México,.

2) Avila,J et al. (2001). Quimica Organica. Experimentos con un
enfoque ecolbégico. UNAM, México.

3) Bailey Leonard C. (1990). Cromatografia. Compilacion de Alfonso R.
Gennaro, Grafton D. Chase et al. Argentina, Panamericana S.A de C.V.

4) Dominguez, Xorge A. (1975) .Experimentos de Quimica Organica.
Alhambra. México,
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Diagrama ecoldgico. Practica 7 Cromatografia en capa fina.

Papel filtro

Silica Gel

A 4

Secarlo en la
campana con el
extractor encendido

A 4

A 4

Eluyentes

A 4

Secarla y colectarla
en un frasco

A 4

Desechar en basura
organica

Lavar con disolventes de
menor a mayor polaridad y
reactivarla calentandola a

300 °C

Muestras problema:

Colectarlos en frascos
por separado;
Acetona, Acetato de
Etilo y mezcla de
Etanol/ Diclorometano

Filtrar los
disolventes

A\ 4

Muestras problema

Cafeina y acido
acetilsalicilico
cristalizar y utilizar
como referencias.

Disolventes

Los pigmentos del
pasto: Colocarlos
en bolsay
desecharlos en
basura organica
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Evaluacioén

Para comprobar que se cumple con la metodologia requerida para la
realizacion de una cromatografia en capa fina, llevar a cabo la siguiente lista de
cotejo.

El alumno:

1.- ¢(Desengrasa el portaobjetos antes de preparar las

placas?

2.- ¢ Verifica que se cuente con los reactivos necesarios

antes de iniciar?

3.- ¢ Verifica las hojas de seguridad las caracteristicas de

los solventes a utilizar?

4.- ¢Prepara la silica gel como se marca en el método?

5.- ¢Activa las cromatoplacas?

6.- ¢Marca la linea de aplicacion en la cromatoplaca?

7.- ¢ Espera que se seque una aplicacion de la muestra

antes de aplicar otra?

8.- ¢ Coloca correctamente la cromatoplaca en la camara

de elusion?

9.- ¢ Verifica que el eluyente no toque el punto de

aplicaciéon?

10.- ¢ Retira la cromatoplaca de la camara en el momento

adecuado?

11.- ¢Revela la placa de acuerdo al método adecuado?

12.- ¢ Realiza adecuadamente los célculos para

determinar el Rf?

13.- ¢ ldentifica adecuadamente los componentes de la

muestra problema?

14. - Su lugar de trabajo permanece limpio y ordenado?

15.- Trabaja colaborativamente con sus compafieros de

equipo.

16.- ¢ Trata los residuos como lo indica el diagrama

ecologico?
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Recomendaciones:

102



Métodos de Purificacidon y Separacion de sustancias

Practica No. 8

Cromatografia radial en papel

Propdésitos:

e Aplicar la cromatografia radial en papel para la separacion e identificacion
de cationes.

e Conocery aplicar diferentes métodos de revelado para cromatografias.

e Reconocer la importancia que tiene el R.f. para la identificacion de
sustancias

Fundamento:

La cromatografia radial es una técnica que se debe a Rutter (1948). El papel es
usualmente circular y la muestra se coloca en el centro del mismo. El eluyente
también se aplica en el centro del papel y se extiende radialmente. Asi los
componentes de la mezcla son extendidos en una serie de bandas circulares
como lo muestra la figura 1.

Origen

Fiaura No. 1. Punto de anlicacién

Cuando se ha realizado la separaciéon de las sustancias, nos interesa localizar
la posicion de cada uno de los componentes de la mezcla en el papel. Si las
sustancias son coloreadas esto no representa dificultad, pero muchos
compuestos, principalmente los que tienen interés biolégico, son incoloros, y
por consiguiente son invisibles. En este caso se puede hacer uso de varios
meétodos fisicos 0 quimicos para revelar la posicion de los componentes. Los
métodos fisicos mas utilizados son la fluorescencia, con una aplicacion muy
limitada, y la radiacion con luz ultravioleta. Los métodos quimicos se
caracterizan por hacer reaccionar a las sustancias a identificar con algun
agente quimico con el que formen compuestos coloreados. Hay dos técnicas
para aplicar el revelador en el caso de los métodos quimicos y son:
1. La técnica de vaporizacion : se introduce el papel en una camara que
contenga los vapores de la sustancia reveladora
2. La técnica de pulverizacion: se pulveriza uniformemente el revelador
sobre la superficie del cromatograma por medio de un atomizador.
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Material

Sustancias

2 atomizadores

8 vasos de precipitados de 150
mL

Espatula

Tijeras

Regla de 30 cm

8 micropipetas

Piseta con agua destilada

1 vaso de precipitado de 1000 mL
1 embudo de separaciéon

1 vidrio de reloj

1 pinzas de diseccién

Solucion de cromato de potasio 0.25 M

50 mL de hidréxido de amonio

Ditizona al 0.1% en cloroformo

20 mL de alcohol n-butilico

Acido clorhidrico 3 N

4 circulos de papel filtro, de poro pequefio, de
12.5 cm (preferentemente Whatman No. 1)
Soluciones saturadas de : Nitrato de plomo I,
nitrato de plata, nitrato de mercurio I, cloruro
de cobre IlI, cloruro de plomo Il y cloruro de
mercurio Il. (Los cloruros se pueden sustituir
por sus sales en forma de nitratos).

Metodologia:

a) Separacion e identificacién de los iones Pb*?, Ag*, Hg*?.

1. La técnica clasica consiste en hacer un pabilo por medio de un corte
diagonal al centro de la circunferencia del papel como se muestra en la
figura 2 (no desprender el pabilo del papel).

/

Figura No. 2. Corte del papel

Para mejorar la absorcion se propone la técnica siguiente:

2. Tomar el papel filtro y trazar tres lineas equidistantes como se muestra en la

figura 3a'y 3b.

Figura 3a

Figura 3b

Trazo de lineas equidistantes

3. Recortar la tres secciones, obteniéndose el papel que se usarad en la
cromatografia como se indica en la figura 4
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/

Figura No.4
Seccion para el cromatograma

Aplicar individualmente cada una de las disoluciones de los iones Pb*?
Ag*™, Hg*? en el punto indicado en la figura 4, esto se realiza por medio de
una micropipeta, dejar secar y aplicar 2 veces mas. Identificar los papeles.
Preparar 4 camaras de elucion agregando el eluyente (15 mL de agua
destilada) a cada vaso de precipitados de 150 mL.

Colocar cada papel en vasos de precipitados de 150 mL, en forma vertical
de modo que no se caigan y taparlos con un vidrio de reloj, dejar correr el
cromatograma hasta que el eluyente se encuentre a 1 cm de la periferia del
circulo.

Aplicar de la misma forma la muestra problema proporcionados por el
profesor.

Retirar los cromatogramas con pinzas y dejarlos secar.

Para revelar el cromatograma, rociarlo con una solucion de 0.25 [M] de
cromato de potasio con ayuda de un atomizador, dando como resultado la
observacién de tres colores: Pb*? amarillo, Ag** rojo-anaranjado y Hg*?
naranja. El exceso de cromato se lava con bastante agua destilada usando
la piseta..

10.En la campana de extraccion, someter el cromatograma a vapores de

N~ T
-~

hidréxido de amonio pasandolo con las pinzas sobre el borde del frasco de
reactivo. TENER MUCHO CUIDADO DE NO INHALAR NI CONTAMINAR
EL REACTIVO. Desaparece el color del cromato de plata, mientras que el
compuesto mercurico se transforma en negro.

Separacion e identificacién de iones Cu*?, Pb*™ y Hg*?.

Preparar el papel igual que en el caso anterior.

Eluyente : mezcla de alcohol n-butilico con una solucién de acido clorhidrico
3 [N] en proporcion (2:1), agitada en un embudo de separacion, retirando la
capa acuosa inferior y la superior se utilizard como eluyente.

Solucion reveladora : solucion al 0.1% de ditizona disuelta en cloroformo y
disulfuro de carbono.

Segquir el procedimiento del inciso a)

Se pueden observar los siguientes colores: Cu*? marrén, Hg™ rosa. Los
iones de Pb*? se pueden revelar volviendo a rociar con disulfuro de carbono
apareciendo un color negro.
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Tabla de Resultados

Cation | Color sin revelar | Revelador

Color con revelador Rf

Bibliografia:

1) Abbot, D. y Andrews, R.S. (1983). Introduccién a la cromatografia.

Alambra, Madrid.

2) Brescia, F. et al. (1979) Fundamentos de Quimica. CECSA, México,.
3) Edwars, D.I. (1975) Cromatografia, principios y técnicas. El manual

moderno, México.

Diagrama ecoldgico. Practica 8. Cromatografia radial en papel.

Cromatograma
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Evaluacion
Para Verificar que el alumno lleva a cabo el procedimiento adecuado, llenar la
siguiente lista de cotejo.

El alumno:

1.- ¢ Corta correctamente el papel?

2.- ¢ldentifica los papeles antes de iniciar?

3.- ¢ Verifica que se cuente con los reactivos necesarios

antes de iniciar?

4.- ¢ Verifica las hojas de seguridad de los solventes a

utilizar?

5.- ¢ Espera que se seque una aplicacion de la muestra

antes de aplicar otra?

6.- ¢, Coloca correctamente el papel en la camara de

elusién?

7.- ¢ Verifica que el eluyente no toque el punto de

aplicacion?

8.- ¢ Retira el papel de la cAmara en el momento, y de la

forma adecuada?

9.- ¢ Revela el cromatograma de acuerdo al método

adecuado?

10.- ¢ ldentifica adecuadamente todos los iones?

11. - ¢ Su lugar de trabajo permanece limpio y ordenado?

12.- ¢ Trabaja colaborativamente con sus comparieros de

equipo?

13. - ¢ Trata los residuos como lo indica el diagrama

ecologico?

Recomendaciones:
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Practica No. 9
Cromatografia en columna.

Propdésitos:
Que el alumno:
e Conozca la cromatografia en columna como una técnica de separacion
de mezclas, sus caracteristicas y los factores que en ella intervienen.
e Aplique la técnica de cromatografia en columna para separar los
pigmentos vegetales extraidos de hojas frescas.

Fundamento:

La cromatografia en columna es un método fisico de separacion e identificacion
en el cual los componentes que se van a separar se distribuyen entre dos
fases; una de estas fases constituye una capa estacionaria de gran area
superficial, la otra es un fluido que eluye a través o a lo largo de la fase
estacionaria. La fase estacionaria puede ser un solido o un liquido. Mientras
que la fase moévil puede ser un liquido, dando origen a un grupo de técnicas
conocidas como cromatografia liquida (p.ej. cromatografia de liquidos de alta
resoluciéon, CLAR, o del ingles "high performance liquid chromatography",
HPLC) o puede ser un gas, en el cual la técnica fundamental se conoce como
cromatografia de gases (del ingles "gas liquid chromatography", GLC).

De este modo, los diferentes tipos de cromatografia se clasifican con base al
estado fisico de las dos fases involucradas (liquido-sélido, gas-sélido, liquido-
liquido y gas-liquido) y por el tipo de fendbmenos por los cuales los compuestos
son retenidos en la fase estacionaria (adsorcion, reparto e intercambio idnico).

En la cromatografia en columna por adsorcién (liquido-sdlido), la fase
estacionaria esta constituida por un solido adsorbente que se empaqueta en
una columna, normalmente de vidrio, mientras que la fase movil es un liquido
llamado eluyente.

La tendencia que tienen los compuestos de adsorberse sobre la fase sélida
retarda su movimiento, mientras que su afinidad por la fase movil liquida
(polaridad) los mueve a lo largo de la columna.

Por lo tanto, las propiedades de la fase estacionaria, la polaridad de la fase
movil, la complejidad y la naturaleza quimica de la mezcla a separar son
algunos factores que deben tomarse en cuenta para obtener un proceso
cromatografico eficiente. A continuacion se mencionan algunos adsorbentes
utilizados en la cromatografia en columna:

108



Métodos de Purificacidon y Separacion de sustancias

Tabla 1.
Adsorbentes en orden decreciente de polaridad.

Adsorbentes
Alumina (Al,03)

Talco (MgO.SiO; hidratado)

Gel de silice (acido silicico)

Almidon

Cal (Ca0)

Celulosa

Magnesia (Mg0)
Polivinilpirrolidona (PVP)
Carbonato de magnesio (MgCO0s)

Nylon 66
Fosfato de calcio Caz(P0,)
Carbonato de calcio CaCO;

Carbonato de potasio K,CO03

Carbonato de sodio Na,CO3

Inicialmente, la cromatografia utilizaba fases estacionarias muy polares, tales
como la silice y alimina. Por razones historicas, a este tipo de cromatografia se
le conoce como cromatografia en fase normal.

En cromatografia fase normal, el componente menos polar eluye primero,
debido a que relativamente es el que menos interacciona con la fase
estacionaria. Mientras que los compuestos mas polares eluyen al ultimo,
debido a que interaccionan electrostaticamente mas con la fase estacionaria y
s6lo seran eluidos de la columna utilizando una fase movil lo suficientemente
polar como para desplazarlos de la fase estacionaria.

Metodologia:
Extraccion de los pigmentos vegetales.

1) Fragmentar las hojas frescas y colocarlas en el mortero.

2) Adicionar 20 mL de acetona, 3 mL de éter de petrdleo y 1g de carbonato de
calcio.

3) Triturar con el pistilo durante 5 minutos la mezcla anterior.

4) Colocar en el embudo de tallo corto el papel filtro, verter el extracto sobre el
mismo Yy recibir el liquido en un frasco de vidrio.

5) Transferir el extracto al embudo de separacion.

6) Adicionar 20 mL de la soluciébn de cloruro de sodio al 10% y extraer
cuidadosamente con 10 mL de éter de petroleo.
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7) Liberar la presion interna del embudo después de cada agitacion.
8) Eliminar la fase acuosa.
9) Lavar 3 veces la fase organica con 5 mL de la solucion de cloruro de sodio

al 10%.

10)Transferir la fase organica a un matraz Erlenmeyer de 50 mL y adicionar

suficiente sulfato de sodio anhidro (Na,SO4) hasta eliminar residuos de
humedad, es decir, hasta que el sulfato de sodio no se adhiera a la
superficie del vidrio.

11)Decantar la fase organica y desechar el sulfato de sodio.

a) Preparacion de la columnay separacion del extracto.

1.

2.
3. Quitar el embolo de la jeringa, con ayuda de un soporte universal y pinzas

Preparar el eluyente, mezclando 21 mL de éter de petréleo y 9 mL de
acetona.
Adicionar 1 g de silica gel a 10 mL de la mezcla anterior.

para soporte, fijarla en posicion vertical con la punta hacia abajo con la
aguja y su proteccion.

Con ayuda de un agitador de vidrio, colocar en el fondo de la jeringa un
pedazo pequeiio de algodon.

Verter la suspension de silica gel en la jeringa, hasta que el nivel de silica
gel sedimentada alcance 10 mL. Colocar un pedazo pequefio de algodon en
la parte superior de la fase estacionaria. No se debe mover la jeringa ni
golpear el soporte de silica gel recién formado.

Adicionar el eluyente de forma tal que no se seque el soporte de la
columna.

Cuando el eluyente alcance 0.2 mL por arriba de la fase estacionaria, con
ayuda de una pipeta Pasteur adicionar cuidadosamente el extracto
obtenido. Una vez adicionado el extracto, permitir la salida de disolvente
retirando la aguja y su proteccion. Dejar que se adsorba una parte del
extracto a la fase estacionaria y sin dejar secar la columna, eluir la muestra.
Colectar en los frascos de vidrio las diferentes fracciones obtenidas. Cada
vez que cambie el color del eluyente cambiar el frasco de vidrio.

Figura No. 1
Cromatografia en columna
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Cuestionario:

Observar las diferentes bandas que aparecen en la columna y determinar con
base a la siguiente tabla que tipo de pigmentos vegetales se logro separar
durante el fraccionamiento del extracto vegetal.

Pigmentos vegetales Color de la banda
Carotenos Dorado
Feofitina Verde aceituna
Clorofila a Verde azulado
Clorofila b Verde amarillento
Luteina Amarillo
Xantofila Amarillo

1. ¢Qué tipo de pigmentos lograste obtener en la separacion del extracto?
Menciona el orden de elucion de cada pigmento.

2. Con base a su orden de elucidn, ¢ Qué pigmento es el mas polar y cual es el
menos polar?

3. ¢Como determinarias experimentalmente la pureza de las fracciones
colectadas?

4. Si realizaras una cromatografia en placa fina del extracto utilizando las
mismas condiciones ¢En donde se observaria el pigmento de menor
polaridad y en donde el pigmento de mayor polaridad?

Bibliografia.

1) Avila,J et al. (2001). Quimica Orgéanica. Experimentos con un enfoque
ecoldgico. UNAM, México.

2) Burriel F. Marti, Lucena F. Conde y otros (1992). Quimica Analitica
Cuantitativa, Paraninfo, Barcelona, Espafia.

3) Day, R.A., Underwood A.L. (1994). Quimica Analitica Cuantitativa.
Prentice-hall Hispanoamerica, México, D.F.

4) Skoog A. Douglas, (1994). Analisis Instrumental , McGraw-Hill, Barcelona,
Espafia,
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Diagrama ecoldgico. Practica 9 Cromatografia en columna.

Muestra problema Silica Gel Eluyentes
\ 4 A\ 4
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A 4

Filtrar la fase movil
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los disolventes

Y

A 4
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reactivarla calentandola a Los residuos (pigmentos)
300 °C de la destilacion secos

desecharlos en bolsa en
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112



Métodos de Purificacidon y Separacion de sustancias

Evaluacion
Para Verificar que el alumno lleva a cabo el procedimiento adecuado, llenar la
siguiente lista de cotejo.

El alumno:

1.-¢ Consulta las hojas de seguridad para conocer las

caracteristicas de las sustancias?

2.- ¢ Verifica que se cuente con los reactivos necesarios

antes de iniciar?

3.- ¢ Verifica las hojas de seguridad de los solventes a

utilizar?

4.- ¢ Extrae adecuadamente los pigmentos vegetales?

5.- ¢ Prepara correctamente la columna de elusion?

6.- ¢ Separa correctamente las diferentes fracciones?

7.- ¢Pudo identificar los pigmentos obtenidos?

8. - Su lugar de trabajo permanece limpio y ordenado?

9.- ¢ Trabaja colaborativamente con sus compafieros de

equipo?

Recomendaciones:
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Practica No. 10

Obtencidén de acetanilida

Propdésitos:
Que el alumno:
¢ Realice el proceso de sintesis de Acetanilida.
e Calcule el rendimiento crudo de una reaccion de sintesis.

Fundamento:

Existen varias formas de clasificacion de las reacciones, puede ser segun el
tipo de producto que se obtenga por ejemplo de combinacién, de
descomposicion, desplazamiento simple y doble desplazamiento. Otra forma de
clasificarlas es segun la energia que absorben o liberan: endotérmicas o
exotérmicas; pueden ser redox o acido-base.

Una reaccion quimica, expresa un cambio quimico, este cambio involucra
reactivos y productos, en la practica los reactivos nunca estan exactamente en
la misma proporcién, siempre hay uno en exceso y otro en menor cantidad. El
reactivo en menor proporcion se le denomina reactivo limitante y es de gran
importancia pues nos indica la cantidad maxima que se obtendra de los
productos.

El reactivo limitante se obtiene calculando el nidmero de moles de cada
reactivo, posteriormente se realiza una relacion estequiométrica entre estos y el
gue se encuentre en menor cantidad sera el reactivo limitante. Como el reactivo
limitante indica la cantidad maxima esperada de los productos lo utilizamos
para obtener el rendimiento tedrico de la reaccién. Desafortunadamente debido
a la cantidad de variables experimentales que se pueden tener, el rendimiento
tedrico no es siempre el mismo que se obtiene realmente, el rendimiento que
se utiliza generalmente es el rendimiento obtenido y no el tedrico.

Las reacciones de sintesis tienen gran importancia en el campo de la industria
farmacéutica y de investigacion, es gracias a estas reacciones que podemos
obtener farmacos nuevos, precursores de moléculas o diversos derivados de
farmacos.

La reaccién de sintesis de la acetanilida es:

O
H. _H H
T I I
—_—
+ H,c” S0 TCcH, + H,C” “OH
Anilina Anhidrido acético Acetanilida Acido acético

Investiga las propiedades fisicoquimicas de la anilina y del anhidrido acético.
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Material: Sustancias:

1 Parrilla de calentamiento con agitador Anilina
magneético Anhidrido acético
1 Matraz bola de fondo plano de 250 mL Agua helada o hielo picado o frapé
2 Pipetas graduada de 5 mL (aprox. 100 mL)
1 Embudo de filtracion Nota: Es recomendable utilizar
1 Vaso de precipitados de 250 mL trampas de humedad, debido a que
1 Anillo metalico el anhidrido se hidroliza con la
1 Soporte universal humedad del ambiente.
1 Agitador de vidrio

Papel filtro
Metodologia:

1. Colocar en el matraz bola, el agitador magnético despacio sin dejarlo caer
sobre el matraz inclinado.

2. Agregar 3 mL de anilina, y adicionar 5 mL de anhidrido acético.

3. Encender el calentamiento y agitacion de la parrilla, mantener durante
10 minutos el calentamiento, continuar la agitaciéon durante 20 minutos
mas.*

4. Sin detener la agitacion magnética, adicionar aproximadamente 80 mL
de agua helada o hielo frapé lentamente, hasta precipitar un solido
amarillo. Romper los grumos formados con un agitador de vidrio.

5. Separar el solido por medio de una filtracién por gravedad, o bien por
filtracion a vacio**.

6. Lavar el sdlido adicionando 50 mL mas de agua helada, removiendo
mientras se filtra el agua. El agua de lavado se le conoce como “Aguas
madres” en este caso son acidas debido a la presencia de acido acético
formado en la reaccion***,

7. En caso de filtracibn a vacio mantenerlo abierto hasta que el solido
seque. En caso de filtracibn por gravedad sacar el papel filtro con
cuidado y extenderlo en una superficie metélica, cubrir con otro papel
filtro, permitir que el sélido seque.

8. Una vez seco el sélido pésalo.

*En caso de precipitacion de un sélido amarillento rompelo con agitador de vidrio y
sigue agitando.

**En caso de realizar esta filtraciobn se necesita un embudo Buchner cuyo tamafio
debe ser proporcional a la cantidad de solido a pesar (no ocupar mas de ¥ de la
capacidad del embudo). Matraz Kitasato con alargadera y sistema de vacio.

***No las puedes tirar a la tarja tienes que neutralizarles el pH con una solucion basica
de Hidroxido de Sodio o Potasio.
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Resultados:

Obtener el rendimiento crudo de la reaccion considerando el reactivo limitante,
indicar como se puede mejorar el rendimiento de la reaccion que se llevo a
cabo.

H\N/H H\N

0
J\CH3
o o 0
© + HacJ\oJ\CH3 —_— + Hst\OH

Masa molecular

Densidad

Masa agregada

Reactivo limitante

Rendimiento
teorico

Cantidad obtenida
de acetanilida vy
rendimiento real
obtenido.

Bibliografia:
1) Avila,J et al. (2001). Quimica Orgéanica. Experimentos con un enfoque

ecoldgico. UNAM, México.
2) Zarraga Sarmiento J.C. y otros. (2003). Quimica, McGrawHill, México.
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Diagrama ecoldgico. Practica 10 Sintesis de acetanilida.

Aguas Madres y de

lavado de la Acetanilida
acetanilida
\ 4 \ 4
Neutralizar con Guardar para uso
Carbonato de sodio posterior

A 4

Concentrar y
confinar el solido
(Acetato de sodio)
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Evaluacion
Para Verificar que el alumno lleva a cabo el procedimiento adecuado, llenar la
siguiente lista de cotejo.

El alumno:

1.- ¢ Lava el material antes de iniciar el experimento?

2.- ¢ Verifica que se cuente con los reactivos necesarios

antes de iniciar?

3.- ¢ Verifica las hojas de seguridad de los reactivos a

utilizar?

4.- ¢ Calienta el matraz con precaucion?

5.- ¢, Obtiene un precipitado amarillo?

6.- ¢ Arma correctamente el equipo de filtracion?

7.- ¢Lava correctamente el precipitado obtenido?

8.- ¢ Permite que se seque totalmente el sélido antes de

pesarlo?

9.- ¢ Reconoce el reactivo limitante?

10.- ¢ Obtiene correctamente el rendimiento de la

reaccion?

11.- ¢Su lugar estéa limpio y ordenado?

12.- ¢ Trabaja colaborativamente consus comparieros de

equipo?

13.- ¢ Trata los residuos como lo indica el diagrama

ecolégico?
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Practica No. 11

Cristalizacion
Propdésito:
e Aplicar el método de cristalizacion para purificar una sustancia obtenida por
sintesis quimica.
e Elegir el disolvente y equipo adecuado para realizar la cristalizacion.

Fundamento:

De manera general la cristalizacion consiste en llevar un compuesto a la forma

de sdlido cristalino, partiendo de la sustancia en disolucién, fundida o en fase

de vapor. La condicién principal para que se realice la cristalizacion de una
sustancia es que su solubilidad en un determinado disolvente varie
considerablemente con la temperatura (soluble en caliente e insoluble en frio).

Para cristalizar una sustancia partiendo de una disolucion, ésta debe saturarse

y después enfriarse. La cristalizacion ocurre cuando el sistema es enfriado por

debajo del punto de fusion de la sustancia.

La cristalizacion persigue tres finalidades principales:

e Obtener un producto puro a partir de una muestra de menor pureza
(purificar) por ejemplo: cristalizacion de sales inorganicas o sustancias
organicas.

e Separacion de una mezcla compleja: mezcla de sales de distinta solubilidad
como NaCl y KCI.

e Aislamiento de una sustancia contenida en una mezcla: mezclas de
productos en quimica organica.

En las mezclas de compuestos inorganicos es facil la obtencion de cristales y

se emplea el agua como unico disolvente. Sin embargo, en mezclas de

compuestos organicos es mas dificil, teniendo gran importancia la eleccion del
disolvente.

Un disolvente adecuado para cristalizacion debera llenar los siguientes
requisitos:
a) atemperatura elevada disuelva facilmente al compuesto (soluto).
b) a baja temperatura el soluto sea muy poco soluble.
C) no reaccione con el soluto.
d) se evapore faciimente.
e) en frio, las impurezas sean mas solubles que el soluto.
f) no sea téxico ni de alto costo.
A grandes rasgos la cristalizacion de una sustancia implica los siguientes
pasos:
e Eleccion del disolvente con el que se cristalizara el soluto.
e Disolucion del sélido o soluto en la minima cantidad de disolvente
caliente.
e Decoloracion de la solucién con carbén activado.
e Filtracion en caliente para remover el carbon activado y/o solidos
suspendidos.
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e Cristalizacion del soluto.
e Filtrado y lavado de cristales.
e Secado de los cristales.

Material Sustancias
3 tubos de ensayo Acetanilida
Gradilla Hexano
Espatula Acetona
Bafio Maria Agua destilada

Pinzas para tubo de ensayo
Parrilla de calentamiento

2 Vasos de precipitados 250 mL
Agitador magnético

Embudo tallo corto

Tripie

Balanza granataria

Papel filtro

Metodologia:

a) Seleccion del disolvente (Pruebas de solubilidad)

1. Etiquetar 3 tubos de ensayo con los siguientes nombres: hexano, agua
destilada y acetona.

2. Colocar aproximadamente 0.1 g de acetanilida en cada uno de los tres tubos
de ensayo.

3. Agregar 1mL de cada sustancia indicada al tubo, agitar y anotar si se
disuelve.

4. Calentar cada uno de los tubos a bafio Maria, observar y anotar si se

disuelve.

Enfriar los tubos en un bafio de agua fria.

Anotar los resultados en la tabla que se muestra en la seccion de resultados.

7. De acuerdo a los resultados obtenidos ¢ Con qué disolvente se recristalizara
la acetanilida?

oo

b) Purificacion de la muestra

1. Pesar en vaso de precipitados 3 g de acetanilida.

2. Calentar en otro vaso de precipitados de 50 mL del disolvente ideal
seleccionado.

3. Adicionar lentamente el disolvente ideal caliente en el punto anterior hasta

cubrir completamente la muestra.

Colocar cuerpos de ebullicion o un agitador magnético.

Calentar la mezcla sobre la parrilla hasta completa disolucién, en el caso de

que no se disuelva la acetanilida, agregar poco a poco mas disolvente

caliente, teniendo cuidado que no sobrepase los 100 mL. *

6. Filtrar la solucion caliente por mdltiples pliegues, para ello doblar el papel
como se muestra en la figura. Antes de filtrar pasar agua caliente por el
material de filtracion con el fin de que la acetanilida no cristalice en el
papel o embudo de filtracion.

o &
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7. Colocar el vaso que contiene el filtrado sobre un bafio de agua fria e inducir
la cristalizacion raspando las paredes internas del vaso con un agitador de
vidrio.

8. Filtrar los cristales a vacio o por gravedad y lavarlos con el disolvente ideal lo
mas frio posible.

9. Dejar secar los cristales y pesar la cantidad obtenida de acetanilida
purificada.

*En caso de que la muestra tenga color amarillo o café es necesario decolorar con
carboén activado, para ello una vez disuelto el sélido permitir que se enfrié un poco y
agregar con cuidado carbdn activado hasta un 2% en peso con respecto a la cantidad
colocada de acetanilida. Calentar hasta ebullicion durante unos minutos (dependiendo
de la coloracion), para que no se evapore el disolvente que se adiciond coloca un
matraz bola con agua fria sobre el vaso. Posteriormente continuar con el paso 6.

Resultados:
TABLA DE SOLUBILIDAD DE ACETANILIDA.
Solubilidad Acetona Agua Hexano
Frio
Caliente

CANTIDAD OBTENIDA DE ACETANILIDA RECRISTALIZADA:

RENDIMIENTO DE LA CRISTALIZACION:

Cuestionario:
1. Indicar como se puede mejorar el rendimiento obtenido.

2. De las siguientes sustancias indicar cual sera el disolvente ideal a utilizar
para recristalizar las siguientes sustancias. Poner las dos en frio y

caliente
Tabla de solubilidades.
Disolvente Agua Etanol Acetato de |Cloroformo| Hexano
etilo

Solubilidad
Solubilidad

*kkkkkkk **kk*% * * *

en frio

Solubilidad

*kkkkkkk *kkkkk *kkkkkkk * *
en caliente
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Nota: La solubilidad es proporcional al numero de cruces.

3. El acido 3-cloro-4-nitrobenzoico no reacciona con ningun disolvente, es
insoluble en frio en etanol, metanol, cloroformo, y tetracloruro de
carbono, en caliente es muy soluble solo en cloroformo y tetracloruro de
carbono. Estos dos disolventes poseen la caracteristica de ser muy
volatiles, y tener bajo punto de ebullicion, sin embargo el tetracloruro de
carbono es muy caro y téxico comparado con el cloroformo. ¢Cual
disolvente es el ideal para recristalizar el acido 3-cloro-4-nitrobenzoico?.

Bibliografia:

1) Fieser Louis F., y otros (1992). Organic Experiments, Heath and
Company, USA.

Diagrama ecoldgico. Practica 11 Cristalizacién de acetanilida.

Aguas Madres y de
lavado de la Disolventes
acetanilida
\ 4 \ 4
Recolectar y Colectar en frascos
concentrar distintos la acetona,
y el Hexano
\ 4
Extraer la iar | " ' q
acetanilida con Destilar la acﬁjona Fi tlrar e ex_zil_go e
cloroformo y con acetanilida a acetanilida
desechar la fase
acuosa
Los disolventes La acetanilida
recuperados se obtenida se junta
reutilizan con la recuperada

de aguas madres.
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Evaluacion

Para Verificar que el alumno lleva a cabo el procedimiento adecuado, llenar la
siguiente lista de cotejo.

El alumno:

1.- ¢ Lava el material antes de iniciar el experimento?

2.- ¢ldentifica el material antes de iniciar las pruebas de
solubilidad?

3.- ¢ Verifica que se cuente con los reactivos necesarios

antes de iniciar?

4.- ¢ Verifica las hojas de seguridad de los solventes que

se van a utilizar?

5.- ¢ Agita los tubos antes de concluir si es soluble o no la

sustancia?

6.- ¢ Anota ordenadamente los resultados obtenidos en

una tabla?

7.- ¢, Concluye correctamente sobre el disolvente mas

adecuado para la cristalizacién?

8.- ¢ Dobla adecuadamente el papel para filtracién?

9.- ¢ Permite que se sequen totalmente los cristales antes

de pesarlos?

10.- ¢ Obtiene correctamente el rendimiento de la

reaccion?

11.- ¢Su lugar esté limpio y ordenado?

12.- ¢ Trabaja colaborativamente consus comparieros de

equipo?

13.- ¢ Trata los residuos como lo indica el diagrama

ecolégico?
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Practica No. 12

Separacion de muestras problema
Propdésitos:
Que el alumno:
e Emplee correctamente las técnicas de separacion en la resolucion de los
componentes de una mezcla problema.

Fundamento:

En practicas anteriores se ha mostrado la aplicacion de los métodos de
separacion para obtener los componentes de varios tipos de mezclas. Se ha
marcado la importancia de aprender la técnica correcta pues asi sera facil
aplicarla a cualquier mezcla problema.

Debido a que en general las sustancias que un quimico analiza se encuentran
formando parte de mezclas es importante aplicar los métodos de separacion.
Para poder separar mezclas adecuadamente es necesario realizar un examen
fisico preliminar, si se conocen los componentes de la mezcla es conveniente
investigar todas las propiedades de los mismos, especialmente las propiedades
fisicas, pues los métodos se basan sobre todo en propiedades fisicas, de
polaridad o bien &cido base. Realizando los puntos anteriores se contard con
conocimientos adecuados para llevar acabo una separacion eficiente.

1) Separacion de dos sales inorganicas por cristalizacion.

Muestra problema: 2 g de KNO3z y 1 g de CuNOs3

Material: Sustancias:
Parrilla de calentamiento con agitacion Agua destilada
magnética KNO3

Agitador magnético CuNO3

Vasos de precipitado de 50 mL
Probeta gradudada de 50 mL
Pipetas veral

Embudo de filtracion rapida
Papel filtro de poro abierto.

Metodologia:

1) Calentar a ebullicion 25 mL de agua destilada en un vaso de
precipitados.

2) Colocar la mezcla problema en otro vaso de precipitados con agitador
magnético.

3) Colocar este vaso sobre la patrrilla, e iniciar calentamiento y agitacion.

4) Adicionar el agua caliente con una pipeta veral gota a gota y muy
despacio.
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8)

9)
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Observar detenidamente en que punto se disolvié toda la mezcla, y
detener la adicién de agua pues un exceso de esta evita una adecuada
separacion.

Retirar el vaso del calentamiento y colocar en una superficie no metalica
que permite el enfriamiento gradual y no brusco.

Retirar rapidamente el agitador magnético de preferencia con un
atrapamoscas, para evitar la perdida de los compuestos. Después de
esto no mover el vaso en absoluto.

Una vez fria la solucién si no se observa la formacion de cristales
colocarla en hielo.

Una vez formados los cristales filtrarlos por gravedad.

10) Lavar los cristales con un poco de agua helada, observe el color del agua de

filtracion y de los cristales estos deben ser blancos.

11) Dejar secar al aire los cristales.
12) Pesar los cristales y obtener rendimiento de la separacion.
13) ¢ Qué compuesto es de color blanco y cual de color verde?

2) Separacion de una sal inorganica y un compuesto organico.

Muestra problema: 0.5 g de Acido benzoico y 1 g de Sulfato de cobre |I.

Material Sustancias
Embudo de separacion Acetato de etilo
Probeta de 25 mL Agua destilada
Anillo de hierro Acido Benzoico
Soporte universal Sulfato de cobre I
Vaso de precipitado de 100 mL Sulfato de sodio anhidro

Vaso de precipitado de 50 mL
Parrilla de calentamiento con agitacion

magnética
Agitador magnético
Embudo de filtracion

Metodologia:

1)

2)
3)

4)
5)
6)
7
8)
9)

Colocar la mezcla en un embudo de separacion y adicionar 10 mL de
agua.

Extraer con 10 mL de Acetato de etilo.

Recordar que al agitar el embudo se debe inclinar y abrir la llave para
evitar el aumento de la presion de vapor.

Permitir que las fases se separen.

Separar la fase organica en un vaso de precipitado de 100 mL.

Repetir la extraccion con dos porciones mas de Acetato de etilo.
Adicionar a la fase organica sulfato de sodio anhidro.

Filtrar el sulfato y evaporar el disolvente.

Colocar la fase acuosa en un vaso de 50 mL con agitador magnético.

10)Calentar la fase acuosa evaporando el agua hasta la formaciéon de un

solido.
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11)Adicionar agua caliente hasta disolver el mismo. Recordar adicionar la
minima cantidad de agua caliente que permita disolver el sdlido.

12)Dejar recristalizar

13)Filtrar los cristales y lavarlos con agua helada o alcohol frio.

14)Secar al aire.

3) Separacién de un disolvente por destilacion fraccionada.

Muestra problema: Disolventes generados en las practicas como los restos de
los sistemas de elusion utilizados en las cromatografias. Por ejemplo Metanol,

Etanol, y Hexano.

Material Sustancias
Soportes universales 100 mL de mezcla de
Pinzas de tres dedos disolventes

Anillo de hierro

Mechero o lampara de alcohol
Matraz bola

Tapones de corcho
Refrigerante

Columna de fraccionamiento
Termometro

Vaso de precipitados

Matraz Erlenmeyer

Probeta de 25 mL

Perlas de ebullicién

Metodologia:

1) Investigar los puntos de ebullicion en la Ciudad de México de los

componentes de la mezcla.

2) De acuerdo a lo aprendido armar el sistema de destilacion fraccionada.
3) Colocar la mezcla junto con las perlas de ebullicion en el matraz bola.

4) Calentar la mezcla con calor moderado.
5) Vigilar la temperatura.

6) Observar la temperatura del primer destilado colectarlo en un matraz.

7) Al cambiar la temperatura cambiar el matraz colector.

8) Cambiar el matraz colector cada vez que la temperatura se modifique.

9) Colocar una etigueta en cada matraz con la temperatura a la que destilo.
10)No permitir que el matraz bola quede seco apagar el calentamiento

antes.

11)De acuerdo a lo investigado que indica que disolvente hay en cada

matraz.

12)Medir los volumenes obtenidos de cada disolvente con la probeta.
13)Colocar los disolventes separados en frascos adecuadamente

etiquetados.

4) Separacién de acido salicilico de salicilato de metilo.
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Muestra problema: 0.5 g de Acido salicilico y 1 g de Salicilato de metilo.
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Material Sustancias
Balanza granataria Acido salicilico
Espatula Salicilato de metilo
Embudo de separacion Acetato de etilo
Probeta de 25 mL Agua destilada
Anillo de hierro Carbonato de sodio
Soporte universal HCI 10%

Vaso de precipitado de 100 mL

Vaso de precipitado de 50 mL
Agitador de vidrio

Parrilla de calentamiento con agitacion
magneética

Agitador magnético

Embudo de filtracion

Papel pH

Papel filtro

Metodologia:

1)
2)

3)
4)
5)
6)
7)

8)
9)

Colocar la mezcla en 10 mL de agua destilada.

Adicionar poco a poco una suspension de carbonato de sodio agitar
constantemente hasta que ya no se desprenda gas.

Colocar la mezcla en un embudo de separacion lavar el vaso con 10 mL
de Acetato de etilo y verter en el embudo.

Extraer de acuerdo a la técnica aprendida.

Repetir la extraccion con 2 porciones mas de acetato de etilo.

A la fase organica agregarle sulfato de sodio anhidro y evaporar el
disolvente.

Colocar la fase acuosa en un vaso de precipitados y gotearle lentamente
una solucion de HCI al 10 % hasta pH 4.

Filtrar el precipitado formado.

Lavar con agua fria

10)Secar al aire.
11)¢Qué compuesto quedd en la fase organica y cual precipitd en la fase

acuosa?

5) Separacion por cromatografia en columna de una mezcla de Acido
benzoico con Azul de metileno.

Se pueden utilizar también mezclas de: Azul de metileno con safranina o
eosina; Azul de metileno y naranja de metilo, en estos casos no es necesario
monitorear la separacion por Cromatografia en capa fina ya que ambos
componentes de la mezcla son coloridos.
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Material: Sustancias:
Balanza granataria Acetato de etilo
Bureta de 25 mL Silica Gel para capa fina
Vaso de precipitados de 100 mL Silica gel para columna
Céamara de elucion o vaso de precipitados y | Acido benzoico
vidrio de reloj Azul de metileno
Espatula Hexano
2 Agitador de vidrio
Probeta de 15 mL

Algodon

Soporte universal

2 Pinzas de 3 dedos con nuez
Capilares

Portaobjetos

Vaso de precipitados de 50 mL
Embudo de filtracion pequefio

Metodologia:

1. Preparar una suspension de 15 g de silica gel para columna con 50 mL
de acetato de etilo.

2. En el fondo de la bureta colocar un poco de algoddn, oprimir al centro
sin que se atore con el fondo, de esta forma sera facil sacarlo una vez
realizada la separacion.

3. Con la llave cerrada adicionar 10 mL de acetato de etilo a la bureta, abrir
la llave y recibir en otro vaso el acetato, golpear suavemente la bureta
de tal forma que se eliminen las burbujas presentes en el algodon.

4. Adicionar con el embudo la suspension a la bureta. Golpear suavemente
la bureta para eliminar burbujas de aire y favorecer el empacamiento o
acomodamiento de la silica.

5. Permitir la salida del eluyente hasta 0.2 mL por encima del nivel de la
silica.

6. Separar un poco de la mezcla a separar en un vaso y adicionar el resto
de la mezcla en la bureta permitir que se adsorba en la silica.

7. Una vez adsorbida en la silica, adiciona mas eluyente, en este caso es
acetato de etilo, y abre la llave de la bureta. La silica gel Nunca debe
secarse.

Recolectar fracciones de 15 mL.

Monitorear la separacion utilizando cromatografia en capa fina, para ello

es necesario colocar una referencia que sera una pequefia cantidad de

la mezcla a separar.

10.La separacion se abra completado cuando uno de los componentes deje
de salir.

11..;Qué compuesto fue el primero en eluir?

© ©
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Bibliografia:

1) Abbott David., y otros. (1973) Introduccion a la cromatografia. Alambra,
Espania.

2) Avila,J et al. (2001). Quimica Orgéanica. Experimentos con un enfoque
ecoldgico. UNAM, México.

3) http://stainsfile.info/StainsFile/dyes/azures.htm Junio/2005.

4) Sriner Ralph L., y otros. (2004) Identificacion sistematica de compuestos
organicos, Limusa, México.

5) Zarraga Sarmiento J.C. y otros. (2003). Quimica, McGrawHill, México.

Diagrama ecoldgico: en esta practica el alumno debe proponer el diagrama

ecologico.

Para Verificar que el alumno lleva a cabo el procedimiento adecuado, llenar la
siguiente lista de cotejo.

El alumno:

no

1.- ¢Lava el material antes de iniciar el experimento?

2.- ¢ldentifica el material antes de iniciar las pruebas de

solubilidad?

3.- ¢ Verifica que se cuente con los reactivos necesarios

antes de iniciar?

4.- ¢ Verifica las hojas de seguridad de los reactivos que

se van a utilizar?

5.- ¢ Utiliza como debe de ser el embudo de separacion?

6.- ¢ Separa adecuadamente las diferentes fases?

7.- ¢Filtra 'y lava adecuadamente los cristales obtenidos?

8.- ¢ Permite que se sequen totalmente los cristales antes

de pesarlos?

9.- ¢ Obtiene correctamente el rendimiento de la

separacion?
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10.- ¢ Monta correctamente el equipo para el método de

destilacion?

11.- ¢ Recolecta e identifica adecuadamente los diferentes

componentes de la mezcla separados por destilacion?

12.- ¢ Monta correctamente el equipo para el método de

cromatografia en columna?

13.- ¢ Recolecta e identifica adecuadamente los diferentes
componentes de la mezcla separados por cromatografia

en columna?

14.- ¢ Su lugar esté limpio y ordenado?

15.- ¢ Trabaja colaborativamente con sus comparieros de

equipo?

16.- ¢ Trata los residuos como lo indica el diagrama

ecologico?
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