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A p T U o 

1. o INTRODUCCION 

La síntesis quTmlca no s6lo está Interesada en 

preparar nuevos compuestos; a menudo se esfuerza por cncon--

trar nuevos y mejores métodos para preparar compuestos que ya 

son conocidos. Por lo general los primeros métodos utiliza-

dos para preparar algunos compuestos son inconvenientes e 

Ineficientes. Siendo así, los motivos para buscar nuevos -

procedimientos de síntesis son obvios. 

En contraste con esto y debido a la Importancia de 

contar en el laboratorio de Qufmlca Experimental Apl lcada de 

la Facultad de Qufmlca de la UNAH, con una variedad de lndlc! 

dores ácido-base dlspohlbles para su uso Inmediato, el prese~ 

te trabajo tiene por objeto el de p~oporclonar a manera de m! 

nual, .una serle de técnicas optimizadas para la síntesis y 

preparacl6n de algunos Indicadores ácido-base. 
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A T L O 11 

2.0 GENERAL 1 OAOE S 

En este capitu1o se mencionarán 1os aspectos cin! 

tlcos y termodinámicos más relevantes que deben ser conslder~ 

dos en los procesos de sfntesis. Se Incluyen además una se-

rle de operaciones elementales que serán de utllldad en el -

trabajo de laboratorio. 

2. 1 Apl lcac Ión de los Aspectos Termodinámicos en Stn

tes 1 s. 

En qulmlca son particularmente útiles las expre-

slones cuantitativas para el manejo de la energ!a Involucrada 

en las reacciones qutrolcas. El manejo de esta energta puede

merdlrse en términos del cambio de energ!a libre !AG), la 

constante de equl 1 lbrlo (K), el potencial de la reacción (E), 

o una combinación de los cambios en el contenido de calor 

(1.H) y en la entropía (AS). 

Estas funciones termodinámicas se encuentran rel~ 

clonadas de 1a siguiente manera: 

AGº • - nEF • - R Tln (K/Q) •AH - T bS 

Donde n es el número de Faradays de electricidad Involucrada 

en la reacción, y Q es el producto de las actividades de las 
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substancias resultantes dividido por el producto de las actividades de -

los reacttvos, sin olvidar que cada actividad se eleva a una-

potencia que corresponde al coeficiente de ta substancia en -

la ecuacl6n química. Las actividades de susbstanclas puras -

(lfquldo y sólido) se consideran con un valor Igual a al uni

dad, En una primera aproximación, las actividades de los ga-

ses corresponden a la pres16n parcial de ta substancia, expr~ 

sada en atmósferas. Para una substancia en soluci6n acuosa · 

d 11 u fda, la actividad es aproximadamente i gua 1 a la concentr!!,. 

clón, expresada en términos de roolalldad (moles por ki16gramo 

de agua) o mo 1ar1 dad (moles por 1 1 t ro de solucl6n). Para sol~ 

clones concentradas, esta aproximael6n no puede ser u t 1 11 za da 

ya que se oequlere conocer el coeficiente de actividad. 

Las unidades que generalmente se utl l lzan asf como 

el valor de las constantes correspondientes son:AG Y 611 se e~ 

presan en calorfas por mol- 1; 11 S, calor!as mol-l grados-! E, 

volts. R-1.987 calor!as mot- 1grados- 1 ; Fa 23060 calorfas 

volt-I equlvalente-l. 

Cuando Qal (que es el caso cuando las actividades de react.!. 

vos. y productos son Igual a la unidad), las funciones terroodlnámlcas po--

seen·· su valor estándar. 

t.c!•nEºF• -RTlnK a t.Hº -T úSº 

Ahora bien, siendo que el valor deAHºprovlene de evaluar la -

constante de equll lbrio a distintas temperaturas, diferencia!!_ 

do la expresl6n. 
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R P.T 

se tiene 

~=~ 

dt RT 2 

que es 1a expresl6n que nos muestra como var1a la constante de 

equilibrio con la temperatura así, para una reacción que proc! 

de exotérmlcall'ente (A Hº<O) el valor de la constante de equll.!. 

brio decrece cuando la temperatura se eleva. De la misma fo!. 

ma cuando la reacción es endotérmlca ( l H' >O) la constante de 

equ 111 br lo aumenta. 

Estos resulta dos son de gran lmportanc la ya que 

las condiciones óptimas para la slntesls de un compuesto se -

pueden deducir a trav6s deJ conocimiento de las correspondle~ 

te constantes de equilibrio y su dependencia de la temperatura. 

Es Importante hacer notar que la termodinámica so 

lamente se Involucra en los aspectos Iniciales y finales de 

una reacc16n, sin tomar en el.lenta los procesos Intermedios. 

Generalmente se toma el siguiente criterio: una reacción puede 

ser termodinámicamente favorable si el cambio en energla i lbre 

toma valores negativos (O G <O ) • 

2.2 Apl lcaclón de los Aspectos Cinéticos en srntesls. 

A diferencia de la termodinámica, la cinética se 
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Interesa por estudiar la velocidad con que se llevan acabb las 

reacciones qu1m1cas asf como de 1os procesos intermedios que -

suceden en la transformación de los reactivos a productos. 

Experimentalmente se ha encontrado que la veloci-

dad de una reacción depende de· latemperatura la presión y la -

concentrac16n de las especies involucradas. La presencia de 

un catalizador puede aumentar la velocidad considerablemente. 

Mediante el an~l lsls de.la velocidad de una reacción y de su d.!:_ 

pendencia respecto a los factores enunciados, se puede apren--

der mucho sobre 1 as etapas por _las que los rea et lvos se trans

forman en productos. En el curso deuna reacción química, la -

concentración de todas las especies presentes varia con el tle!!!. 

po, cambiando asr las propiedades del sistema. La velocidad -

de la reacción se determina mldlendoel valor de cualquier pro

p 1 edad adecuada (no lmpo r ta cua 1 , ya que depende de cada reac

c lón) que pueda relacionarse con la composlcl6n del sistema co 

mo una función del tiempo. 

Así a una temperatura , -.rtlcular la velocidad de 

una reacción puede expresarse como una función de la concentr~ 

cl6n de reactivos y productos según las leyes de la velocidad, 

proporcionándonos 1nformac16n acerca de la composición de los 

estados de trans1cl6n. 

Algunas constantes de volocldad (que como sabemos 

tienen su origen en "las expresiones de las leyes de velocidad) 

pueden expresarse en términos ·de::Ja temperatura absoluta una 
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entropTa da actlvac16n (AS+), y un calor de activación (llH+) 

Kr•.!U exp (AS+ I R ) exp (-H+ / RT) 
. h 

donde Kr es la constante de velocidad, K la constante de 8olt! 

man y h corresponde a 1 a constante de Planck, todas las reac-

c Iones tienen valores caracterTstlcos de AS+ y tiH+. El térml-

no exponencial que Involucra el calor de actfvact6n es de suma 

Importancia para determinar el efecto que tiene la temperatura 

en la constante de velocidad. 

Como se puede ver, los puntos anteriores (2.1 y 

2.2) resultan ser dos métodos generales por medio de los cuales 

se puede regular le velocidad de las reacciones 

Antes de abandonar este punto conviene hacer la 

obeervacl6n que de acuerdo con lo dicho anteriormente al dlse--

fiar una sfntesls es Importante tener en cuenta los aspectos te!. 

modlnámlcos y cinéticos en conjunto. 

2.3 Operaciones El<;inentales en la Sfntesls QuTmlca, 

2. 3. 1 Oestllac Ión Simple. 

En la figura 1 se muestra el aparato que puede ser 

utilizado para destilar o separar un compuesto liquido de una -

soluci6n, compuesta de materlatcs que presentan distinto puntos 

de ebull iclón. 
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f-- t.c>rcoó:netro 

:n·ttnta rle ca11?nta:ni~r.:.to· 

La manta de calentamiento es muy conveniente pa

ra apl lcar calor al sistema, pero tiene el Inconveniente de -

que en el transcurso de la destllacl6n, las paredes del recl-

plente que contiene la solucl6n por destilar, en ocasiones su

fren un sobrecalentamiento con lo cual si existe en la mezcla 

11qulda un componente térmicamente Inestable causará su dete-

rioro. Por consiguiente cuando un compuesto es termteamente 

Inestable, el calentamiento debe real Izarse por medio de un ba-

ño de agua, ai:e 1 te· o cera fund 1 da. 
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Si el compúesto que se destila es un compuesto puro 

obten contiene impurezas no voláti les,esta operación puede -

utll Izarse para determinar el punto de ebul 1 lclón de la substa~ 

eta, tomando en consideración que si la presión atmosférica no 

difiere mucho de 760 mmHg se pueden hacer aproximaciones para -

determinar el punto de ebulllc16n normal utilizando la slgulen-

te expresión: 

T (normal) (4.575/21) log (760/Pmm) +1 

T (med 1 da) 

2. 3. 2 Des ti lac16n por Arrastre de Vapor. 

Cuando dos líquidos lnmlsclbles forman una mezcla 

heterogénea cada uno ejerce su presl6n de vapor Independiente

mente del otro, por lo que ambas presiones se suman para Igua-

lar más rápido la pres16n externa. Asl en esta técnica, el 

destilado tendrá la siguiente composlcl6n: 

moles de substanciaª (P$/Pºw) • (760-P;) I Pºw 

moles de agua 

donde P;v P~ son la presl6n de vapor de la substancia y del --

agua (en mmHg) respect l vamente. En el laboratorio la técnica 

consisten en montar un dispositivo como el que se muestra en -

la figura 2. 
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~it;ura ,,. . 

e·J agua se cal lenta a ebu111cl6n y el. vapor pasa al sl9ulente 

matraz que contiene la mezcl" de reaccl6n, las substancias vo• 

lfitlles se condensan y finalmente se separan en dos fases. E~ 

te mecanismo tiene la ventaja de ser selectivo ya que s61o al

gunas substancias que son Insolubles enagua como naftaleno, n.!, 

trobenceno, fenol y anilina son volátiles en el vapor. 
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2.3.3 Reflujo 

A menudo cuando se requiere mantener una solución 

en ebullición por un perlódo de tiempo amplio con el propósito 

de completar la reacción y prevenir pérdidas del solvente (y 

consecuentemente concentrar la soluclón), la operación se rea-

l Iza comúnmente por calentamiento bajo reflujo. La figura 3, 

muestra el dispositivo que se emplea para calentar bajo reflu

jo utilizando un matraz de fonfo redondo y un condensador. 51 

se desea evitar el exceso de humedad en el líquido que se en-

cuentra en reflujo, se puede acoplar en la boca del condensador 

un tubo desecador que contenga un material desecante. 

2.3.4 Recr lsta11zac16n. 

La recrlstallzaclón es un procedimiento que se em

plea en la purificación de sólidos. Esta operación comúnmente 

Involucra la dlsoluc16n de Impurezas en un solvente cal lente -

(generalmente a ebul 1 lclón). y dejando que el material de lnte• 

rés cristalice cuando la solución enfrfa, Este aspecto es de 

Importancia en la elección de un solvente. Las Impurezas pue

den ser insolubles y por lo tanto separables por filtración o -

muy solubles. Los siguientes solventes se ·utll Izan con fre--

cuencla paraireal lzar la purificación de sól Idos; ácido acétlcq 

acetona. acetonl tri lo, benceno, tetraclorúro de carbono, clor~ 

formo, clclohexano, dloxano, etanol ,hexano, metano\, tolueno y 

agua. En ocasiones se utll izan mezclas de estos. 



11. -

tra:zp& --

fit"' '" 3, 

Un procedimiento general para ! levar acabo la purl flcacl6n de -

$61 Idos, es el siguiente: 
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1) Preparación de la solución. El sól Ido se coloca en un v~ 

so y el solvente se adiciona len.tamente con agitación y cale~ 

tamlento continúo hasta que se disuelva el sdl ldo. 

2) Filtración de la solución. SI no se presentan Impurezas 1_!! 

solubles, esta etapa se puede omitir. De otro modo, la solu

ción caliente se filtra por gravedad a través de un papel fil

tro y un embudo, se aconseja utl 1 izar un embudo precalentado. 

J) Enfriamiento. La solución se debe enfriar lentamente y con 

agltac16n ocasional, a temperatura ambiente o bien a una temp= 

ratura del orden de los cero grados centlgrados. SI la solu-

clón se enfr1a rápidamente se pueden precipitar las impurezas. 

4) Filtración de la suspensión frfa. El material recrlstal lz!!_ 

do se separa de la solución por medio de filtración por suc-

cfón utilizando para esto un embudo Buchner y un kltazato, co

mo se muestra en la figura ~. 

5) Lavado. La pequeña cantidad de solución adherida al mate-

ria! recrlstallzado se elimina adicionando unos mililitros del 

solvente frío, movlendo los cristales como una espátula y rea

pi lcando la succión. 

6) Secado. Oespu6s de haber lavado los cristales, estos se S! 

can por succión. 
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2. 3. 5 Agl tacl6n. 

Un método que se utiliza comúnmente para agitar -

mezclas de reacción es la agitación magnética, que consiste de 

una pequeña barra magnética cubierta de plástico.que se ayuda 

para girar por medio de un motor. Este tipo de agitación es 

conveniente cuando se requiere que el sistema se encuentre al~ 

lado dela humedad del medio ambiente, o bien, cuando se neces! 

ta calentar y agitar la mezcla de reacción al mismo tiempo. 

Desde luego este método no es apl lcable a sistemas demasiado 

densos, cuando este es el caso es preferible remplazarlo por -

agi taclón por medio de paletas o hél Ices como las que muestran 

en la figura 5, 

2.li Criterios Básicos de Pureza. 

Para detectar el grado de pureza de un producto, 

se han elaborado muy diversos métodos que van desde los sene! 

l los hasta los más compl lcados. En este apartado nos concreta 

remos a hablar sólo de aquel los procedimientos sencl l los que 

se pueden apl lcar de una manera rápida y con cierta conflabl 1! 

dad en el laboratorio, 

2. li. 1 Cromatograffa en Capa Fina. 

Esta técnica consiste en apl lcar una capa fina y -

uniforme (100-2000 }') de un material adsorbente (slllca oal.!!_ 

mina) sobre la superficie de una placa de material inerte (e~ 
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mo vidrio). La solución bajo estudio se coloca en uno de los 

extremos de la placa por medio deU'na1mlcroplpeta, SI la so-

lucl6n contiene más de un componente, las especies se separan 

por el ascenso de un solvente a través de.·la capa por acción -

capilar. El método es a·pl lcable sólo para pequeñas cantidades 

de material (0.1 -500 .,ug) 2 . Cuando las especies que se se 

paran son coloridas, éstas se distinguen fácilmente, pero en 

caso contrario debe utilizarse luz ultravioleta para hacerlas 

visibles. La velocidad relativa de desplazamiento de los --

componentes de una mezcla se expresa por el valor de Rf que 

se define como: 

Rf• distancia recorrida por la substancia 

distancia recorr Ida por el solvente 

Las 'substancias de polaridad baja presentarSn un 

valor Rf mayor. Mediante este método podemos determinar de -

una manera cualitativa la pureza de una substancia mediante 

el criterio siguiente: si una substancia se encuentra pura se 

observará·;sólo una mancha Intensa, si la substancia se encuen_ 

tra con Impurezas, se observarán dos o más manchas superpues

tas no muy intensas. 

2. 4. 2 Punto de Fusión. 

El punto de fusión de un compuesto, es el lnterv~ 

lo de temperatura en .el cual la fase sólida cambia a líquida. 

Cuando este Intervalo es pequeño (entre O.Sºy J.O) se puede 

utilizar como criterio valioso del índece de pureza, En la 
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práctica, cuando se tiene que determlnar el punto de fus16n de 

varios compuestos se procura utllzar el mismo aparato y el mis 

mo term6metro en todas las determinaciones. Así mismo se 1--

acostumbra preparar una curva de cal ibraclón como la que se 

muestra en la figura 6. Utilizando para su construcción 5 o 6 

muestras patr6n de punto de fusión corregido, que generalmente 

son come re la les y abarcan todo el Intervalo de temperatura del 

term6metro y a las cuales se les aetermlna el punto de fusl6n 

en el mismo aparato. A continuación se graf lcan los puntos -

de fusl6n obtenidos contra los descritos para las substancias 

usando cualquiera de los ejes para todos los descritos y el --

otro para 1 os obten 1 dos. 

~i¿ura 6. 
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En 1as determinaciones subsecuentes los va lores que se obtengan 

se proyectan horizontalmentehasta·donde cruce la curva de cal 1--

braclón. Se baja una 1 lnea perpendicular al eje de los corr=. 

gldos y se lee el valor 

El valor leído es el punto de fusión corregido. 

2.4.3 Punto de Ebullición. 

La temperatura en la cual la fase liquida cambia a 

gas se llama punto de ebul 1 felón el cual nos proporciona un in-

dice úti 1 de la pureza de la muestra. 

El punto de ebul 1 lclón se determina por destilación. Genera! -

mente los primeros mililitros contendrán agua o implrezas volá-

ti les y la segunda fracción la substancia purf• El Intervalo 

del punto de ebul l lclón no debe variar demasiado (aproxlmadame!!. 

te 2'). SI el Intervalo es grande, el liquido deberá volverse a 

destl lar 

2. 5 Solventes 

Existen varias razones por las cuales se prefiere 

1 levar acabo reacciones en presencia de un solvente como son: 

L- La presencia de un solvente puede llevar acabo el contacto 

más íntimo de las especies que por otros medios no reacct~ 

nan. 

2 ... Las reacciones que son violentas en ausencia de solventes 

se pueden controlar llevándolas aCabo en un solvente. 
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).- La extracción de productos se puede llevar acabo aprove--

chando su diferencia de solubilidad en un solvente. 

~.-En ocasiones, se prefiere manipular ciertos reactivos en 

solución que ca catado puro. 

5,- Es más c6modo medir ciertos volómenes de solucl6n que 

cierto peso de rnaterlal. 

El agua es uno de los solventes más ut 11 l zados d_!! 

bldo a que es barato y fácil de purificar, y a su capacidad -

para disolver una gran cantidad de compuestos. Pero desde lu!:, 

go, no es el ónlco, tamblt!n se conocen solventes no-acuosos 

que resultan ser mas adecuados para otro tipo de reacciones. 

En la tabla siguiente se dan algunas propiedades flslcas de -

Jos solventes que con frecuencia se utfl izan en el laborato--

rlo. 

PUNTO DE PUNTO DE CONSTANTE 
SOLVENTE FUSION EBULL 1 CIDN DIELECTRI 

(ºC) Iº c l CA. (ºC ! 

Acldo Achico (HOAc) 16. 5 118.2 6.19 

Agua (H
2

0) o.o 100.0 78.5 

He tan o 1 (CH
3

0H) -97. 9 64. 7 32.6 

E ta no 1 (c
2

H
5

0H) -114. 6 78. 5 24.) 

Hexano (n-C6H¡4l -94. 3 69,0 1. 90 

Benceno (C6H6) 5,5 80. 1 2.27 

Tolueno (c6H
5

CH
3

) -95. o 110. 6 2.38 

Acetato de etllo(C 2H
5

0cOCH
3

l -8).6 77. 1 6. 02 
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2. 5. 1 Purificación de Solventes. 

Frecuentemente,es necesaria la purlf icac16n de un 

solvente debido a que si se utll iza sin purificar puede lnter-

fer1 r en el curso de la reacc. i6n. BAsicamente, la Impureza 

más slgniflcatlva que can·t1ene un solvente es el agua, y por -

lo tanto los mecanismos que se utilizan en la purlflcaci6n de 

solventes se reducen a la el iminaclón del agua contenida. 

A continuación se dan algunas técnicas que se utl 

llzan para la purificación de una serie de solventes de uso -

frecuente. 

1.- Acetona. El agua que contiene la acetona se puede reducir 

a un 0,001%, tratándola con un desecante como sulfato de -

calcio o carbonato de,potaslo anhrdros, SI se desea redu-

clr otro tipo de Impurezas, se le puede tratar primeramen

te con una pequeña cantidad de permanganato de potasio y 

en seguida destilarlo. 

2.- Eter. El éter anhidro, contiene menos de 0.1% de agua, la 

cual se elimina tratando el solvente con hldruro de calcio 

o hldruro de litio y aldm~nlo por reflujo y después por 

destl \ación. 

J.- !\etanol. El agua que contiene el metanol se puede el lml-

nar por medio de destllacl6n fraccionada, seguida de un 

tratamiento con un desecante como sulfato de calcio por un 

perl6do de varios dlas. 
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~.- Tolueno .. Se seca con CaH 2 o CaSO~ seguido de destilación 

5,- Etanol. El etanol absoluto cont lene menos de 0,5% de 

agua la cual se elimina tratando el alcohol con magnesio, 

t~tracloruro de carbono y finalmente se destila. 

Los detalles de manipulación de las técnicas ant! 

rlores se encuentran en e1 apénd.f.ce 11. 
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A T U 1 11 

3.0 PARTE EXPERIMENTAL 

Este capitulo constituye la parte más Importante de 

este trabajo por lo tanto. trataremos de que su exposición sea 

lo más clara posible. 

la manera en que se procederá en cada uno de los - .. 

trabajos que se presentan a cont1nuaci6n es la siguiente; prlm~ 

ramcntc se selecciona una de las técnicas de sTntesls que se r~ 

portan en la 1 lteratura para cada uno de tos Indicadores que PO! 

terlormente se mostrarán, en seguida, se intentará mejorar és ..... 

tas por medio de algunas modificaciones (pueden ser peque~as) 

en las condiciones que como se Indica en la técnica elegida pa

r.a su estudio, se debe llevar acabo el proceso de srntesls. 

Con base en los resultados que se obtengan experimentalmente 

propondremos una t~cnlca final y sus condiciones dptlmas para • 

llevarlas acabo en el momento en que se requieran. 

3. l Anaranjado de Met\.lo. 

Objet lvo 

Tomando coruo base la técnica reportada en la l !ter!!_ 

tura se Intentará optimizar sus condiciones de s!ntesis por me

dio de algunas modificaciones que se realizarán en ella. 
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3. 1. 1 Estructura 

Sln6nlmos: Sal de sodio del ácido p-dlmetllaml-

no) fenl 1-azobencensul fónico, p-dimetllamlnoazobencensul fona-

to de sodio. Hel lantlna-B. C. I. 13025. C. I. Naranja ácido 52 

Naranja 111. 

.c,11,·N(cHiJ• 
N11.0H 

Naranja oro. Tropaeol lna-0. 

Preparación Reportada 3 

Reacclones 

Material y Equipo 

Agitador magnético 

Recipiente para ba~o 
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Material de vidrio de uso común en el laboratorio. 

Sustancias 

Acldo sulfan!llco dehldratado 

Carbonato de sodio anhidro R.A. 

Acldo Clorhídrico conc. R.A. 

D 1 me t 1 1 a n 11 1 na R. A. 

Hidróxido de sodio Tec. 

Cloruro de sodio lnd. 

Etanol de 96'R.A. 

Eter R.A. 

Nitrito de sodio R.A. 

En un matraz Erlenmeyer de 250 mi colocar 10.5g -

(0.05 mol) de Sel do sul fanfl leo di hidratado, 2.65g (0.025 mol) 

de carbonato de sodio anhfdro y 100 mi de agua, calentar la -

mezcla hasta obtener una solución clara. Enfriar la solución 

hasta cerca de 15°C,y adicionar una solución de 3,79 (0,059 -

mol) de nitrito de sodio en 1.0 mi de agua. Verter la solución 

resultante lentamente y con agitación en un vaso de 600 mi que 

contenga 10.5 mi de ácido clorhfdrlco concentrado y 60g de hl~ 

lo picado. (*) 

(*) un procedimiento alternativo es el de enfriar la solución conteniendo 

el sulfanllato de sodio y el nitrito de sodio en un baño de hielo ple!!_ 

do a cerca de 5ºC después, adicionar 10.5 mi de ácido clorhfdrlco con-
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El exanén para mostrar la presencia del ácido nitroso 1 lbre se real 1 za 

con papel fl l tro pe reparado con loduro de potas lo-al lmldón de~ 

pués de 15 minutos. Finos crl stales del sul fonato de di azo~-

benceno se separan; estos cristales no deben filtrarse ya 

que deben disolverse durante la siguiente etapa de la prepa-

ración. Disolver 6.0Sg (6.3 mi, 0,05 mol) de dlmet.llanlllna 

en 30 mi de ácido acético glacial y adicionar la disolución -

obtenida a la suspensión de ácido sulfanfl leo dlazotlzado con 

agitación vigorosa. Después, la mezcla se deja reposar por -

10 minutos; el rojo o l.a form" ácida del anaranjado de metilo 

se separa gradualmente. 

Después adicionar lentamente y con agitación 35ml 

de hidróxido de sodio al 20%. La mezcla debe tomar un color 

naranja uniforme durante la separación de la sal de sodio del 

anaranjado de metilo en finas partfculas. La flltracl6n lnm! 

dlata es lenta de aqut que, mientras se agll·a la mezcla, ca-

lentar casi a ebul l lclón. La mayor parte del anaranjado de -

metilo se disuelve. Adicionar cerca de lOg de cloruro de so

dio( esto ayuda a la separación del an ranjado de metilo) y -

calentar a 80º-90ºC hasta que la sal se disuelva. Después d! 

jar reposar la mezcla por 15 minutos y enseguida enfriar bajo 

un ba~o de hielo-agua¡ asf se tiene un producto fácil de fil-

t rar. 

(*) centrado diluido con un volumen Igual de agua lentamente y con aglt!!_ 

cl6n; la temperatura no se debe permitir que suba arriba de IOºC y -

un exceso de ácido nitros debe de estar presente (la solución es exa 
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Filtrar el anaranjado de metilo por medio de vació (lavar el 

producto con una pequeña cantidad de solución saturada con sal) 

Recrlstallzar de agua caliente (se requieren cerca de 150 mi); 

ff1trar la so1uci6n caliente, si es necesario, a través de un 

embudo caliente o a través de un embudo Buchner precalentado. 

Cristales de color tojo-naranja del anarando de metl lo se sepa-

ran cuando la solución enfrfa. Filtrar nuevamente por medio . 
de vacio y secar bien, lavar con una pequeña cantidad de eta--

nol y finalmente lavar con un mismo volúmen de éter. El rend.!. 

miento es de 13.0g (80%). El anaranjado de metilo, es una sal 

cuyo punto de fusión no está definido. 

3. l. 3 Resultados Experimentales 

Los aspectos en la técnica de sfntesls de Anaranj~ 

do de Hetl lo que se estudiaron fueron el efecto de la tempera-

tura en el proceso de dlazoaclón y la Influencia que tiene en -

el proceso de copulación la concentración de la solculón de h.!. 

dr6xido de sodio que se utiliza. El primer experimento reali

zado, se lleva acabo siguiendo las condlones de la técnica or.!_ 

glnal, es decir, a una temperatura·de 15ºC para llevar a cabo 

la diazoacl6n y uti ! Izando una solución de NaOH al 20% para la 

copulación. Los resutlados que se obtuvieron son: un produc-

to de color naranja muy pál Ido y un rendimiento del 78.39%. 

(•) minada después de reposar por 5 minutos). Las s lgulentes etapas de la 

preparación-adición de la solución de dlmetllanlllna, etc. Son como 

arr Iba. 
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que es un poco bajo comparado con et que se reporta siguiendo 

esta técnica. 

Con base a ésto se 11evar·on acabo otros dos exp!_ 

rlmentos para los cuales se utll Izaron una solución de NaOH al 

25% y otra solución de NaOH al 30% manteniendo una misma temp! 

ratura de 15ºC para llevar acabo el proceso de diazoación en -

ambos casos. Los resultados quese·obtienen son: un rendimien

to bajo y un mejor a~pecto del producto en el caso en que se -

utll izó la solución de hidróxido de sodio al 25%. 

Cuando se lleva acabo el proceso de copulación utl 

1 izando la solución de hidróxido de sodio al 30% el producto;•

presenta Impurezas coloridas. Debldp a que el pfoducto que se 

obtuvo al utilizar la solución de hidróxido de sodio al 25% 

presenta un mejor aspecto, ahora se procederá a variar 1a tem

peratura para llevar acabo el proceso de dlazoación. Ahora 

bien a una temperatura de 3ºC el rendimiento de la reacción es 

superior al reportado para esta técnica y el aspect~ del pro..i• 

dueto que se obtiene es m&s aceptable. Cada uno de los expe-

rlmentos se realizó dos veces y los resultados se resumen en 

las siguientes tablas. 
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Tabla 1. Efecto de la temperatura en el proceso 

de dlazaacl6n. 

temperatura/ 

15 

o 

• C) 
rendimiento 

78.39% 

Sli.98% 

Sli. 92% 

Tabla 11, Efecto de ta concentración de la sol!!_ 

cl6n de hidróxido de sodio en et proceso de computación 1 

Concentracl6n de la Cal ldad del 

solución de HaOH. mi producto. 

20% 35 p'&I Ido 

25% 35 buena 

30% 35 presencia 

Re Impurezas. 

El ex5men de pureza aproximada, se realizó media~ 

te el procedimiento de cromatograffa en capa fina preparada de 

la sulgente manera: 

Suspensión: Sltlca-gel al 25% en cloroforma/metanol (3/.1)

Dlsolvente:Metanol 
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Eluyente: Metanol/cloroformo (40/60). 

Revelador: No requiere. 

Este exámen Indicó la presencia <le.un s6lo produc-

to en todos los casos a excepción del producto que presenta 

Impurezas coloridas. 

Se comparó el espectro de Infrarrojo del producto 

obten Ido con los espectros que se reportan en la t 1 teratura 8 

para el anaranjado de metilo, el ácido sulfanlllco y la N, N-

dlmetllanll lna con el objeto de asegurarnos de que el produc-

to obtenido es el deseado. 

Bn la tabla 111 podemos ver que el producto mues

tra las bandas de vibración más características del ácido suJ 

ganfl leo y de la N, N-dlmetllanl llna. También podemos obse~ 

var que las bandas caracterfst leas que aparecen en el produc

to no muestran un desplazamiento considerable respecto a las 

bandas observadas en la materia prima. 

Esto es lógico si se conslderaquo se trata de vi

braciones en la estructura de las especies que part lclpan. 
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T A B L· A 1 1 1 

Datos de l.R. para el anaranjado de metilo y la materia prima. 

Pastilla KBr 

Compuesto C6H 5 -NH (CH
3

) 2 H/N (C 6H4 )so
3 
- -N•N-

(cm- 1) (cm -l) (cm - l) 

H2N (c
6

H
4

) S o
3

H 2800 
1355 
1165 

(materia prima) 11 JO 
840 
690 

C6H 5N (CH
3
l 2 

2800 

(materia primal 1380 

1180 

750 

(CH
3

) 2Nc 6H4N:NC 6H4SOl 2800 2900 1400-1500 

1380 1360 muy débl 1 

l 190 1160 

800 1110 

840 

680 

El espectro de l .R. correspondiente se local iza en el apéndice. 
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Olscusl6n 

La Tabla 1 muestra el efecto que tiene la tempera

rura en el proceso de dlazoaclón y que se refleja en la canti

dad del producto que se obtiene, estos datos se obtuvieron ut! 

!Izando una solución de hldr6xldo de sodio al 25% cuando se -

realizó la copulac16n. 

En la Tabla 11 se observa que conforme aumenta la 

concentración de la solución de hldr6xldo de sodio el producto 

comienza a raostrar Impurezas de co1or rojo que tienen un punto 

de fusión al to. A concentraciones bajas· la cal !dad del produc

to no es muy buena, al menos de una manera cualitativa. 

En base a estos resultados proponemos que las con

diciones óptimas de sfntesls del anaranjado de metilo son las 

slgulentes:Temperatura a la cual se debe llevar acabo la dla-

zoaclón, 3"t: Concentración de la solución de hldr6xido de so

dio utilizada en el proceso de copulación, 25%. 

De acuerdo con lo anterior se sug !ere el siguiente 

m~todo de slntesls. 

3. 1. 4 T~cnlca Optimizada para la STntesls del Anaranjado 

de Het 11 o 



Rea e.e iones 

• 
Na N02 -l:L_) 11 NOz + 

º----... + 'l O =N- H ...IL_) H-~- N :O 

HE· 11• 
"ol se, H~ N: + No ~ 

" 

- + •• -
- O~sc11 114 N 5.N (~ o5s C"H4 N: 

Ce~e N 1 M•l2 ....!t..) 

Procedimiento 

• c6118 N 11o1e1 2 
H 

c,11.tN :N~~; IM•lz 
H H 
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En un matraz Erle~_myer de 250 mi colocar 10.Sg de 

ácido sulfan!lico dlhldratado puro, 2.6Sg de carbonato de so· 

dio anhidro y 100 mi de agua, calentar la mezcla hasta la dls.!! 

lución total del ácido sulfan!lico por medio deun baño marra 

(se obtiene una solucl6n amar! lla clara). 

La solución se enfr!a a 3ºC por medio de un baño -

de hielo y se le adiciona lcnta!l'cntc y con agitación una solu-
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ct6n fria de 3.7g de nitrito de sodio en 10 ml de agua, después 

de un tiempo, verter 1a solución resultante poco a poco y con .. 

agitación en un vaso de 600 mt que contenga 10.5 mi de ácido -

clorhfdrlco concentrado y 30 g de hielo picado. En este momen

to as conveniente que se asegure la presencia del 'ácido nitroso 

Ubre (proporciona el 16n nltrosonlo NO+, para la formación del 

Ión dlazonlo) por medio de un papel fl ltro que contenga una me! 

cla de loduro de potasio-almidón después de dejar reposar la ~-· 

mezcla de la reacc16n anterior durante 10 munutos. Al término 

de este tiempo se separan visiblemente de la sotucl6n los crts-

tales correspondtentes;al sulfanllato de dlazobenceno. Por se-

parado se prepara una solución que contenga 6.0 mi de N,N-dlme· 

tllanll lna en 3.0 mi de ácido acético glaclal, se enfría y se -

adiciona a la suspensión del ácido sutfanfttco dlazotizado con 

agitación magnética continúa por un pertódo de tiempo razoha ~+ 

ble. La mezcla se deja reposar durante 10 muntuos con enfria·i 

miento a 3ºC,termlnando este tiempo se suspende e1 enfrtamlen .. 

to y se deja que ta mezcla de reacct6n alcance la temperatura -

ambiente; en este momento se observa que el rojo o la forma ácl 

da del anaranjado de metilo se separa gradualmente. Despué~, -

adicionar lentamente y con agltact6n 35 mi de soluct6n de hldr~ 

xido de sodio al 25%, ta mezcla asume una coloración anaranjada 

mientras que se separa de ta solución la sal de sodio del ana-

ranjado de metilo en finas partrculas. En seguida se calienta 

la suspensión obtenida casi a ebu11isi6n y se le adiciona poco 

a poco 8.g de cloruro de sodio en polvo, (para ayudar a que se 

separe el anaranjado de metilo de ta solución) Una vez que la 

sal se ha di sucl to se deja reposar la mezcla por 15 minutos a .. 
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temperatura ambiente y en seguida se enfría por medio de un ba

ño de hielo-agua;. El anaranjado de metilo así obtenido se se

para de la solución por filtración por medio de vacfo el produ~ 

to se lava con una pequeña cantidad de solución satura con --

Natl. Para su purificact6n, el producto se coloca en un vaso 

de precipitados y se le adiciona poco a poco agua cal lente (só

lo la cantidad necesaria para que se disuelva), la solución ob

tenida se fi 1 traen cal icnte a través de un embudo Buchner pre

calentado. Cuando el filtrado eníría, los cristales de color 

narllnja del anaranjado de metilo se separan de la solución. La 

suspensión anterior se filtra por medio de vació y los crista-

les que quedan en el papel filtro se secan bien y se lavan, prl_ 

mero con una pequeña cantidad de etanol y después con un mismo 

volúmen de éter, finalmente se secan. El rendimiento que se ob 

tiene mediante este procedimiento es del 85%. 

3,2 ROJO DE MET 1 LO 

O bj et 1 vo 

Por medio de algunas modificaciones que se harán 

a la técnica de síntesis elegida de la l lteratura para la ob·

tencl6n del rojo de metilo se Intentará deducir cuales son las 

condiciones óptimas para este proceso con base en tos resulta

dos experimentales que se obtengan. 
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3.2.1 Estructura 

Sln6nlmos:Acldo dlmetllamlnoazobencen-o-carboxfllco. 

Acldo 2- (4-(dlmetllamlno)fenll)azo-benzolco.C.T.Acldo rojo 2.C. 

1.13020. 

3.2.2 Preparacl6n Reportada. 
4 

Reacciones 

HCI 

e, µs N ccli»a. 
Clh C o~ No.. 



Material y Equipo 

Aparato para determinar punto de fusl6n Flsher

Johns 

Agitador magnético 

Dispositivo de reflujo 

Canasta eléctrica 

Reóstato 
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Material de vidrio de uso común en el laboratorio 

Sustancias 

Acido antraníl leo 

Acido clorhídrico cene. R.A. 

N 1 t r l to de sod 1 o 

Dlmetllanlllna 

R.A. 

R.A. 

Acetato de sodio cristal Izado 

Hidróxido de sodio R.A. 

Acldo Acético 

Metano! R.A. 

Tolueno R.A, 

Acldo Acético glacial R.A. 

Procedimiento 

Disolver 6.5g (D.D48 mol) de ácido antranfl leo pu

ro en una mezcla de 5,0 mi. de ácido clorhfdrlco concentrado y 
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15 mi de agua por calentamiento; filtrar si existen impurezas 

Insolubles. Transferir la solución a un vaso de 250 mi, cu---

blerto por un baño de hlelo. Adicionar 25 g de hielo picado 

y 7,5 ml de ácido clorhfdrlco concentrado y, agitar continua-

mente. Cuando Ja temperatura descienda acerca de 3ºC. lntrod.!!_ 

clr lentamente una solución trTa de ,3.6g (0.052 mol) de nitri

to de sodio en 7.0 ml de agua hasta un punto f lnal permanente 

Indicado con un papel de loduro de potasio-almidón;. 

Es esencial que la temperatura se mantenga entre 3 

y 5ºC durante la dlazoaclón, debido a que otro producto puede 

ser formado. A la solución resultante de la sal de diazonlo, 

adicionar rápidamente 8.5g (8.9 ml, 0.07 mol) de dlmetllanll 1-

na pura. Continuar la agitación por 10-15 minutos y mantener 

la temperatura cerca de SºC, 

Disolver 6.5 g de acetato de sodio cristalizado en 

JO mi de agua. Adicionar 5 mi de ésta soluclón a la mezcla de 

reacc16n y dejar reposar en hlelo por Jh., agitando contlnua•

mente. Después, adicionar el sobrante de la soluclón de ace

tato de sodio con agitación de la mezcla, enfriar en un baño de 

hielo, dejarlo por unos 30 minutos más (con agitación ocaslon

nal) y después a que alcance la temperatura del laboratorio. 

Introducir suf lciente solución de hidróxido de sodio con agit~ 

cl6n hasta que la mezcla tenga un olor distinto al de la dlme

tllani 1 ina (se requieren cerca de 5 mi de una solución al 20% 

de NaOH) y despu~s dejar reposar a temperatura aml>tcnbc cerca 

de th. (La formación del 7.0-compuesto ns unil rc.Jcción muy len-
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ta, pero es acelerada por un incremente;> del pH de la solucl6n). 

Filtrar el só11do con una bomba, 1ovar primero con una pequeña 

cantidad de agua, después con 10 ml de ácido acético al 10% 

(para remover la dimetilanll lna), y finalmente con agua (el ~.!. 

timo filtrado es rosa pálido)¡ secar bien. Suspender el s61.!. 

do en 50 mi de metanol en un vaso de 250 ml; calentar la mez-

cla bajo reflujo en un baño de agua por 10 minutos con frecue~ 

te agltac16n, enfriar en hielo y filtrar. Lavar con 50 mi de 

metano! frfo, y secar bien. El rendimiento del rojo de meti

lo crudo es de 8.99, punto de fusión 170-17SºC (1). Purificar 

por recrlstal izaci6n de tolueno (2). Colocar el producto --

crudo y 70-90 ml de tolueno en un matraz de 200 mi con un con

densador de reflujo de S pulgadas, calentar hasta que la subs

tancia se dtsuelva, filtrar a través de un embudo Buchner y un 

qul taza to precalentados y después de fl l trar dejar que enfrle 

lentamente a temperatura ambiente, Filtrar los cristales y 

lavar con un poco de tolueno. El r~ndlmlento del rojo de meti-

lo, punto de fusl6n 181-182ºC, es 7.99 (62%), 

Notas: (1) la sal de sodio del rojo de metilo, pu.':. 

de prepararse por dlsolucl6n del producto crudo en un peso 

Igual de hidróxido de sodio al 25% el cual fué diluido a 350ml· 

filtrando y evaporando bajo presión reducida. La sal de so--

dio resultante son hojuelas anaranjadas. Este producto solu-

ble en agua es muy conveniente utJltzarlo como Indicador. C! 

sualmente, la extracción de tol ueno es evitable. (2) el rojo 

de metilo también puede ser rccrlstal izado de ácido acético 

glacial. 
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3. 2. 3 Resultados Experimentales 

Los parámetros que se estudl·aronen la técnica de sfn

tesls del rojo de metilo fueron la temperatura a la cual se -

lleva acabo la dlazoaclón, el pH del medio en el cual se lleva 

acabo la formación del azocompuesto, el tiempo que transcurre 

para la copulación y la posible propuesta de otro solvente pa

ra realizar la purificación del producto!" 

El primer experimento real izado, se llevó acabos! 

gulendo las condiciones de la técnica original, es decir, a 

una temperatura de 3-SªC para llevar acabo la diazoacl6n, un"' 

pH ácido, un tiempo de copulación de 2 hrs., y recrlstalizaci6n 

de tolueno obteniéndose un rendimiento del 53.53% que resulta 

ser bajo comparado con el que se reporta siguiendo ésta técni• 

ca. 

Eñ un primer intento por mejorar el rendimiento de 

la reacción, se opto por probar otros disolventes para 1 le-

var acabo· la ;><>rificaci6n del producto. Los resultados se in

dican en la tabla Vy se puede observar que el mejor disolvente 

es el tolucnoª 

Con base a los resultados anter lores, se opto por 

variar el pH del medio de ~.O a 5,5, .7,0, hasta pH básico.· Al 

aumentar el pH de la reacción se obtiene un producto rojo de -

aspecto aceitoso el cual al ser purificado de tolueno, rinde -
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un só1 Ido de color rojo obscuro que presenta un punto de fusión 

de 170ºC, la cantidad obtenida de este sólido rojo es muy baja. 

Finalmente se optó por 1 levar acabo la reacción a 

temperatura ambiente. Los resultados se indican en la tabla .. 

11. El tiempo en el cual el proceso de copulación es completo -

se fué determinando en cada uno de los experimentos, obtenfend~ 

se un tiempo promedio de hrs. 1 cada uno de los exper lmentos -

se realizó por duplicado y los resultados se resumen en las si

guientes tablas. 

En la tabla 1 se observa la influencia que tiene el 

pH del medio en el cual se 1 leva acabo la formación del azocom· 

puesto y que se refleja en la cantidad del producto que se ob-

t lene bajo las siguientes condiciones; la temperatura a la cual 

se llevó acabo la dlazoaclón -es de 3·5'C tiempo de copulación 

de 2 horas, y recrlstalización de tolucno. 

Tabla 1 pH rendimiento 

4.0 53,53 i 

5,5 58.5% 

1.0 64.99 % 

En la Tabla 11 se Indica el efecto que tiene la 

temperatura en el momento de llevarse acabo la dlazoaclón y que 

se refleja en el rendimiento de la reacción. Hantenlendo un pH 

de 7, tiempo de copulación de 2 horas y, recrlstal lzaclón de t~ 

1 ueno. 



Tabla 11 Temperatura 

Atiiblente 

3- 5 ºC 

40.-

rendimiento 

27. 41 % 

64. 99 % 

El tiempo en el cual la copulación es total a una 

temperatura de 3·5ºC, un pH de y, recrlstal ización de tolue-

no se muestra en la tabla 111. 

Tabla 1 1 1 Tiempo (hr.s.) rendimiento 

2.0 

1 .o 

0.5 

64.99 % 

30.23 % 

10.62 % 

De la Tabla IV podemos ver que el mejor disolvente 

para ! levar acabo la recrlstal lzacl6n del producto crudo obte· 

nido es el tolueno para el cual se obtiene un rend !miento sup_!O 

rlor al que se obtiene con ácido acético glaclal, también en 

esta tabla se Indican los puntos de fusión obtenidos en ambos 

casos bajo las siguientes condiciones; Temperatura de dlazoa-

clón, 3·5ºC, tiempo de copulac16n 2 hrs,, y un pH de 7. 

Tabla IV O 1 so lventd 

Tolueno 

Ac, Acé t 1 ca 

Glacial 

Rendimiento 

64.99 % 

60. 4 2 % 

Punto de 
fusión 

1a1-1a2°c 

t83-186ºC 

En la Tabla V se myestran los .-esul.tados de las --
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pruebas de solubl 1 idad a las que se sometió el rojo de metl lo 

para determinar cual de ellos era el mejor solvente para 11e- .. 

var acabo la purtficaci6n del producto. Como se puede ver de 

esta tabla, el mejor solvente es el tolueno. 

Tabla V 

S• soluble 

Pruebas de solubl l ldad para el rojo de 

met 11 o 
Solubllldad Solubilidad 

Solvente en frfo en ca1'1~nte --------- ·-- ----·-··---
Agua sm ms 

Hetanol ms ms 

Etanol ms ms 

Ate tona ms ms 

Acldo Acét leo ms ms 

Benceno 

Tolueno 

Hcxano 

la Insoluble 

sma solubilidad media; ms• muy soluble 

Pureza del rojo de metilo obtenido. 

El criterio de pureza se obtuvo determinando el pu!! 

to de fusión del producto, por medio de un aparato Flsher Jons 

y un cxámen de cromatograHa en capa fina preparada de la sl--

gulente forma: 
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Suspensión: 5!11 ca-gel al 35% en cloroformo/111etanol 

(3/l). 

Disolvente: Metanol 

Eluyente: Metanol/Cloroformo (40/60), 

Revelador: No requiere. 

Estos exámenes Indican un producto puro, cuyo punto 

de fusión es de 181-1s2•c 

Por otra parte, para reforzar la Idea de que el pr2 

dueto obten ido es el correcto, se comparó el espectro de lnfra-

rrojo del producto obtenido con los espectros que se reportan en 

la 11teratura8 ¡la~a el rojo de 111etl lo, el ácido antranfl lco y - . 

la N, N-dlmetllanlllna en la Tabla VI podemos ver que el produ_s 

to muestra las bandas de vibración más caracterfstlcas del ácl-

do antranfl leo y de la N,N-dlrnetllanil lna, También podemos ob-

servar que las bandas caracterTsticas que aparecen en el produ~ 

to no muestran un desplazamiento considerable respecto a las 

bandas observadas en la materia prima, Esto es lógico si se 

considera que se trata de vibraciones en ta estructura de las 

especies que participan. 
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TABLA VI 

Datos de l.R. para el rojo de metilo y la materia prima 

Pastilla KBr) 

Compuesto c
6

tt
5
NH(CH

3
)
2 

c
6

tt
6 

(COOH)NH •. - N•N-

(cm- 1) (cm
01

) (cm
01

) 

C
6
H

6 
(COOH) NH

2 2700-2900 

(materia prima) 1680 

1180 

780 

C6H5N (CH3) 2 2800 

1360 
(materia prima) 1180 

750 

(CH
3

) 2NC6H4N: NC6H4CO" 2 2700 2500-3100 

1380 1700 1400-1500 

(compuesto obtenido) 1180 1180 

840 780 

El espectro de l.P.. corresp¡ondlente se localiza en el apéndice, 

Dlscusl6n 

A partir de 1os resultados experimcnti'.lles que se l.!!_ 

dlcan en las tablas 1, 11, 111 y IV podemos Indicar las slgule!!_ 

tes condiciones 6ptlmas; Temperatura a la cuc:sl se lleva acabo -
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la dlazoacl6n, 3-SºC¡ tiempo de copulación, 2 horas¡ el pH del 

medlo en el cual se 1 leva acabo la formación de azo-corr.puesto 

debe ser de 7 y la rccrista l lzac16n del producto con tolueno, 

En base al anterior estudio realizado, se propone 

el siguiente método de síntesis. 

3, 2. 4 Técnica Optlmmlzada para la síntesis del rojo de -

met l lo. 

Reacciones 

• • 
N• NOz..I!.:.> H NOz+ N• 

.:'- ' ., . 
O::.N-ot1L) H-0-N:O~NO .. Hjl 

H 

• ......-. • • e¡• 
C0H4 1COOHJ-~-CI +NO ..IL)C0H4tCOOHl-fi• -N: O ~ 

H H ,_-
CI • H• :"\ f'• 

CoH~ICOOIU-N-N:. OH ~ c.H4ICOOHI- 'N:N -OH 
~ ':,/ '-" H . .. . 

--'1 c0H
4

1C OOHl- N ~ N4-->C0H41COOHl- N ::. ~ + H
2
0 

CoHoN 1ctta•24c.Hai ICHs•1 
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Procedimiento 

En un matraz bola de 1L colocar y disolver 6.Sg de 

ácido antraníllco puro en una mezcla de 5.0 mi de ácido clorh.!. 

drlco concentrado y 15 mi de agua por calentamiento por medio 

de un aparato de reflujo. Verter la solución resultante a un 

vaso de 250 mi, cubierto por un baño de hielo. En seguida ad.!_ 

clonar 25 de hielo picado y 7,5 mi de ácido clorhídrico con-

centrado, aplicando agitación magnética continúa. Cuando la 

temperatura descienda a JºC, introducir lentamente una solu--

clón fria de J.6 g de nitrito de sodio en 7,0 mi de agua. En 

este momento es conveniente asegurar la presencia de ácido ni

troso 1 ibre, por medio de un papel f i 1 tra que co'ntenga una me.!_ 

cla de ioduro de potasio-almidón. (Esto, resulta mejor si co

nectamo" al tal lo de un embudo de adlc J6n de 10 mi, un tubo de 

vidrio el cual debe estar bien abajo de la superficie de la so

lución y curvado hacia arriba y estrecho en su parte final ,que

dando una abertura de cerca de 2rnm; éste arreglo asegura que la 

entrada del l Icor ácido en la solución de nitrito de sodio se 

prevenga 5). Es esencial que la temperatura se mantenga a JºC 

y que no se permita la exposición directa a la luz durante la -

dlazoación, debido a que otro producto puede ser formado. A la 

solución resultante de la sal de dlazonlo, se le adiciona rápi

damente 8.9 mi de dlmetllanll lna pura y fría. Se continúa la -

agitación por 10·15 minutos manteniendo la temperatura a JºC. 

Disolver 6.8g de acetato de sodio cristalizado en -

10. mi de agua, enfriar la solución y adicionar 5 mi de ésta a 
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la mezcla de reaccl~n (esto ayuda a amorlguar la acidez del -

medio) y agitando ocasionalmente, se deja reposar en hielo por 

1 hora. Después, adicionar e1 remanente de la solución de ac! 

tato de sodio, la mezcla se mantiene en el baño de hielo por 

unos 30 minutos más agitando ocasionalmente después de este 

tiempo se suspende el enfriamiento y la agitación y se deja 

a que alcance la temperatura del laboratorio. Introducir suf,!_ 

ciente solución de hidróxido de sodio (10%) con agitación has

ta ajustar el pH a 7; se deja repasar a temperatur·a ambiente -

cerca de una hora, y el sól Ido que se obtiene se fil ltra por m! 

dio de vacl6 y se lava primero con una pequeña cantidad de --

agua, después con 10 rol de ácido acético al 10% (para remover 

la dlmetllanlllna), y finalmente con agua el último filtrado 

es rosa pál Ido), secar bien. El producto obtenido se coloca -

en un matraz de (ondo redondo y se le adicionan 50 mi de meta

no!, la mezcla se cal lenta bajo reflujo por 10 minutos con fr_! 

cuente agitación, enfriar en hielo y filtrar, Lavar con 40 -

mi de metano! frTo y secar bien. El rendimiento del rojo de 

metilo crudo es de 1).0g, y su punto de fusión de 170-175°c. 

El rojo de metilo se purifica por rescrlstal Iza"--

clón de tolueno. Se coloca el producto crudo y 70 mi de to-

lueno en un matraz de 200 mi con un condensador de reflujo, la 

mezcla se cal lenta hasta que la substancia se disuelva. La 

solución que se·obtlene se filtra a través de un embudo Buchner 

y un qultazato precalentados, después se deja que enfrfe lent~ 

mente a temperatura ambiente. Los crlstáles que se obtienen 

se filtran por medio de vacío y se lavan con un poco de tolue-
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no. Finalmente se secan. El producto presenta un Intervalo 

de punto de fusión de 181-182ºC. 

El rendimiento que se obtiene mediante este procedimiento es 

del 65%. 

3. 3. ROJO DE FENOL 

Objetivo 

Partiendo de la técnica seleccionada de la l lter~ 

tura para la síntesis del rojo de fenal se Intentará determl -

nar las condiciones óptimas en la obtención de éste producto 

real Izando algunas modificaciones a dicho procedimiento. 

3. 3. 1 Estructura 

OH 

OH 

Sinónimos: Fenolsulfonftalefna. 4,4-(JH-2,1 benz!!_ 

xatlol-3-llldeno) blsfenol S.S-dlóxldo. Acldo alfa-hldroxla! 

fa, al fa-bis (p-hldroxlfenl 1)-o-toluensul fónico-gama-sultana. 

J,J-bls (p-hldroxlfcnll)-3H-2, 1-benzoxatlol-1, 1-dloxldo. P. 

S.P. Sulfonftal. 
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Preparación Reportada
6 

Rea ce Iones 

Material y Equipo 

i'\i>aráto para determinar punta de Cusl6n Flsher

Jonhs 

Agitador magnético 

Canasta El~ctrlca 

Dispositivo de reflujo 

Reóstato 

Material de vidrio de uso corol'm en el laboratorio 

Sustancias 

Sacarina U.S.P. 

Fenoi R.A. 



Acldo sulfúrico R.A. 

Acldo Clorhídrico R.A. 

Carbonato de sodio R.A. 

Procedimiento 

Se mezcla la sacarina (IOg), 'et fenal (259) y el 

ácido sulfúrico (12ml), en un pequeño matraz redondo que se t!'_ 

pa con un vidrio de reloj y se cal lenta en baño de aceite a 

120º1JOºdurante liB hrs. El producto rojo y viscoso de la rto_!' 

ción se disuelve en 200 ml de agua y se neutraliza cuidadosa-

mente (efervescencia) en un vaso espacioso, con carbonato de -

sodio sólido. Se pasa el 1 lquldo a un matraz de arrastre con 

vapor 

nado. 

se elimina así e1 exceso de fenal que no haya rcaccto

Pasando la corriente de vapor hasta que ya no htlie1a a 

fenal o hasta que las aguas condensadas no se coloreen con el~ 

ruro férrico. El liquido que queda en el matraz se filtra y 

se acidula con ácido clorhfdrlco. El precipitado se recoge -

filtrando a vació y se purifica di sol viéndolo húmedo en solu-

clón diluida de carbonato sódico, filtrando y precipitando de 

nuevo con ácido clorhfdri~o. 

3. 3. 3. Resultados Experimentales 

Las modlflaciones real Izadas a la técnica de sín

tesis anterior consistieron en determinar la temperatura ópt! 

ma de síntesis. las concentraciones de las soluciones de 5cldo 

clorhídirco y de carbonato de sodio que se utll izan y laposl-' 
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ble omisión de uti1 izar el proceso de arrastre con yapor. 

Los resultados se resúmen en la siguiente tabla~ 

Síntes 1 s 

11 

111 

IV 

V 

VI 

Tiempo de reacción Temperatura 

(hrs) ( ºC ) 

~ 8 120-125 

5.0 125-130 

5 o 130. 135 

5 o 130.0 

5 o 135,0 

5 o 132.0 

Calidad Cua-
Rendlmiento l ltatlva del 

prod •. , 

1).08 buena 

60.~I buena 

88.~I obscuro 

83.00 buena 

98,01 Obscuro 

90,2 buena 

Las concentraciones utilizadas para las soluclonesde 

ác.clorhídrlco y de carbonato de sodio fueron de 50% y 30% re~ 

pectlvamentc para todos los experimentos del 11 al VI. El 

omitir la destllacl6n por arrastre con vapor no Interfiere con 

la obtención del producto, la síntesis de 11 a VI se real Iza-

ron siguiendo este procedimiento. 

El reducir el tiempo de reacción no fué posible. 

Purez,a del producto obtenido. 

Se utilizó un aparato Flsher-Johns para determinar 

el punto de fusión del rojo de fenol obtenido para el cual só

lo se logró estimar que tenía un valor superior a 300°C, el -

e:xámen de cromatografía en capa fina Indicó la presencia de un 

sólo producto, ( el procedimiento es el mismo al utll Izado en 
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las técnicas anteriores). 

Los espectros del infrarrojo del producto obten!· 

do y del reportado en la 1 lteratura8 , al ser cotejados con·· 

cuerdan bastante bien, aunque algunas de las señales se en---

cuentran un poco desplazadas, esto, se puede originar porque 

el espectro patrón de la 1 i teratura se corr ló en fase 1 Tqulda, 

mientras que nosotros lo hicimos en fase s61 ida (Pastilla de 

K B r) . 

Asignación de las bandas de absorción del espectro 

de infrarrojo del producto obtenido. 

l.R. (KBr) 3350-3500 cm" 1 (O·H fenóllco), 

3050 cm" 1 (C·H Aroml 

1600 cm- 1 (c. C), 1370 cm" 1 (Sulfonato) 

1260 cm" 1 (C-0), 1160 cm-l y 1020 cm-I (sales. de• 

sulfonato), 860 cm" 1 (p-sust), 760 cm-I (o·sust). 

Discusión 

De acuerdo a los rcsul tados experimentales obtenl-

dos y que se resumen en la tabla an·cerlor se puede ver que con 

forme se aumenta la temperatura del rendimiento también asele!!. 

de .pero la cal !dad del producto decrece al menos cal ltatlva·· 

mente, aht mismo también se puede deducir que las condiciones 

óptimas de síntesis son las siguientes: Tiempo de reacción, 

5 O hrs., temperatura, 132.0'C¡ la concentración de la solu•·-

clón del ácido clorhídrico debe ser del 50% y la del carbonato 
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s6dlco de 30%. En base a estos resultados se propone la si·~ 

gulente técnica de slntesls para el rojo de fenol. 

3. 3. 4 Técnica optimizada para la síntesis del rojo de f! 

nol 

Rea ce tones 

Oll 

+ 1Ó 
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Procedimiento 

Colocar lOg de sacarina pura, 259 de fenol y 12ml 

de ácido sulfúrico concentrado en un matraz redondc. de 250 mi 

con un condensador de reflujo de 5 pulgadas, calentar por me· 

dio de un baño de aceite a una temperatura de 132ºC durante -

50 hrs., y apitaclón constante. El producto que se obtiene y -

que es de color rojo intenso y muy denso se disuelve son suf.!. 

ciente agua destilada, 1a solución ácida resultante se trans-

fiere a un vaso de 600 mi se neutral iza agregando carbonato 

de sodio s61 ido poco a poco paraevitar que la mezcla se derr~ 

me por la efervescencia que se produce (el punto final se ob-

serva por un cambio en el color de las soluciones). La solu--

cl6n obtc.ida se filtra después se acidula con una soluct6n 

de ácido clorhfdrlco al 50%. El precipitado se recoge filtra~ 

do al vació y se purifica disolviéndolo con una cantidad sufl--

clentc de carbonato de sodio al 30%. Se Filtra la solución y 

se acidula de nuevo con ácido clorhídrico (50%) hasta la prec.!, 

putación total del rojo de fenol. Finalmente el producto se 

separa fi 1 trando al vacio hasta sequedad, El rojo de feno es-

un polvo de color rojo y presenta un punto de fusión superior 

a los 3oo•c. 
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A T U L O IV 

4.0 APLICACIONES 

4 .1. Anaranjado de Metilo 

4. 1. 1 Preparac.tón del Indicador para su uso~ 

Se util Iza una solución 0.01% en agua. Tiene un 

Intervalo de transición aproximado de pH de 3.2 (rojo)-4.4 

(amarillo). 

4. 1. 2 Uso del Indicador. 

El anaranjado de metilo consiste de un polvo ana-

ranjado-amarlllo o escamas cristalinas. Este es soluble en 

500 partes de agua frfa, más soluble en gua cal lente y práct.!, 

camen te lnso 1 ubl e en a 1coho1. 

Se utiliza como Indicador ácido-base en solución 

acuosa al 0.01% y como Indicador redox 1 en solucl6n acuosa al 

1%. Empleado muchas veces para tratar ácidos minerales, -

bases fuertes y débiles, estimación de alca! lnidad total en 

aguas, tintorer1a e Impresión. 

También es útil en la detección de bromatos, cal

ció. cerio, cloraminas, cloro, cobalto, cianuro, htpoclorito, 

magnéslo, manganeso y nfqucl. Así Corro en ladete.r.. 
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mlnac1ón de boro, bromo, cloro, cobre~ estaño, titanio y agua. 

4. 2. Rojo de Het i lo 

4, 2. 1 Preparación del Indicador para su Uso? 

Se utiliza una solución alcohollca preparada de la 

manera siguiente: disolver 0.02 g del indicador rojo de metilo 

en 60 mi de etanol y despu~s adicionar 40 mi de agua. Tiene un 

Intervalo aproximado de pH de 4,8 (rojo)-6.0 (amarillo). 

4. 2. 2 Uso del Indicador 

El rojo de metilo consiste en un polvo cristal lno 

de color rojo obscuro o bien cristales brillantes de color vi~ 

láceo. Ligeramente soluble en agua, pero bastante soluble en 

alchohol y ácido acético glacial. la sal de sodio es soluble 

en agua. 

Se utll Iza como indicador ácido-base en solución 

alcohol lca al 0.1%, y como Indicador redox 1 en solución ácida 

(0.2 g de rojo de metllo disolverlos en 100 mi de ácido sulf.Q. 

rico 1.2 N., para la titulación de bromatos se utiliza Üna so 

lución acuosa al 1%). Se emplea para detectar y determinar 

cloro, en titulaciones de bases débiles como amoniaco y aminas 

ácido oxál lco y picrico; así como en la detección de nitrito, 

en medicina, odontología y en la Industria de al lmentos y co~ 

ml!ticos. 
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4.3 Rojo de Fenol 

4. 3. 1 Preparación del Indicador para su Uso? 

El rojo de fenol se utiliza en solución alcohol lea 

al 0.02-0 •. 05%. Tiene un Intervalo aproximado de pH de: 6.8 -

(amar! 1 lo)-0.4 (rojo). Otra 1 lteratura Indica que debe pre• 

pararse la solución para su uso como sigue: disolver O.lg de 

Indicador rojo de fenol en 28.2 mi de NaOH 0.01 N y después 

adicionar 221.8 mi de agua, reportando un intervalo aproxima .. 

do de pH de 6.6 (amarillo) B.o (rojo). 

4. 3. 2 Uso del Indicador 

El rojo de fenol, consiste de un polvo cristal lno 

de color rojo, estable al aire, Soluble en 1500 partes de -

agua, en 350 de alcohol y en 500 de acetona; pract lcamente 

Insoluble en cloroformo y éter; facllmente soluble en álcalis, 

Incluso en carbonatos alcalinos, con color rojo intenso. 

Se utl l Iza como indicador ácido-base en solución 

alcohol lea al 0.02-0.05%. Ut i 1 en la detección y determina-

clón de bromo. En medlclna
6

, el rojo de fenol se utiliza para 

real Izar prlebas funcionales del rl~on e hígado. 

Nota: SI se desea información más ampl la sobre las 

apl !cae Iones que tienen estos indicadores, en la blbl lo grafía 

se dan las referencias de los trabajos real izados a este res--
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pecto en el perlódo de 1980 a J985l3-74 , 

4 .4 Importación, Exportación y Costos.
1º• 11

•
12 

4.4.1 Tarl fa de Impuestos Generales de lmportacl6n. 

1nd1 cador Fracc Ión 

Arancel arla 

Impuesto Sobre 

El Valor General 

Anaranjado de metilo 

Rojo de me t 11 o 

Rojo de fenal 

~f. 

En Dólares 

A. metilo 

R. metilo 

R. fenal 

J205A009 

3205A009 

2922A999 

37% 

37% 

10% 

Valor de Importación 

(mi les de d6laresl 

Participación ~· 

Producto ~ 

0.00317 

0.00317 3 

D R O G A D O 

11 

11 

~c. 

~7 

483 

483 

El rojo de fenal, requiere de permiso para su lmportacl6n • 

. 4.4 .2 Tarl fa de Impuestos Generales de Exportación 

Producto 
~E. 

Arancelarfa 

Anaranjado de Metilo 3205AOI 

Impuesto Sobre 

El Valor General 

Exento 



Rojo de Metilo 

Rojo de Fe no 1 

Fracc16n 

Ara·ncelarla 

3205A01 

2922A03 

58,-

1 mpues to Sobre 

El Valor General 

Exento 

Exento 

SUMARIZACION TRIMESTRAL DE LOS PRODUCTOS EXPORTADOS REGULARMENTE 

PERIODO OCT./ 1987 - DIC /1987 

Valor Comercial ~n 
~o (en pesos) l!!!...Ml Raz6n Soc lal 

273,351, 739 25,353.800 ANVL Mex. S.A. 

Anaranjado de He tilo 89,287 ,947 15,900.800 CIBA ~EIGV ~EX, S.A. 
c.v. 

y 29, 192,284 25,529.000 COLORQl11, S.A. c.v. 
Rojo de met l lo 14.395.220 1,000.000 BASF 11EXI CANA, S.A. 

c.v. 

406,227.191 67,781.800 

U.3 Costos 

Precios (en moneda nacional) lnvestlpados hasta 

Dlc-1987 

PRODUCTO 

Casa Proveedora Anaranjado dé 
Metilo (25-g) 

Rojo de Fe 
!101 (25g)-

Rojo de He 
ti lo (25-g) 

Proveedor Científico 

El Crisol 

He rck de 116x 1 co 

5733 

6745 

83160 

69404 

61652 

146184 

9527 

11208 

77595 
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/i p T U o V 

5,0 CONCLUSIONES 

Al real Izar las modificaciones Indicadas de cada 

una de las técnicas de síntesis elegidas (capitulo 111) en ge· 

neral se logró un aumento en el rendimiento de los productos 

obtenidos, siendo los mejores los que corresponden al anaranj2_ 

do de met l lo y al rojo de fenol. Los espectros de Infrarrojo 

obtenidos para los tres indicadores, asT como Jos puntos de f~ 

slón del rojo de me,.tllo y del rojo de fenol se encuentran en -

acuerdo con los correspondientes atenidos de la 11 teratura~• 9 

De los datos econ6mlcos que se obtuvieron para los 

productos en cuestión los correspondientes al rojo de fenol 

son Interesantes debido a que este producto es el que paga el 

menor Impuesto fijado para su importación y se encuentra exen-

to del mismo para su exportación, esto no resta importancia a 

1Qs otros indicadores ya que estos también resultan ser en su 

mayorTa productos de lmportacl6n, ahora bien, relacionando esta 

Información con el rendimiento que se obtiene por medio del mé 

todo de sTntcsls propuesto en cada.-caso y aunado a sus altos 

costos de venta en el mercado, asr corro sus bajos costos de producci6n p~ 

dría 1 lümar la atencl6n elaborarlos a una escala mayor. 

La lnforrnacl6n acerca de la cantidad de estos pro· 

duetos que se adquieren por nuestro pafs sería deseable, con .. 

el propósito de hacer un estudio ccónomlco claro y certero. 
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Técnicas para realizar la purificación de algunos 

salventes de uso frecuente en el laboratorlo. 7 

~. p.eb. 56.2ºC. El agua que contiene la ac~ 

tona se puede reducir a un 0,001% tratándola con un desecante 

como sulfato de calcio o carbonato de potasio ahhfdros y en se 

guida se destila. SI se desea remover Impurezas orgánicas, se 

le puede tratar primero con una disolución que contenga 4-g de 

nitrato de plata en 30-ml de gua (esta disolución es suflclen• 

te para un litro de acetona), y después .se adiciona 30-ml de -

una solución H de hidróxido de sodio, la solución resulta!!.• 

te se agita por un perl6do de JO minutos, se filtra y se seca·' 

con sulfato de calcio anhfdro y enseguida se destila el solve!!. 

te. 

Otra al ternat lva que se tiene para el !minar lmpur!!_ 

zas orgánicas del solvente es tratándolo con una pequena cantl 

dad de permanganato de potasio y la solucl6n resultante colo-

carla en un dispositivo de reflujo, si el color violeta de la 

solución desaparece, se sigue adicionando porciones sucesivas 

de permanganato de potasio hasta que la coloracl6n violeta -

persista. Después se seca con sulfato de calcio anhidro y fl-

nalmcnte se destila. 

~I p.eb. 78.J ºC. El agua que contiene el et!!_ 

no! absoluto se puede el !minar por medio del siguiente proced!, 

miento: Se coloca cerca de 5-g de torneadura de magnesio y 
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unas gotas de tetracloruro de carbono o cloroformo Junto con 

60 mi de etanol absoluto en un dispositivo de reflujo con cap! 

cldad de 2•1 hasta que todo el magnesio se disuelva. A contl

nuacl6n se adicionan 900 mi de etanol absoluto y se pone a re

flujo por una hora y finalmente se destila. 

~. p.eb. 64.SºC. La mayor cantidad del agua 

que contiene el metano! (cerca de 0.01%) puede eliminarse por 

medio de des~llacl6n freacclonada, seguida de un tratamiento -

con CaH 2 , Caso4 o con la cantidad exacta de sodio que se requl! 

,ra para que reaccione con el agua presente. Un segundo trata---

miento con sodio reduce la cantidad de agua hasta cerea de 

5 X 10 - 5 %; en todos los casos anteriores, después se dest 1 la 

el metano!. 

Un método al ternatlvo es el de seguir la misma té~ 

nlea que se ut 11 Iza para el etanol abso.luto. 
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