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INTRODUCCION. 

El presente trabajo de tesis tiene como finalidad actualizar el programa de prácticas para la 

experimentación en Jos cursos de laboratorios de Química Orgánica en la Fac~Jtad. de'. Estudios 

Superiores Cunutitlán, de Ja Universidad Nacional Autónoma de México: Para elJo,:se introduce, 

un fonnato nuevo mediante un cuaderno guía de trabajo que proporciona a Jos estudiantes de las 

carreras de Quimica, Ingenieria Química y Químico Farruaceútico Biólogo, los conocimientos 

suficientes de las técnicas básicas de laboratorio. 

Este nuevo paquete de prácticas consta de 11 experimentos de Laboratorio de Quúnica Orgánica, 

así como dé un talJer de Espectroscopia que familiarizará al alumno, con los fundamentos básicos 

necesarios para la identificación de compuestos orgánicos mediante los métodos 

Espectroscópicos más comunes. 

El seguimiento de Jos experimentos se podrá Uevar a cabo en 20 sesiones dentro del laboratorio, 

por elJo, se pretende impartirlos en Jos cursos de Química Orgánica I y II pura Químicos e 

b1genieros Químicos, así también en Química Orgánica I para Químic.os Farruac~úticos Biólogos; 

en primera instancia para estudiantes de Ja Facultad de Estudios Superiores Cuautitliin y eu w1 .. 

detenninado momento para algunas otras instituciones que consideren pertinente ad~ptarJ¿; .. :. · 
•• • •• ••• • •• :: 1 •• , :J»:. 

La propuesta de este nuevo paquete de prácticas, surge de la necesidád de te1icr tllla giifa auxiliar 
'. '··' , .... ,,.:~ '• ., ,' /'·'. ··, 

que contemple las técnicas de laboratorio, necesarias para el alumnado en)o·~ ,p~.;.(fros;do~.e 

meses de su formación profesional en el área Químico-Biológica de1Ítio d.e. 1;::íióí:~iiad. : 

Esperamos que este cuaderno agilice la e'11erimentación gracias a el .. dÍs~Ü~ '·i¡'~~rád~ :' r 
,.·.·•· ,.. . " 

seguimiento por diagramas de flujo, que pem1itiran al alumno implementar la~ técnicas:'coi~ más 

confianza y mejor desarrollo dentro del laboratorio. Por último, se preten.de que 10'~ aséio~c~·quc 
imparten dichos laboratorios se apoyen en este manual de técnicas, para iin mejor :desempaño de 

su labor docente. 



EXPER!MENTO I 

SOLUBILIDAD. 

Objetivo.· Formar m1 criterio del comportamiento de solubilidad de una sustancia orgánica, 
frente a diversos disolventes, así mismo, examinar diversos gmpos funcionales que puedan estar 
presentes. 

Introducción.- La tendencia relativa de w1 átomo mlido covalentemente en una molécula para 
atraer electrones se expresa con el término clcctroncgatividad , mientras más alta sea ésta, el 
átomo atraerá los electrones del enlace correspondiente con mayor intensidad. Así, el enlace 
formado por átomos de electronegatividades diferentes se denomina polar, al enlace covalente 
con átomos que tienen mia diferencia en la electronegatividad muy pequeña o nula se le define 
como no polar. Alg1mos valores de electronegatividad relativas de los elementos más comunes en 
Química Orgánica son : 

F{4.0) > 0(3.5) > CJ, N(3.0) > Br(2.8) > S, e, 1(2.S) > H(2.1) 

Así, el elemento más electronegativo en un enlace covalente adquiere una carga parcial negativa, 
mientras que al elemento menos electronegativo le corresponde una carga parcial positiva; para 
expresar estos ténninos se utiliza la letra griega delta (o- y o+). De esta manera los. enlaces 
polarizados (momento dipolar parcial) se indican mediante el símbolo -t- para el cual la cábeia 
de la flecha señala hacia el átomo más electronegativo . En este sentido, el momento dipolar neto 
o resultante de una molécula es la suma vectorial de todos los momentos de enlace individuales 
(Figura 1). 

~COOH 

~ 
COOH 

COOH coa 

¡~. 

a)l.'a=O 

Figura l.- M.omento dipolar resultante del ácido fumárico.(~) Y 'del áci,do ~~1.eíco. cb);·:·~J primero' es insoÍuble .. cn 
agua dada su nula polaridad; sin embargo, el seg~ndo es mur solu_~le :en ésta. . ' 

2 



Como resultado de lo anterior se tiene el fenómeno de la solubilidad entre diferentes especies 
químicas; es decir, la fonnación de mezclas homogéneas. Al respecto, los solutos polares no son 
solubles en disolventes no polares pero sí, en disolventes polares, puesto que en el primer caso la 
ganancia neta en fuerzas de atracciones del disolvente es menor que la energía necesaria para 
romper las atracciones intennoleculares existentes en el soluto, lo cual es opuesto al segundo 
evento. 

Consecuentemente, se afinna entonces que solutos no polares o débilmente polares se disuelven 
en disolventes no polares o apenas polares; análogamente solutos polares se disuelven en 
disolventes polares, más la solubilidad suele no darse entre especies polares y no polares, en 
concreto, semejante disuelve a semejante (del lat. similia simi/ibus solve11111r). Por lo anterior, 
cuando ningún disolvente resulta adecuado para obtener wrn mezcla homogénea con un soluto, es 
conveniente usar mezclas de ellos, generalmente en pares, con polaridades diferentes. 

La solubilidad puede ser de 3 tipos : física, intermedia y de reacción. Los disolventes 
pertenecientes n los dos primeros tipos, son disolventes inertes; los que pertenecen n la tercera . 
clasificación son conocidos como disolventes reactivos, desprendiéndose de aquí la conveniencia < · 
de conocer ciertas reglas de solubilidad con el propósito de limitar a un corto número los posibles · 
grupos funcionales que pueda tener la sustancia en estudio. 

Reglas de solubilidad : 

1. Para que una sustancia se disuelva en un disolvente inerte, debe tener una estructura 
(polaridad) semejante a el. < CJ°. · 

·, 

2. La mayorin de las moléculas orgánicas tienen tanto una pone polar'.c~mo,wui':·¡;~rte ~ÓpoÍnr; · 
por lo que a medida que aumenta In pane hidrocnrbonadn .de la molécidn; lns'prÓpiediidés de los 
compuestos se aproximan a las de los hidrocarburos de los cuáles'se_derlvan:":~: •. <.\· .. ·:: ·· · · -·· · ·· 

;· ,,, :··· ,·<"·,·~.;:···._· ._. ~-"~~<«{. \ ;: 

3. En m1a serie homóloga In solubilidad decrece al au,;,e,;iar el0 pes~'.h1~l~¿~lri~- ' · ' '' . · . :' 
. . . ·~o,::·_,:;.¡;;"~' .J ,. ' : ,, 

4. Los disolventes reactivos pueden ser : ácidos pa;a dis()l\'é~.'.ba~·e~;}bri:s'~~ p~r~.~isol~~r 
sustancias con propiedades ácidas. Los ácidos concentrados coimíninente disúelven súsiancias cie · 
grupos que pueden fonnar sales de oxónio, sulronio y amónió;. eitíre.oir:',-8>\'·:; ~-,\:.:, <•,;.::-: ... · 

5. Un elevado valor de constante dieléctrica y su capacidad par~ .ro:inu1r':ehÍac~~··d~: J;icirógen~, 
confonnan w1 disolvente malo para sustancias no polares. · :.:,~ · ... · .. ·, · :·>.; :,:,'. · ·¡ 

1!• ,: ·;· :~( • . . • 

6. Asimismo, la prueba de solubilidad resulta un excelente complé~e~Í~I;~;á :U1 anídlsis eleÍÍt~ntaJ 
orgánico, pues el comportamiento de una sustancia orgánica pura,':fi:ente a dÍve~sos' disolventes;' 
frecuentemente puede señalar la presencia de cienos grupos fuocion·ales.y:cciiíduéir•así,•hacia" · 
infonnación más específica aceren de ésta, en algunas . ocasio'neS · p'lle-~en · hiic.efSe'.>'de'du.cciOiies . 
acerca del peso molecular, ya que los miembros con menos de S_átomos de carbónci gei1eralmente 
son solubles en agua, mientras que los homólogos superiores son insolubles. · 
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7. En suma, las pruebas de solubilidad pueden dar a conocer si el compuesto es wrn base débil 
(amida), base fuerte (amina), w1 ácido débil (feaol), un ácido fuerte (ácido carboxílico), o wia 
sustancia neutra (aldehído, cetona, alcohol, éster). 

Procedimiento Experimental. 

A. Solubilidad en Disolventes Inertes. 

l. Colocar aproximadamente 0.2 mL (0.1 g de w1 sólido) del compuesto en un tubo de ensayo y 
añadir, en pequeñas porciones, hasta unos 3 mL del disolvente, agitando fuertemente después de 
cada adición. En cada determinación hay que anotar si se observa desprendimiento de calor, 
gases, cambios de color, formación de precipitados, etc. 

Para el caso de compuestos que no se hayan solubilizado en disolventes orgánicos en fiio : 

2.- Calentar en baño maría para disolventes flamables y a fuego directo para disolventes no 
flamables (no se recomienda). 

3.- Cuando un compuesto resulta soluble en ealiente, la disolución se deja· enfiiar y:' 
posteriormente se observa el resultado. 

4.- Si el compuesto resulta ser soluble en agua; verificar el 
introduciendo una tira de papel pH al tubo de ensayo en cuestión. 

B. Solubilidad en Disolventes Reactivos 

.: ,• ,-/~ .. ::' .:' .. 

pH de la dis?l~ción acuosa 

5.- Repetir el paso 1 pero utilizando disolventes reactivos que consiSten eri 'disolucimÍes' de«HCI 
5%, NaOH 5% y NaHC03 5%; H3P04 y H2S04 concentradós en caso de.que'i1ohaya.ierultado 
el compuesto soluble en agua. En estos casos, no es. necesa.rio calentar. . , '. · . ' · ' , . . 

6.- Finalmente, deben anotarse los resultados en la Ta.blá 1 indicando para tal
0

efect~ lñs.slguientes 
notaciones : ( + ) si hay solubilidad; ( - ) si 110 hay solubilidad y ( ±.) si la solubilid.ad e~'parc'ial. ' 
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Diagrama l. Resumen de las Pruebas de Solubilidad en Disolventes Reactivos. 

Compuesto orgánico 

!Agua 

sol. insol. 

!Hclal5% 

1 l sol. insol. 

1 
1 n m IV 

l. Tornasol rojo : Acidos solubles en agua (pk3 <8). 
IT. Tornasol azul : Bases solubles en agua (pk,>9). 

l:NaoH~1s% .. 
. 1 

:r~;""'".! .. >· 
.¡ 

.. VII 

IIT. Tornasol inalterable : compuestos neutros solubles en agua, ácidos débiles y bases débiles. 
IV. Compuestos básicos como aminas primarias y algw1os compuestos anfóteros. 
V. Derivados ácidos y algunos fenoles. 
VI. Compuestos débilmente ácidos como aminoácidos, sulfonamidas de aminas primarias, 
nitroderivados primarios y secundarios, mdmas, enoles, imidas, fenoles y algunos mercaptanos. 
VII. Hidrocarburos alifáticos saturados, hidrocarburos aromáticos y derivados halogenados. 
VIII. Alcoholes, aldehidos, metilcetonas, cetonas aliciclicas y éteres con menos de 9 átomos de 
carbono. 
lX. Aldehídos, cetonas y ésteres con más de 9 átomos de carbono, quinonas, hidrocarburos no 
saturados y éteres. 
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Tabla 2. Disolventes Orgánicos Comunes. 
rmu a 

Molecular 

gua 2 
Acetonitrilo CH3CN 41.0S 
Metano! CH30H 32.04 
Disulfuro de CS2 76.16 
Carbono 
Etanol C2H50H 46.07 
Acetona CH3COCH3 S8.08 
11-Propanol CH3(CH2)20H 60.11 
i-Propanol CH2CH(OH)CH3 60.11 
11-Butanol CH3(CH2)30H 74.12 
Piridina C0H5N 79.10 
Cloruro de CHP2 84.93 
Metileno 
Acetato de CHF02CffiCH3 88.12 
Etilo , .. _',-

EterEtílico C2HsOC2ffs 74:12/ 
Cloroformo CHCl3 119.38 .• 
o-Xileno CsH10 :106.lp: 
m-Xileno CsH10 .:J06JO 
Tolueno C7ffs .92;lf' 
Benceno C6H6 '..78J2 ·: 
p-Xileno CsHto . 106:fo 
Tetracloruro CCl4 IS3.8:i 
de Carbono 
1,4-Dioxano 
11-Hexano 
11-Pentano 

6 

38.80 
32.63 
26.41 

81.60 
69.47 
46.2S 

2 
MeCN 
MeOH 
CS2 

24.30 78.SO EtOH 
20.70 S6.20 . · Me

2
CO . 

20.10 .·n4o, 11-ProH . 
18.30. . 82.40 . l-PrOH . 
17.80 '. 117.20 

•.12.30•.: .',ns.so·.·· 
. 9.o8 / . ''4o.óii 

. ' , j ~ -



Observaciones. 

1. El asesor debe proporcionar algún compuesto problema conocido o desconocido. 
2. Los sólidos deberán estar pulverizados finamente para efectuar cada prueba. con el fin .de 
aumentar la rapidez de disolución. 
3. Los líquidos se manejan más convenientemente mediante wrn pipeta gradundá, In cual permite 
mediciones exactas de la cantidad añadida. ·. . ·.,, ... . : · · .· 
4. Si la mezcla se agita perfectamente, el tiempo para que se realice la disolució1i no deberá ser 
mayor de J ó 2 minutos. ·. . - .:: :-~ .··,,·: _ - ·_ ' 
5. Cuando se está detenninando la solubilidad en WI ácido o un álcali, no.deberá apliÓarse_:calor, '' 
ya que puede efectuarse una hidrólisis. : '•·: ·. :, .,•:·, ....,,- .. ;,·:: :·. 
6. El tornasol es rojo a valores de pH menores de 4.5 y azul para valores· mayores dé"ii:J.".' 
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EXP E R1 MENT02 

RECRISTALIZACION. 

Objetivo.- faperi~10ntar a In cristalización (recristalización} como una técnica dé 
purificación para compuestos orgánicos sólidos; nsi mismo, elegir previamente el disolvente 
adecuado para tal efecto, mediante pruebas de solubilidad. 

Introducción.- Los sólidos se han purificado por décadas mediante la cristalización, 
empleándose para tal efecto disolventes adecuados; esta técnica es el procedimiento más 
utilizado por los quimicos para la purificación de sustancias sólidas. La purificación por este 
método se bnsn en el hecho de que la mnyoria de los sólidos son más solubles en caliente en 
un disolvente dado e insolubles en fiío en éste. 

El sólido ha purificarse se disuelve en w1 disolvente dado, calentando algunas veces hasta su 
punto de ebullición; esta disolución se filtra para eliminar impurezas insolubles, dejándose 
posteriormente enfiiar para que se produzco In cristnlización y, en consecuencia, In 
purificnción de In entidad orgánica. La elección del disolvente apropiado pnm la 
cristalización debe presentar ciertos requisitos (Tabla 3}. 

Por otro lado, durante el proceso de In cristalización existen ciertos condiciones a modificar 
para el crecimiento de los cristales, tales como : concentración, tiempo, tcmpernturn y 
ngitnción, entre otros. Asimismo, el disolvente y la rapidez de la cristnlización depende de la 
fonna y el tamaño de los cristales; una cristalización rápida favorece la fonnación de 
cristales pequeños y, por lo tanto, una lenta origina cristales más grandes, pudiendo también 
favorecerse In fomiación de éstos por evaporación lenta del disolvente (concentración}. 

Tnbln 3. Requerimientos Generales para una Buena Cristalización. 
amente entar a mezc a a o sumo 

dL ~ue eisoluto sea prácticamente insoluble en el disolvente, ya ~ea· ª tem~b'ª~~ 
ámbienfo o en un bafio de hielo. ·· . • O:'C} 

f, Qu~ el disolvente no reaccione con el soluto. 
"'··;/,:._::· : .. 1\::>~":;t:: 

: ·. '· ~· ~ ·:;i' '.:. . ... , ·1 

4 .. -.El disolvente debe ser suficientemente volátil par~fá~iiit~r s~ ~Ji~nacióri.:; :• :<::;l~; 
; : .. ::·.\': .. ;::.:·y,: 

s.~A su vez, las impurezas deberán ser mucho más sol~blt:i! erúlio'qü~'~(so 

6.~ Tener una baja tóxicidad. 

7..7 .Ser accesible económicamente. 

:-.':. •;·.·., .. ::\,>'.;'.!.';·.¿;·.º 
..'·= <<~·· .<;~: j}~::=. ,,,'..:;:::;. :<t::.~¡:;: 

:;",'.?'<>:.\¡:;;:;-. 
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Para obtener substancias con alto grado de pureza, se recomienda repetir varias veces la 
cristalización utilizando, de preferencin, diferentes disolventes en cada ocasión. 

Procedimiento Experimental. 

A. Recristalizaeión en un Disolvente Puro. 

l. Ver Diagrama 2, para mayor objetividad de los pasos a seguir. 

2. Elección del disolvente adecuado. Si se utiliza el mismo compuesto del 
EXPERIMENTO J, em1ilear el cuadro obtenido para pruebas de solubilidad 
correspondiente. Si se trabaja con otro compuesto, construir un nuevo cuadro de solubilidad 
(Tabla 4). 

3. Pesar 1 g de muestra pulverizada y colocarla en un matraz erlenmeyer; acto seguido, 
agregar el disolvente ideal, en la menor cantidad posible, éste deberá calentarse previamente. 
Agitar y calentar en baño maría varias veces para ayudar a la disolución de la muestra. 

4. Si se presenta una disolución parcial : Adicionar a criterio un exceso del disolvente ·y:· . 
calentar a ebullición si es necesario en baño maria. Es importante mantener constante eL," 
volumen de la mezcla durante el calentamiento. .:,. , 

5. Si la disolución es colorida, con frecuencia por impurezas orgánicas que 'pu~~~ ~::cl~ii ' 
junto con el producto, es conveniente agregar previamente Wl8 rnÍ!Úmn cantidad. de carbón.:. 
activado, y calentar durante un período de 1-5 minutos. :~·,,, .. ,. , .. , .. 

. .-... ' .. :. ~- :. -.' ·, -. : 

6. Filtrar In disolución en caliente por gravedad, de manera que no ·~n'si~¡·j2~ ~~¡J¡o ·~n el 
papel filtro o en el embudo, conservando wrn temperatura apropiada ·enJ,!'ñíatra:i"dóitde,' se 
recibe el filtrado para evitar w1a cristalización previa. ,',:Y.··'.,} ·( · ;' ·· 

7. Lavar el carbón activado con w1 poco del disolvente ideal cali~Jthi.>' \;:· :~r~· . ·, . : .. ·· .... · 
8. Dejar enfiiar a temperatura ambiente In disolución para. con~~~~ir Í~ ~d~;~\¡~~l{í;( ~o~ Ún .••. 
máximo de cantidad de sustancia deseada; puede enfiiarse en:iu1' bañÓ•'dé hielo:ó'de 'ágÍÍa· 
fiia, para acelerar el enfiiamiento y proporcionar una temperatura·n1Íts baja ¡)áia'el tilla! de ¡.-, 
cristalización. · \;/· .. :;."' ••. · 

9. Si no ocurre la cristalización; ésta debe inducirse'por raspad¿ riJ;cir§~í~br~;Ó*~ sinún 
no ocurre ésta, en consecuencia conce~tfar .. a .-.~~·t.eriO;J8 :·:ci.¡~<:>1úd~n~·/p8f~~'.P?~te.rio~~UtC 
enfiiar en un baño de hielo, de ser. necesario combiiÍitr 'a1!lu1la:'de)as: tres':fomias' antes::: 
menciqnadas. · · ...... ,,,, · ··· ,,. :._· ~~' .··: .,::, ·~, '·"·"-·::~···: ·;~~-.: -. · -:-.:: ·_·:_~~·.:,: '.- :; 

• Para inducir _la c~sta.lizaciÓn ·de.-~n. cO~pu~t~; :-~e pu~~e_. añ~~fir ·dur~~~~- ;1 ~nfriri~ient~· y d~ ,vez -.. ~n 
cuand_o, un ])('.Queño cris~al .del_ ~isn~~.P~~cto.-. · · · · 
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10. A continuación, el sólido se debe filtrar al vacío, después lavar los cristales con w1 poco 
de disolvente frío. Puede, en ocasiones obtenerse una o más cosechas por concentración de 
las aguas madres. 

1 J. Finalmente, se ha de secar el producto al aire libre o mediante un desecador que 
contenga w1 agente desecante adecuado. 

12. Pesar y calcular rendimiento del proceso. 

B. Recristalización en Par de Disolventes (Opcional). 

Cuando ningún disolvente es adecuado para lograr la cristalización de un compuesto · 
orgánico, es conveniente utilizar mezcJas de disolventes, usualmente en pare~ Y. .~on 
polaridades diferentes para la obtención de sustancias químicamente puras. 

J. Ver Diagra01a 2. 

2. Pesar y disolver 1 g de 01uestra, en la mínima cantidad del disolvente ·en que ·é~a'-·esmás . 
soluble, para posteriormente seguir el proceso anterior hasta el púnto 9. ·· .· ·.,•-.·.' •c.·>:. 
3. Acto seguido, se debe concentrar el filtrado al que inmédiatan1enie s~ Íe añade tÜJ 
segundo disolvente en el que la muestra sea insoluble eii"°calienie: ·: ' ·.·. 

4. Añadir varias gotas del primer disolvente hasta que desaparezca la turbidez. 

5. Para terminar, se ha de dejar enfiiar la disolución, para favorecer la cristalización, si ésta 
no ocurre, se induce por los medios conocidos, y así finalmente filtrar y secar los cristales. 

Tabla 4. Pruebas de solubilidad en varios disolventes. 

'.:':'.:.~~:.~ ~~~t.~,~~;tj· 
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Dliigmma 2. Secuencia Experimental de una Cristalizació1L 

Compuesto Orgánico. 

Agregar disolvente adecuado caliente. 

Tratar con carbón activrido. 

Calentar 'a ebulliciÓn. 
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Obsen•acioncs. 

l. Se deberá calentar indirectamente los disolventes inflamables, de lo contrario, se corre 
riesgo de incendio. 
2. La adición del carbón activado deberá efectuarse antes de calentar, pues de lo contrario , 
ocasion.nrá wm ebullición violenta con peligro de incendio. . · 
3. En caso de que hnya cristalizado producto en el papel filtro, adicionar un poco de 
disolvente ideal caliente. · 
4. Es conveniente eliminar el exceso de disolvente añadido y concentrar un poco, para 
favorecer In cristalización. 
5. Se recomienda primero inducir In cristalización por enfiiamiento lento, para aprovechnr al 
máximo las características del disolvente ideal (no rayar el material de vidrio por raspado 
indiscriminado o contaminar el producto por sembrado impuro). · 
6. Conservar el producto purificado para las subsecuentes experimentaciones. 
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EXPERIMENTO 3 

P U N T O D E F U S 1 O N. 

Objetivo.- Dctenniuar el pW!to de fusión de w1 compuesto orgánico, para que con esta 
propiedad fisica se pueda efectuar WJa identificación tentativa, a su vez establecer w1 criterio 
de la pureza del mismo. 

Introducción.- El pw1to de fusión de wia sustancia sólida puede ser definido como In 
temperatura a la cual ésta pasa del estado sólido a In fase líquida; a esta temperatura, las 
moléculas de w1 sólido tienen füsión debida a In adquisición de energía cinética suficiente 
para vencer las fuerzas de enlace del cristal. Usualmente el pwlto de füsión es la primera 
propiedad fisica determinada para una sustancia sólida, dado que además de evidenciar la 
pureza del compuesto suele ser muy importante para su identificación. Así, el intervalo de un 
pw1to de füsión, comprende In temperatura en la que el compuesto comienza n fWJdir ni 
pW1to donde es completamente líquido. 

Si un compuesto está perfectamente puro, no hay cambio en la temperatura desde el inicio 
de su fundición hasta que la sustancia esté completamente liquida, algooos compuestos se 
consideran químicamente puros sobre w1 intervalo de 0.5 ºC o menos. El intervalo de pw1to 
de fusión de compuestos de pureza ordinaria es de 1-2 ºC, consolidándose entonces éste 
como WJ criterio de pure1.n y una buena constante para la posible identificación de 
compuestos sólidos desconocidos. Además, éste se altera sensiblemente por In presencia de 
impurezas, descendiendo en w1 intervalo de 3-20 ºC, según el contenido de ellas. 

En el diagrama generalizado de presión de vapor contra temperatura (Figura 2), la linea 
ABC representa al compuesto puro en su forma sólida; a su vez el equilibrio de las fases 
líquido-sólido-gas se indica en el pwtto C y cu consecuencia la línea CD muestra el estado 
liquido. En el caso de presentarse 1ma impureza se manifiesta un nuevo equilibrio, pm1to B, 
por lo que el nuevo estado líquido es representado por BE por ende, la impureza disminuye 
el pwito de füsión de mt compuesto puro. 

Punto de Fusión Mixto. Cuando se sospecha que una sustancia desconocida A es 
posiblemente w1 compuesto conocido B, se realiza el método de ¡>mito def11sió11 mixto, que 
consiste en mezclar cantidades iguales de A y B; si A y B son idénticos, In mezcla fündirá a 
In misma temperatura. Pero si son diferentes, In mezcla fw1dirá en w1 amplio intervalo y por 
debajo del pmllo de füsión de A-B. 

14 



. . . ·._. ·.·· ·.: :·· .:\:.:;,:-;.\::'.:T~-~~rat_t~ra,>.~·:·;. ___ ·:.:., .. ,:, ·-.: ... . )- .. ... , . . .. . . . · . 
Figura 2. Curva Presión de V~por vs Témpefátur~, ele ~na entidad orgánica sólida. 

. , ·,· . ,': ~~o~·~~i1~i~~it'~x~e~lm~jt~t . . . . . . . 

A. l\létodo de Thielc. 

l. Montaje del aparato (tubo de Titiele}, t>ara·ta de .. t~i'ni···.', i,na~i?n:del.punto de fusión, vér· 
Figura 3 y Diagrama 3. · 

2. Cerrar w1 tubo capilar limpio y seco por wt ext~~~.;;;a~i6ndi~:g;rÍír~~\J~~ eib~rde de 
wrn llama pequeña. · · · ·. · · · · 

3. Pulverizar la muestra sólida seca e introducir una pequeña ·~ruitidad "en el tubo .capilar, 
para asegurar una determinación exacta, se debe· de llenar el tubo capilar con la cantidad 
suficiente de sólido, aproximadamente a unos 2 mm de altura o a la altura de la longitud del 
bulbo del temtómetro. 

4. Para llenar el capilar se inviP.rte y se toma una pequeña cantidad de sólido por el ex1remo 
abierto presionando sobre éste. Se le da la vuelta y se baja el sólido ni fondo del tubo 
mediante un golpe suave sobre la mesa, sujetándolo entre los dedos pulgar e índice; o 
dejando caer el tubo por el interior de wta varilla de vidrio hueca de wtos 60 cm., puesta 
verticalmente sobre la mesa. Este proceso se repite las veces que sean necesarias. · 

5. Sujetar el capilar a la varilla del termómetro con lúlo cuidando de qÚe éste quede fuer~ del . 
nivel de aceite, por atracción capilar o mediante un anillo de goma, este debe quedar por 
encima de la superficie del líquido del baño, de tal fonna que el capilar y. el bulbo. del. 
termómetro queden a la misma altura. 

6. Aiiadir nujol al Tubo de Titiele hasta el nivel de su brazo superior. 
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7. Introducir al tubo de 111iele m1 termómetro, adaptado por medio de un tapón. Hacer un 
pequeño corte longitudinal al tapón para eliminar la presión y que quede visible la escala 
termométrica, de tal manera que el bulbo del termómetro (con el capilar) este 
completamente sumergido en el nujol y bien cerrado 

8. Calentar lentamente por el brazo del tubo de 111iele con un mechero Bm1sen, de tal forma 
que la temperatura del baño se eleve. 

9. Observar y anotar la temperatura desde el momento en que la muestra reblandece y se 
separa de las paredes del capilar hasta que ha pasado n .un líquido (intervalo de fusión), 
Tabla 5. · ' · . 

10. Repetir el ensayo por lo menos dos veces más utilikndo . nueva muestra :para cada 
determinación . · · 

;:, ·:· ~' •· .. 
B. Método de Fisher-Johns. .. ::::· :-· ,_, 

- :·\·. ·r!.·: ._ . .,. 

l. Ver Figura 4 y Diagrama 3, para la determinaci6~1.dei~Jt~·;¡¡~fü~Íóri.· , . 
.. ' - ••• \, .. ;"'-. • .· -~·-···''-'-e'',•;'",. • • 

2. Adicionar unos cuantos cristales de la mueS!ra sÓIÍdn probleih;¡/~ntre dÓs ~libre Óbjetos - .· 
circulares; estos deberán estar bien secos y limpiósi :i · .- ·· ·'- '.-.~-~ , - · · " - -

3. Colocar los cubre objetos en el porta muestra o .Pin.tina: 

4. Encender el Fisher-Johns, de tal forma que aum~1Ít~ la te~~'~r;\ura.~~duaÍmerite dádo 
que es importante que el calentamiento sen lento . .-i.á'.'veloCidad -:·'de •este'áuinento de 
temperatura se regula por el reóstato. - ._,. ··:;:~:--/:: ; ,. ,. . ·-~ :).·~_-·:;_'./·· ._._, · · 

5. Obse1var In muestra a través de Ja lupa para det~cta; In presencia de, c~1u'bi~s'Íisic~s en el 
cristal o su descomposición esto es, el intervalo de su punto de fusión. 

6. Anotar el inteivalo del pm1to de fusión (Tabla 5); es decir, la temperatura donde empieza 
n fundir la sustancia, así como la temperatura a la cual termina de fundir. 

Tabla 5, Anotaciones de los resultados obtenidos del Punto de Fusión 
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Diagrama 3. Secuencia Experimental l"lra DctemÜlar el P101to de Fmión. 

1 Punto de Fusión 1 

A 

1 TUBO DE TIIIELE 1 

J 
j Pulveri2111" la nruestra sólida 1 

+ 

Fijar el capilar a m 
tenrometro a la misma 
altura del bulbo e 
introducirlo a m tubo de· 
Thiele provisto de najol . 

Calentar el . túbo 
Thiele' observíir. y . aootáf 
la terrperatura cuarÍdÓ !·Ja 
rra.iestra corrie112a afwidirse. 

B 

1 FISHER-JOHNS 1 

i 
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Montaje füq1erimental 
para la detemtinación 
del Pnnto de Fusión. 

Figura 3. 
Método de Titiele. 



Acercamiento del montaje del método de l11iele 
(Figura 3) para la determinación del Punto de 
Fusión 
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Observaciones. 

l. El tubo de Titlele, deberá estar limpo y seco, es conveniente tener cuidado' al Sujetarlo . 
procurando no tensionar demasiado o quebrarlo con la pinza, por otro lado también se· c.orre 
el riesgo de romper el tubo de 111iele si existe agua en él. ·. , . · : ... · · 
2. Cuidar que In temperatura no rebase los 290ºC, de lo contrario se corre. el 'riesgo 'de . 
romper el termómetro. . · -',: .. ,:<C:: :'/.·<·. · 
3. Se pone a criterio del asesor la determinación del pw1to de fusión mixto; y In realiiadó1i : 

de una curva de calibración del aparato Fisher-Johns. , '.'· . ., :?·, '.•<: .. ::r • 
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·.EXPERIMENTO 4 

su B L IM A e ro N. 

Objetivo.- Valuar a Ja sublimación como un método alterno para la purificación de ciertos 
sólidos orgánicos. 

Introducción.- La sublimación es w10 de los métodos más convenientes para la purificación 
de pequeñas cantidades de sólidos orgánicos, siempre que estos tengan wrn presión de vapor 
relativamente alta. Este fenómeno, consiste en el paso del estado sólido al de vapor y en la 
condensación de este vapor para obtener el sólido puro. La técnica funciona bien para 
compuestos no polares que presentan wia estructura altamente simétrica, los cuales 
generalmente son más volátiles que Jos polares de similar peso molecular. En general, 
existen dos fomias por las que la sublimación de wrn sustancia térmicamente estable, se 
puede consumar : 

1. Si la sustancia es sólida bajo condiciones ordinarias, ésta puede primero fundirse a wrn 
temperatura definida, y por encima del aumento de temperatura, ebullir como un líquido 
ordinario. 

2. Si la sustancia es sólida bajo condiciones ordinarias, ésta puede volatilizarse sin fusión a 
una temperatura definida por encima de, la presión atmosférica. 

La facilidad, con la que puede escapar wrn sustancia del estado sólido, está determinada por 
la resistencia de sus fuerzas intenn~ieculares. Las estructuras moleculares simétricas tienen 
una distribución relativamente uniforme de densidad electrónica y un momento dipolar 
pequeño; lo anterior, implica una presión de vapor alta debida a fuerzas electrostáticas bajas 
en el cristal. 

En general, la sublimación se puede Jlcvar a cabo a presión atmosférica, pero a veces es 
conveniente hacerlo a presión reducida y por ende disminuir la temperatura de calentamiento 
de la mezcla. La sublimación suele ser un método de purificación mucho más rápido 
que la cristalización, mas no es tan general y en consecuencia es la fom1a más efectiva de 
eliminar sustancias no volátiles de compuestos volátiles, particularmente wia sal u otro 
material inorgánico; además, es adecuado en la remoción de biciclos altamente volátiles así 
corno de otras moléculas simétricas provenientes de productos de reacción menos volátiles. 

Para comprender las condiciones que controlan la sublimación, es necesario estudiar Jos 
equilibrios sólido-liquido-vapor. En la Figura 5 , la curva TW es la curva de presión de 
vapor del liquido que representa las condiciones de equilibrio, temperatura y presión, para 
un sistema de líquido y vapor; TS es la curva de presión de vapor del sólido bajo 
condiciones en las que el vapor y el sólido están en equilibrio. 
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Las dos cwvas intersectan en T : en este punto, conocido como el punto triple, punto 
eutéctico o punto isosbéstico es donde coexisten los estados sólido, liquido y vapor. La 
cuiva TV representa las temperaturas y presiones a las que el sólido y el líquido pueden 
estar en equilibrio, es decir, indica la influencia de la presión sobre el pw1to de fusión. Esta 
cuiva satisface las otras cuivas al punto triple T. 

p 

e 

ó 
n 

V w 

Líquido 

Vapor 

Temperatura 

Figura 5. Curvas de los equilibrios Sólido - Líquido - Vapor. Las dos curvas se 
intersectan en T : en este punto coexisten el sólido, líquido y vapor, y se conoce como 
punto eutéctico. 

Procedimiento Experimental 

Prueba Preliminar de Sublimación. 

l. Colocar en un tubo de ensayo seco ca 50 mg de Ja sustancia y colocarlo en posición 
horizontal a Ja llama pequeña de w1 mechero, calentar la parte donde se encuentra la· 
sustancia. Si subliman sus vapores se condensan en Ja parte fiia del tubo·. 

A. Sublimación. 

l. Ver el montaje experimental en la Figura 6 y Diagrama 4 • 
. · ' '·' 

2. Colocar en un matraz kitasato seco ca 0.5 g de lamue5tra e~ estudio.·· 

3. Adaptar a] matraz IUI tapón de hÚJe horadado. eJI .el qi\e ~e insertar6Ún. tÚbo de ensayo 
lleno casi en su totalidad de hielos una distanciá aproximada de 3 cm por arriba del fondo 
del matraz kita5ato. · · ' · '· · · , · · 
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4. Conectar a Ja rama lateral del kitasato Ja manguera al vacío. 

5. Sujetar por el cuello al matraz kitasato con una pinza de tres dedos y fijarlo a un soporte. 

6. Sumergir el kitasato así adaptado a un recipiente que contenga un volumen de nujol que 
rebase ligeramente el nivel de Ja muestra. 

7. Accionar el vacío y calentar el baño de nujol hasta mtn temperatura menor al pimto de 
fusión del compuesto permitiendo el desarrollo completo de la sublimación. 

8. Apagar el mechero, quitar el baño de aceite y cerrar la llave de vacío. Desprender el 
producto adherido al tubo de ensaye mediante una espátula limpia, y colocarlo sobre un 
papel filtro. 

B. Sublimación. 

Aplicar el siguiente procedimiento a sustancias cuya presión de vapor alcancen 760 
mm Hg antes de llegar a su punto de fusión y en caso de no contar con vacío. Para 
tomar esta decisión, consultar la Tabla 6 : 

l. Colocar Ja sustancia dentro de un vaso de precipitados, una cápsula pequeña o una caja 
Peltri secos. 

2. Tapar el recipiente anterior con un vidrio de reloj de mt tamaño que abarque Ja boca 
completa del recipiente (Figura 7), con algw1os trozos de hielo machacados. 

3. Colocar el sistema sobre un tripie provisto de tela de asbesto y proceder por último a su 
calentamiento, mnnteniéndo una temperatura inferior al punto de fusión de la muestra. Una 
vez que en el fondo de vidrio de reloj se ha depositado nna cantidad apreciable del sólido a 
sublimado. 

4. Verter rapidamente el agua y el hielo al desagüe, cuidando de no .desprender Jos cristales. 

5. Recolectar los cristales de sublimación adheridos al vidrio de reloj, por deS]Írendlmiento 
con ruta espátula limpia , y colocarlo sobre w1 papel filtro. · 
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Diagrama 4. Procedimiento Experiment:il de SublimaciótL 

j Prueba preliminar de Sublimación. j 

+ 
Colocar en lD1 tubo de ensayo la 
sustancia y calentar la parte posterior. 
Si el compuesto sublima , realizar 
el siguiente orocedimiento . 

S U B L 1 M A.C 1 O N 

Si el compuesto sublima 
·a wiii presión mayor 
a la ambiental . 

Sielconipuesto sublima 
· p~~sió~ ; 'ruTibiental. 

Colocar la muestra en 
lD1 matraz kilasalo. 

! 
Insertar al kilasato lD1 

tubo de ensayo lleno de 
hielo, accionar el vacío 
y calentar el kitasato. ' ·· 

Tenninado el proceso de 
SublinÍación ; apagar el 
mechero . , UÍterrumpir . . el 
calentalllientó y· · el vació. 
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J .. 
Vertir la sustancia en lD1 

Váso de pp y taparlo con 
uii vidrio de reloj . 



Figura 7. Montaje para compuestos 
que Subliman a presión ambiental . 

Montaje Experimental 
para la Sublimación. 

Figura 6 . Montaje para compuestos que 
Subliman a una presión mayor a la ambiental. 
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iliiXaclciroetailo 

a) Se recomienda, al emplearse la Sublimación, que la temperatura no rebase 
la tcmpcr.uura de fusión 
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EXPERIMENTO 5 

PUNTO DE EBULLICION. 

Objetivo.- Reconocer que el punto de ebullición de una sustancia es un criterio de su pureza 
e identidad, que se define como Ja temperatura 'en la que Ja presión de vapor de Ja sustancia, 
se iguala a In presión atmosférica. 

lntrodncción.- Cuando un liquido detenuinado se introduce en un recipiente cerrado y 
vacío, se evapora hasta que el vapor alcanza una determinada presión, que depende 
solamente de Ja temperatura; esta presión que es Ja ejercida por el vapor en equilibrio con el 
liquido, es la presión de vapor del liquido a esa temperatura. Cuando la temperatura 
aumenta, 1a presión de vapor de un líquido típico "x11 aumenta regularmente, como se 
muestra en la cuiva BC Presión de Vapor-Temperatura (Figura 8). A la temperatura Tp, en 
Ja que Ja presión de vapor alcanza el valor de 760 mm de Hg, "x" comienza a ebullir y a Tp 
se Je llama pw1to de ebullición nonnnl de "x''. Cada líquido que no se descomponga antes 
de alcanzar la presión de vapor n 760 mm tiene w1 pm1to de ebullíción característico. 

En general, el pw1to de ebullición de una sustancia depende de Ja masa de sus moléculas y de 
la intensidad de las fuerzas atractivas entre ellas, es nna constante característica que se 
utiliza para In identificación de líquidos. En wia serie homóloga detem1inada, el punto de 
ebullición de cada compuesto aumenta regulnnneute al aumentar el peso molecular. 

Por Jo regular los líquidos polares tienen tendencia a ebullir a temperaturas más altas qué Jos 
no polares del mismo peso molecular y los líquidos polares asociados ebulleu generalmente a 
temperaturas considerablemente más elevadas que los compuestos polares no asociados. No 
obstante, el punto de ebullición debido a su marcada dependencia con la presión y a Jos 
errores a que pueden conducir la presencia de impurezas, es menos seguro y útil en 
caracterizaciones y como criterio de pureza, que el punto de fusión en los sólidos. 

Así, como definición, el punto de ebnllieión normal de un compuesto es la temperatura 
a la que la presión de vapor de este es igual a 760 mm de Hg, es decir, In presión 
atmosférica normal. 

Por otro lado, la acción de m1 soluto "y" sobre el pw1to de ebullición de "x" dependerá, 
por tanto, de la naturaleza de "y" .Si "y" es menos volátil que "x" , la presión de vapor 
total de la disolución es menor a una temperatura detenninada que la presión de vapor de 
"xº puro. 

Este caso está representado en Ja Figura 8 por Ja curva B'C', en la que los valores de Ja 
presión de vapor de una disolución detenninados experimentalmente están representados en 
función de la temperatura. La presión de vapor de la disolución no alcanza el valor de 
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. . ., .. 

60 mm de Hg sino hasta lllln temperatura T , ; es decir, la pr~~eilcia del solulo .menos 
volátil eleva* clplllltodeebulliciónde "x" JesdeTPhastaTP, '.:. ·:· · . . · · 

Por otro lado si, "y" es más volátil que "x" ento~i;es la presión de vapor t<1tal de la, 
diso1ución es mayor que In de "x" puro, como se ·mueStra ·en la CurVa B"C". : ~a P.resión 
de vapor de una disolución de este tipo, alcanza e( valor de . 760 irim· de Hg liaSta. lllla 
temperatura T ,, por lo que la acción que ejerce el soluto más volátil es la de disminuir el·· 
puntodccbnllfción de "x" desdcTPhastaTp". · 

En wrn disolución de dos líquidos ( 11 x11 
, "y"), las moléculas de "x" están diluidas por 

moléculas de "y" inversamente, las moléculas de "y" están diluidas por mol1ículas de 
"x" . Por ende, es de esperar que la tensión de vapor debida a "x" será menor que la de 
"x" pt!ro y se podrá predecir que la presión parcial debida a "x" debe ser proporcional a la 
concentración molecular de "x". 

C" C C' 

* Propiedades coliga~ivas d~ las disoluciones : lnc_remeflto del punto de ebullicion. presión osmótica, 
disminución de la_presión de ~por y·del punto de congelación. · · 
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Análogamente, debe esperarse que In preSlon parcial de "y" será proporcional a In 
concentración molecular de "y". Esta es In relación que existe en las llamadas disoluciones 
ideales, lo cual se expresa mediante la ley de Raoult : la presión parcial de un 
componente en una disolución a una temperatura es igual a la tensión de vapor de In 
sustancia pura, multiplicada por su fracción molar en la disolución, para una 
disolución de componentes ("x" , "y"). 

P = presión parcial de "z" en In disolución. 
P! = tensión de vapor de "z" puro a la temperatura de la disolución 
Nz = fracción molar de "z" en In disolución. 

Procedimiento Experimental. 

A. l\fetodo Semimicro de Siwoloboff. 

l. Ver el montaje experimental en la Figura 9 y Diagrama 5 .. 

2. Preparar un tubo micro para pw1tos de ebullición con In ayuda de un tubo de ·vidrio ·de 5 
mm de diámetro y 5 cm de largo, y cerrarlo posteriormente, afindir entonces dos goíns ·del 
líquido cuyo punto de ebullición se desea determinar. · · · 

3. Cerrar un tubo capilar a unos 3 ó 4 mm de w10 de sus extremos é foiro'duci~l·o.cC>n;el · 
extremo abierto dirigido al fondo del primer tubo. 

4. Fijar el tubo conteniendo el capilar a llll termómetro, procurando .. que Íll c,ÓlulÍln(dcl · 
vidrio quede pegada ni bulbo, entonces introducirlos en un tubo de Thielé' o én.:·un bafio 'de 
los que se emplean paro determinar plllltos de fusión. <\;,':}'.'. ' '· ':·,•·: ·i.·.•· .. ·,·,." 

5. Calentar el brazo del tubo de TI1iele hasta lllla temperatura tal,'·que.dei capilar.'p~queíio, ' 
salga una corriente rápida y continua de burbujas que pase á'través'del:lfquido;· Retirar In 
llama y dejar enfriare! baño. ..:,: ":;; -.;':\,.} .::;/:•<< .. :: '.•' :i' :; · 

6. Anotar la temperatura que hay eu el instante en ~~~ d~jari ~~··~alir bu~~ja~ }~ltpilnr y ' 
justo antes de que el líquido entre a el; esto tem¡Íeraiura:·es el punto·de ebiÍIIidón de la · 
muestra n la presión ambiente. · ·•· · · ::. · ·••·. "·> 
7. El punto de ebullición obtenido puede~~é~ referid~ a·~·o~di~l~~~s e~t~ndar tal co~ci e~ ' 
reportado en la literatura de la siguiente formo : · " · " · - .. · · · · ... · 
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B. Determinación Macro. 

T =Punto de ebullición corregido. T: = Punto de ebullición observado. 
P = Presión atmosférica en milímetros de mercurio. · · 
C =Constante a diferentes temperaturas : 
0.037 de 25-20 °c ; 0.043 de 41-75 ' ÓC;' 
0.044 de 76-100 °c ; 0.046 de 101~120 °c; · 
0.048 de 121-140 oc ; O.OS 1 de 141-155 °c; 
0.055 de 156-220 °c ; 0.057 de 221-300 .0 c, 
0.064 de 310-325 ºC 

l. Ver montaje e>qierimental en la Figura 10 y Diagrama 5. 

2. Montar un aparato de destilación simple en pequeña escala. 

3. Colocar dentro del matraz w1 trozo de porcelana porosa y añadir 10 mL del líquido cuyo. 
pw1to de ebullición se desea determinar y calentarlo hasta ebullición. 

4. Canalizar los primeros 2 ó 3 mL del destilado en w1 recipiente adecuado y recibir los 
siguientes 5 ó 6 mL en otro recolector. En esta segunda recolección habrá w1 considerable 
retardo en la lectura del termómetro cuyo intervalo corresponde a la temperatura del punto 
de ebullición. Los primeros mililitros del destilado son desechados por su alto contenido en 
agua e impurezas volátiles y la segunda fracción contendrá la sustancia pura, se procurará 
entonces, en lo posible, que el líquido destile a una velocidad uniforme. 

5. Si el intervalo de pw1to de ebullición es grande, el líquido deberá volverse a fraccionar en 
una columna apropiada. 
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Diagrama S. Procedimiento Experimental de Punto de Ebullición. 

PUNTO DE EBULLICION 

errar tm o cap ar 

por \UIO de sus extremos, 
e introducirlo por la parte 
abierta al tubo anterior . 

Fijar el tubo de ensayo 
a un tennómetro ,. e 
introducirlo a lll1 tubo de 
1ñiele rovisto de · ol 

Calentar el bram del tubo de 
Thiele hasta ver fluir lllta 

corriente rápida y continua de 
burb,Yas , entonces anotar la 
temoeratura de este desarrollo. 
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Seguir el diagrama 6 que 
descnbe la destilación simple. 
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Montaje Experimental 
para la detenninación 

del Punto de Ebullición. 

Figura 9. 
Método Semimicro 
de Siwoloboff. 
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EXP.ERJMENTO 6a-6d 

D E S T 1 L A C 1 O N. 

Introducción.- En las reacciones orgánicas, pocas son las que no involucran subproductos, 

por lo general, las mezclas de reacción involucran consigo disolventes en exceso que 

entorpecen las reacciones siguientes dentro de w1a síntesis, para que dicho exceso e 

impurezas, como lo son los subproductos, no interfieran en el prodncto final, es necesario 

implementar Ja separación y purificación de éste. 

Cuatro son Jos procedimientos generales de separación utilizados en el laboratorio y en Ja 

industria orgánica : Destilación, cromatografia, cristalización y extracción. El proceso 

utiliziido en particular, depende de las características de la sustancia a purificar y de Ja.s. 

impurezas a remover. Con el objetivo de seleccionar el proceso apropiado es. imp¿rtanie 

conocer lo.s pri~cipios que involucran, así como, el método correcto de manipulación: 
~-:' .. '!. ' 

En este sentido, el método más comúnmente utilizado para la purificació~y/¿'s~plÍra~;¿n de/ 

Jíquid~s. es Ja destilación. Este proceso cousiste ~n. Ja yapo~~iÓ~ :i1~\ 
0

úJuido' po;, · 

calentamiento y Ja condensación del vapor colectado por s.i~úad6; .i~~.:~é 1~iir~ ~~ia i~~ 
líquidos porque sus moléculas están en constante movirnieni~ ~tié~clen ~ ;s~~pa~ d~· Ja 

superficie como moléculas gaseosas al exterior. 
: ,·. 
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EXP ERJ MENTO 6a 

DESTILACION SIMPLE. 

Objetivo.- Purificar un líquido orgánico por destilación simple, utilizando su punto de 
ebullición como una constante fisicn capaz de identificarlo. 

Introducción.- La destilación es un método muy rápido y eficaz, empleado para purificar 
una mezcla de líquidos o un líquido contaminado con otra sustancia muy poco volátil, cuyos 
puntos de ebullición difieran en 80 ºC o más. El componente de punto de ebullición más 
bajo, el más volátil destila con mayor rapidez, y In primera fracción del destilado es muy rico 
en él. El componente de punto de ebullición más alto, el menos volátil, será el componente 
principal de la última fracción del destilado. Se puede recurrir a diferentes tipos de equipo 
según el volumen de líquido que se va a purificar; en este sentido, el más comúnmente 
empleado consiste en un matraz con cabezal (o T de Quic!ifit) y refrigerante. 

A medida que transcurre la destilación, una porte del vapor se condensa en las paredes del 
matraz y del tennómetro, y la mayoría pasa a través del tubo lateral, hacia el refrigerante, 
donde se condensa por medio de la corriente ascendente de agua fiía que circula por la 
camisa ex1erior (Figura 11 ). La destilación debe hacerse lenta pero continuamente, de fonna 
que el bulbo del tenuómetro siempre tenga una gota del líquido condensado, lo que indica 
que el líquido y el vapor están eu equilibrio. El condensado se canaliza al recipiente colector 
por medio de una alargadera curvada. Conviene siempre desechar la primera porción del 
destilado (cabez.1), que suele contener alguna impureza de pimto de ebullición menor que el 
resto del líquido, o en el caso de líquidos orgánicos puede ser una mezcla azeotrópica* con 
agua, las sustancias no volátiles quedan como residuo (cola). 

Casi todos los líquidos tienden a sobrecalentarse (calentarse por arriba de su temperatura de 
ebullición) y en consecuencia emiten vapores repentina y bruscamente, vertiendo como parte 
del líquido; cuando ésto ocurre, los vapores salen sobre calentados y el pwllo de ebullíción 
observado puede ser demasiado alto e inexacto. Para evitar todo ello basta añadir dos o tres 
trozos de plato poroso (piedra volcánica, porcelana dura, perlas de vidrio) al matraz de 
destilación antes de comenzar la calefacción, proporcionando así, sitios donde se generan 
núcleos de burbujas que induzcan uniformemente la ebullición, Si In temperatura 
desciende por debajo del punto de ebullición en cualquier instante, el líquido llena los 
pares de la sustancia que regula la ebullición y no pierde toda su eficacia. 

* Un azeótropo es aquel que se comporta como un compuesto puro con la propiedad de hervir a temperatura 
constante, por otro lado, la mezcla que tiene una presión de vapor máxima o mínima tiene desviaciones con 
respecto a la ley de Raoult, y se Je denomina azeotrópica (del g riego hervir sin cambio), los líquidos que Ja 
conforman tienen cierta composición y destilan a temperatura constante a no ser que cambie su composición. 
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Procedimiento Experimental. 

l. Ver el montaje experimental en la Figura 11 y Diagrama 6. 

2. Agregar a un matraz de bola de 100 mL (seco) 50 mL de la sustancia a p~riÍicar, poner 
tres piedras de ebullición a efecto de controlar la misma, y colocar_ el matraz ~n nna mantilla 
de calentamiento acoplada a nn reóstato. · · · 

3. Ensamblar al matraz de bola la T de Quiclifit asegurn¡1do ésta nnión con nnas pinzas 
sujetas a un soporte universal. 

4. Colocar el adaptador con el tem1ómetro en la rama vertical de la T de Quiclifit 
adaptándolo con nn tapón de goma horadado que lo aloje, de tal forma que el bulbo de 
mercurio quede justo por debajo de la rama lateral. 

5. Insertar al refrigerante en cada una de sus bocas 11118 manguera, permitiendo que la 
primera de ellas desemboque al desagüe, y conectando In segunda a la toma de agua. Sujetar 
finnemente el refrigerante a un soporte universal mediante pinzas de Ja parte intennedia de 
éste y embonarlo a la rama lateral de Ja T de Quiclifit. 

6. Iniciar el calentamiento regulando la temperatura mediante nn reóstato, pennitir la 
circulación de agua fría a través de In camisa del refrigerante, donde se condensa el vapor 
por medio de In corriente ascendente. 

7. Canalizar el destilado a 1111 recipiente colector por medio de nna alargadera curvada 
colocada al final del refrigerante, provista de nn baño de hielo para evitar que se volatilice el 
destilado. · 

8. Observar lb temperatura cuando inicie la destilación eliminando los 2 ó 3 prlm~ios inL 
del destilado (cabeza), siga la recolección de este (cuerpo). Dé por_tenninnd~:Jn:d~~Íilación 
cuando quede en el matraz uu residuo de 3-4 mL (cola} .. Estos volúmenés.yarinnicon·1a 
cantidad de la mezcla a purificar. · ' ... _::_, · 

Observaciones. 

1.- Agregar nn poco de vaselina n las pnntas esmeriladas de t~do~Í ~quipo' de destilación 
para lubricarlas y evitar que se peguen ni ensambrarfos. ·. · · · · · · ·. · 
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Diagrama 6. Procedimiento Experimental de la DestHación Simple. 

Agregar a un matraz de bola : 
la sustancia a purificar, unas 
piedras de ebullición y 
colocarlo en lUUI mantilla 
acoplada a lDl reóstato. 

+ 
Ensamblar al matraz de 
bola la T de Quickfit. 

Embonar un refiigerante a la 
rama lateral de la T de Quick ti. 

J 
Iniciar el calentamiento y la 
circulación de agua a través 
de Ja camisa del refii rante. 

J 
Canafuar el destilado por 
medio de una alargadera 
cwvada a un recipiente. 

~ 
Colectar Jos primeros mL 
del destilado ( cabeia), y el 
cuerpo por separado, dando 
por terminada la destilación 
cuando quede en el 
matraz un residuo ( cola ). 
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EXPERJMENTO 6b 

DESTILACION FRACCIONADA. 

Objetivo.- Conocer que la destilación fraccionodo es w1 proceso de purificación de mezclos 
cuyos componentes difieran de 30 a 80 ºc. 

Introducción.-Como norma general, cualquier mezcla de dos componentes cuyos puntos de 
ebullición difieran en unos 30 a 80 ºe•, pueden separarse por medio de lo destilación 
fraccionada. Sin embargo, para casos muy específicos como en las refinerias; para separar 
mezclas complejas como el petróleo, los puntos de ebullición de algunos compuestos sólo 
difieren en fracciones de grado. 

Este tipo de destilación pennite wrn serie de minúsculas separaciones en una única operación 
continua. En principio, una columna de fraccionamiento proporciona una gran superficie 
para que los vapores ascendentes y el condensado descendente intercambien color, lo cual 
hace posible que tengan lugor wia serie de vaporizociones y condensociones a Jo largo de lo 
columna, en esta, se realizan una serie de pequeñas destilaciones sencillas lográndose de esta 
fonna péquenos equilibrios líquido-vapor y cada 1mo de estos corresponde n lo que se 
denomina plato teórico, de tal fonna que a lo largo de la columna de destilación se generan 
cientos de platos teóricos. Así 1ma columna que puede efectuar w>a separación equivalente o 
diez destilaciones sencillas se dice que tiene 1 O platos teóricos. 

La eficacia de una columna se mide por la longitud equivalente a w1 plato teórico (LEPT), 
es decir, lo longitud de columna necesario pora realizar lo separación de w1 plato teórico. La 
LEPT de una columna detenninada, se calcula dividiendo la longitud de In columna por el 
número de platos teóricos. · · 

Comúnmente, se utiliza una columna de fraccionamiento en la que se efectúa el interc~;;;bio 
de calor entre el líquido y el vapor, de modo que Ja parte superior de la colúmnÍ(se· vá· 
enriqueciendo con el compuesto más volátil y la inferior con el menos. volátil.. Así se logra 
wrn muy buena seporación según el tipo de columna y el cuidado con que se proceda. 

Los columnas pueden ser de distintos tipos y con diferentes " rellenos ".·A continuáción se 
mencionan dos factores importantes que es preciso tener en cuenta: · 

l. El relleno (anillos o hélices de vidrio, alambres, trocitos de orcilla, fragmentos ".de 
porcelana o de carborundo, cobre esponjoso o con cualquier tipo de sustancio it1erte que 

*La diferencia de los puntos de ebullición de líquidos que componen una mezcla que puede ser separada por 
destilación fraccionada es relativa, ya que también se pueden separar algunos compuestos que difieran en 
fracciones de grado. esto se presenta debido a que el tamaño de la columna utilizada es muy grande, y 
permite generar los platos teóricos net:~sarios para el fraccionamiento de Ja mezcla. 
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posea mia gran superficie) no debe ser muy compacto para que el líquido y el vapor circulen 
libremente y se evite la acumulación del líquido en la parte inferior de la columna 
(anegamiento). 

2. La columna deberá ser plateada y con camisa de vacío para minimizar las pérdidas 
externas de calor o bien recubierta con papel de aluminio y cinta o hilo de amianto. 

A medida que los vapores calientes suben a través del relleno, se van condensando en todas 
las zonas de la columna, así, el condensado gctea a través del relleno. Al gotear y descender 
tiene lugar w1 intercambio de ca!or continuo con los vapores calientes, que continúan 
ascendiendo en toda la superficie del relleno. Si el condensado acepta en algún punto calor 
de los vapores se reevapora y el vapor formado será más rico en el componente más volátil 
que el condensado. A la vez, el vapor, al haber perdido calor por cederlo al condensado, se 
condensa parcialmente, de esta manera, el condensado es más rico en el componente menos 
volátil. Cuando este proceso se repite varias veces a través de toda el altura de una columna 
eficaz, acaba por producir vapor puro del componente del menor punto de ebullición, que 
pasa a través del brazo latero! hacio el refrigerante. El residuo en el matroz de destilación se 
va enriqueciendo, mientras tonto, en el componente de mayor punto de ebullición de manera 
continua. En toda la columno existe m1 gradiente de temperatura, que va desde el pwlto de 
ebullición del componente más volátil en su parte superior hasto el punto de ebullición de la 
mezcla en el matraz en su parte inferior. 

El componente de menor punto de ebullición continua pasando a su temperatura de punto de 
ebullición hasta que se separa completamente de la mezcla. Entonces, la temperatura de los 
vapores que destilan se eleva hasta el punto de ebullición del componente menos volátil de 
forma que éste empieza a llegar al refrigerante, asi la totalidad del proceso se denomina 
destilación fraccionada. En ese sentido para este tipo de destilación hay que tomar en cuenta 
las siguientes precauciones : 

l. Evitar el sobre calentamiento. Este se debe a que el líquido no se calienta en forma 
uniforme y, por lo tanto, se pueden fonnar zonas de distintas temperaturas con la capa 
superior más fría que Ja inferior. En esos casos no se obseiva destilación, o esta es muy 
escasa, o pero si se produce algún cambio brusco que contribuya a mezclar el sistema, como 
un golpe, agregado de piedra porosa o espontáneamente, el líquido entra en ebullición 
violenta, se moja la columna y habrá proyecciones. Esto se evita colocando piedra porosa 
nueva cada vez que se inicie la destilación. 

2. Destilar despacio, no se debe calentar intensamente con el propósito de destilar todo el 
líquido con la mayor rapidez posible. Hay que dejar que se logre el equilibrio líquido-vapor 
para que la destilación sea eficaz. La relación entre el condensado que vuelve a la columna y 
el que destila recibe el nombre de relación de reflujo. La eficacia del fraccionamiento 
aumenta al aumentar la relación de reflujo. 
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Procedimiento Experimental. 

l. Ver el montaje experimental en la Figura 12 y Diagrama 7. 

2. Agregar a un matraz de bola (seco) la mezcla a purificar* junto con wrns piedras de 
ebullición, y colocarlo en wrn mantilla de calentamiento acoplada a un reóstato. 

3. Ensamblar al matraz de bola una columna empacada con fibra de vidrio, distribuyendola 
homogéneamente en ésta, asegurar esta w1ión con wrns pinzas sujetas a un soporte 
universal. 

4. Acoplar a la columna empacada In T de Quickflt. 

5. Colocar el tem1ómetro en la rama vertical de la T de Quickflt adaptándalo con w1 tapón 
de goma horadado que lo aloje, de manera que la distancia del bulbo de mercurio quede 
justo por debajo de la rama lateral. 

6. Insertar al refiigerante en cada una de sus bocas una manguera, permitir que la primera .de· 
ellas desemboque al desagüe, y conectar la segunda a la toma del agua. Sujetar firmemente·· 
el refiigerante a un soporte wüversal mediante pinzas de la parte intermedia de° éste y 
embonado a In rama lateral de la T de Quickfit. · 

7. Iniciar el calentamiento regulando In temperatura con un r~óstai~,·.·,~~:g;Íiendo la 
circulación de agua fría a través de la camisa del refiigerante donde· se. coadénsa el vilp.or por 
medio de la corriente ascendente . · · 

8. Canalizar el destilado a nn recipiente colector po/ lll~dio· <1/u;;. ·alargadera curvada 
colocada al final del refiigerante, de preferencia provista· de ·un bníiil de hielo para evitar que 
se volatilice el destilado. 

9. Observar la temperatura cuando inicie In destilación eliffiinando los 2 ó 3 mL del destilado 
(cabeza), siga la recolección de éste (cuerpo). Dé pór terminada la destilación cuando quede 
en el matraz un residuo de 3-4 mL (cola). Estos volúmenes varían con In cantidad de la 
mezcla a purificar. 

irc El volumen ~e los .recipientes en .que se ha de trabajar está en funció~ .de Ja cant.idad del liquido a p~~ificar. 

40 



DiagraDUl 7. Secuencia Expt:rimental de la Destilación Fraccionada 

Agregar la 111e11:la problema, 
unas piedras de ebullición, a llll 

matraz de bola y colocarlo en una 
mantilla acoplada a un reóstato. 

Ensamblar una columna 
empacada al matraz de bola. 

Acoplar una T-Quickfit a la 
columna y colocar un termómetro. 

~ 
Emionar el refiigerante a la 
rama lateral de la T-Quickfit. 

~ 
Iniciar el calentamiento y la 
circulación de ag.ia por 
la camisa del refrigerante. 

~ 
Recolectar el destilado ( cabeza 
y . cuel]Jo ) ·por medio de . una 
aJal!llldCra curvada ~ ~ ~eeipient~. ' 
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Figura 11. Montaje Experimental para ia Destilación 
Fraccionada. 
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EXPERIMENTO 6c 

DESTILACION A PRESION REDUCIDA. 

Objetivo.- Emplear la destilación bajo presión reducida como un método para purificar 
compuestos orgánicos que a presión atmosférica ebullen a temperaturas altas y en 
consecuencia al llegar a éste pwtto pueden descomponerse. 

Introducción .- Gran número de sustancias orgánicas tienen pwttos de ebullición superiores 
a 150 ºe, algunas se descomponen (oxidándose generalmente) por debajo de sus puntos de 
ebullición normal; otras sustancias tienen puntos de ebullición tales que su destilación no 
resulta conveniente, e incluso es dificil. Cuando se desea purificar o separar compuestos con 
las características como tas anteriores, es conveniente tener en cuenta que el punto de 
ebullición de una sustancia depende de In presión atmosférica; así, un líquido comienza a 
hervir a la temperatura en la que su tensión de vapor se hace igual a Ja presión exterior, en 
consecuencia, el punto de ebullición de un líquido disminuye regulam1ente al disminuir la 
presión exterior; por ello, con frecuencia tales líquidos (o algw1os sólidos) suelen destilar 
con relativa facilidad a bajas presiones. La destilación de un compuesto a una presión 
inferior a In atmosférica, recibe el nombre de destilación a presión reducido. 

Al realizar destilaciones a presión reducida, frecuentemente se necesita conocer el punto de 
ebullición de un líquido a wm presión no reportada en la bibliogrnfia, si se conocen las 
temperaturas de ebullición de la sustancia a dos presiones diferentes se puede trazar una 
cutvn (P vs UT donde T = temperatura absoluta; °K) y a continuación ver n que temperatura 
corresponderá el /og de In presión a que se está trabajando*. Un nomo grama aún más exacto 
es el construido por Lippincott y Lyman, el cual es aplicable a compuestos con pwttos de 
ebullición de -50 a 550 ºC, bastando con conocer dos ele los tres datos del nomograma, 
presión del sistema, temperatura de destilación y punto de ebullición en condiciones 
nonnales, ya que el tercero se localiza uniendo los dos conocidos por medio de wta línea 
recta. 

Asi, para conocer rápidamente y de forma aproximada el punto de ebullición de un líquido 
determinado al disminuir la presión a un cierto valor, por ejemplo a 40 mm de Hg, se puede 
utilizar un diagrama para calcular empíricamente la temperatura como se representa en la 
Figura 13. Asi por ejemplo, el 11-butilmalonato de etilo, que hietve a 235 °c a 760 mm de 
Hg (escala B}; para conocer aproximadamente su punto de ebullición a 40 mm de Hg se 
pondrá sobre el diagrama una regla con la que se llllirá el punto 40 mm de Hg de la escala 
con el 235 ºe de la escala B, y el punto en el que la regla cone a la escala A será el pwtto.de 
ebullición a aproximado del líquido a 40 mm de Hg, en este caso, 132-138 ºC · 
aproximadamente. 

•C. BORDENCA, /11d. E11g. Ed., 18, 99 (1946). 
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rectas.tif 

Punto de ebullición a P mm 

100 

:Escala A 

Punto de ebullición 
corregido n 760 nun 

400 

300 

200 

Escala B 

Prcsióri P · en mm 

Escala C 

Figura 13. Relación aproximada del punto de ebullición normal de un líquido con sus 
puntos de ebullición a presión reducida. · 
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Procedimiento Experimental. 

J. Ver el montaje experimental en la Figura 14 y Diagrama 8. 

2. Agregar a un matraz de bola seco (o a w1 matraz Claisen en caso de contar con el y 
suprimir el conector del paso 3), la mezcla a purificar y colocarlo sobre una mantilla .de 
calentamiento. 

3. Ensamblar al matraz de bola un conector en fonna de Y (o cabeza' Clai.S~!I), asegurar 
ambos con unas pinzas sujetas a w1 soporte w1iversal. · 

4.lntroducir en la rama lateral de la Y wrn T-Quickfit y en la rama ~ertical .ii1 t~~o 'de ~drio 
(que penetre 1a disolución sin tocar el rondo de 1a muestra a .·pnrllicar Y. que rebase w1a. 
distancia de 30 cm por encima de la Y), provisto de una pinza Mohr. · · 

·. ... . - '¡". ·. ·. 

5. Colocar el tennómetro en la rama vertical de la· T-Quickfit alojado en un tapón de goma 
horadado, de tal fonna, que la distancia del bulbo de mercurio quede justo por debajo de la 
rama lateral. 

6. Insertar a la rama lateral de la T-Quickfit un refiigerante colocando en cada wrn de sus 
bocas una manguera, pennitiendo que la 1>rimera de ellas desemboque al desagüe, y conectar 
la segw1da a la toma de agua. Sujetar finnemente el refiigerante a un soporte universal de la 
parte intennedia mediante unas pinzas. 

7. Acoplar al refiigerante una alargadera curvada con adaptador para vacío del que penda un 
matraz de bola que embone perfectamente, para evitar así .la fuga de destilado. o la 
introducción de aire al sistema. 

8. Conectar el adaptador para vacío a w1 manómetro por medí~. de ·una mai1guer~:adaptad~ > 
con w1 tubo de vidrio de 2 salidas, así 1nismo, comunicar'el manómetrn pórcsu.segtÍn.da' 
salida a una trampa de vacío mediante una manguera. ·r:. trainpa debe ·ser proVistii de un·· 
baño de hielo en mezcla con acetona. · · · · · · · · · · · · '·· · 

-.· ,, 

9. Adaptar a la trampa de vacío un tubo ile Vidrio p;~Vistó:cÍe ,;iiii'pinza MÓhr Ínedianie w1 
tubo de dos salidas, proporcionado a la ségunda sálida del tubo úná inangúera que conduzca 
al suministro de vacío. · · .... · · .. · 

.. · ·- ·. 

10. Accionar el vacío y cerrar'poco ;. poi:~ l~s llaves de.Mohr hasta lograr un burbujeo lento 
y pem1anente dentro del matraz,. asegurando un sistema cerrado y constante en cuanto a 
presión. La lectura del manómetro' debe pennánecer constante si se trata de mui bomba de 
vacío; con w1a bomba de aguá la leé:turá· debe ser por debajo de los 30 mm con una variación 
de 2-3 mm. · · · 
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11. Iniciar el calentamiento regulando In temperatura con ayuda de un reóstato, permitir la 
circulación de agua fría a través de la camisa del refiigerante donde se condensa el vapor por 
medio de la corriente ascendente. 

12. Observar la temperatura, presión de destilación y canalizar el destilado. 

13. Interrumpir el calentamiento wia vez tP.nninada la destilación y dejar enfriar el matraz de 
bola, después abrir las pinzas de Mohr para igualar la presión del sistema con la atmosférica 
y hasta entonces desaccionar el vacío. 

Otro tipo de destilación a presión reducida consiste en eliminar disolventes de un 
medio de reacción, lo cual se logra con evaporadores rotatorios cuyo uso se describe 
enseguida. 

l. Ver montaje experimental en la Figura 15 y Diagrama 9. 

2. Verter la mezcla de reacción a un matraz de bola (apropiado según sea el volumen de la 
muestra) , insertándolo dentro del tomillo de ajuste de la cabeza del rotnvapor y ntomillarlo 
al cuerpo. 

3. Suministrar vacío al matraz y accionar el rotor tantas revoluciones por minuto como lo 
permita el volumen de In muestra, simultáneamente, pennitir la circulación del agua a través 
de In camisa del refrigerante para lograr la condensación de los vapores. 

4. Proveer a la trampa de vacío un baño de hielo que pem1ita la condensación de una parte 
del destilado. · · · 

5. Iniciar el calentamiento del baño de agua, y entonces sumergir lentame~te' el inat;az. de 
bola a éste. · ·· · · 

6. Interrumpir el calentamiento y la rotación w1a ,vez elfuiinadri(~)°:~!'(fos).disolvente(s), 
asimismo, retirar del baño de agua el matraz de bola dejando que· se enfiie y posterionnente 
desaccionar el vacio y el suministro de agua. · ·" 
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Diagrama 8, Secuencia Experimental de Destilación Reducida. 

Añadir a lll1 matraz Claiscn la mc21:la 
problema y colocarlo en una 
manblla aco L1da a un reóstato. 

Introducir una T-Quickfit a 
ramalateral del matraz y en la 
otra rama ada tar una varilla. 

~ 

Acoplar al rcfiigerante un matraz 
de bola y una alarg¡¡dera con 
un adaptador para- -vacío-y 

comunicarlo a un manómetro 
aco lado a una tram a ara vacio. 

i 
Introducir una varilla a la trampa 

comunicarla a una bomba. 

~ 
Accionar la bomba, regular la entrada 
de aire que proviene de las varillas 
con las pinzas de Mohr, abrir la llave 
del manómetro, calentar el sistema 

ennitir la circulación de a 

Recolectar el destilado. 

lnterrwnpir el siste1m de calentamiento. 
Progresivamente al enfiiarsc el matraz 
de bola, abrir las pinias de Morh y 
dcsaccionar el vacío y el 81!118. 
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Diagrama 9. Secuencia Eiperimental del nso del Rotavapor. 

Adicionar a WJ matraz de 
bola la rne?.Cla problema. 

+ 
Ensanillar en el tomillo de 
ajl1'te de Ja cabe211 del 
rota va oral matraz de bola. 

+ 
Swninistrar vacío y accíonar 
el rotor, dejar que circule agua 

ara la camisa del refii •crante. 

+ 
Calentar el baño de agua y swnergir 
el matraz de bola en este. 

Su<;pender el calentamiento y la 
rotación, al tenninar de desblar. 

Retirar del baño de agua 
al matraz de bola. 

+ 
Eliminar el swninistro de vacío, 
así como el de agua. 
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Figura 13. 
Destilación Reducida. 

Figura 14. 
Rotnvapor. 

Montaje Experimental 
la Destilación 



EXP ERIÜENTO. 6d 

DESTILACION POR ARRASTRE DE VAPOR. 

Objetivo.- Practicar la destilación por arrastre de vapor para aislar y purificar sustancias 
orgánicas cuya presión de vapor es relativamente alta. 

Introducción.- La destilación por arrastre de vapor es una operación, que perrnite aislar y 
purificar sustancias orgánicas, ya que en ciertos sistemas la presión de vapor de algw10s 
productos que se esperan separar es relativamente alta. Esta, es útil para separar sustancias 
volátiles, de otros compuestos indeseables, como resinas y sales inorgánicas entre otros; 
resultando ampliamonte recomendable para aislar aceites esenciales de numerosos vegetales 
v.g. : menta, eucalipto, alcanfor, tomillo, naranjo, anís, etc. 

Puede emplearse esta técnica con liquidas completamente inmiscibles con el agua o miscibles 
con ella en cantidades muy pequeñas; al respecto, los vapores saturados de estos líquidos 
inmiscibles deben seguir la ley de Dalton sobre las presiones parciales de los gases : cuando 
dos o más gases que no reaccionan entre sí y se mezclan a temperatura constante, cada 
uno ejercerií la misma presión como si estuviera sólo y la presión total del sistema es 
igual a la suma de las presiones de cada uno, según la siguiente expresión: 

Al destilar una mezcla de dos liquidas inmiscibles, su ptmto de ebullición será la temperatura 
a la que la suma de las presiones de vapor es igual a la atmosférica. Esta temperatura será 
inferior al punto de ebullición del componente más volátil. Si w10 de los líquidos es agua 
(destilación por arrastre con vapor de agua) y si se trabaja a la presión atmosférica, se podrá 
separar w1 componente de mayor pw1to de ebullición que el agua a wrn temperatura inferior 
a 100 ºC; lo anterior es muy importante para algunas sustancias de alto punto de ebullición 
que se descomponen al calentarlas a sn temperatura de ebullición o cerca de ella, 
especialmente si están impuras, pero pueden ser liberadas de las sustancias que las 
contaminan, por este método, a wrn temperatura más baja que a las que son estables. 

Cuando se destila una mezcla de líquidos imniscibles, el pw1to de ebullición de ésta 
permanece constante hasta que uno de los componentes ha desaparecido completamente (ya 
que la presión de vapor total es independiente de las cantidades relativas de los dos 
líquidos). La proporción de los componentes del vapor que destila, depende de la presión de 
vapor de cada uno de ellos. El método ofrece una gran ventaja de selectividad, dado que 
algunas sustancias insolubles en agua son arrastrabk~ CJn vapor y otras no, además algunas 
pueden ser arrastradas lentamente perrnitiéndose así, realizar buenas separaciones. 
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Procedimiento Explfri~ental. 

l. Ver el montaje experimental en la Figura 16 y Diagrama 10. 

2. Generador de vapor. Agregar a un matraz de bola agua suficiente para llenar In mitad de 
su volumen junto con mrns piedras de ebullición, colocarlo en mia mantilla de calentamiento 
conectado a un reóstato. 

3. Colocar en la boca del matraz de bola un tubo de vidrio de 50 a 75 cm de longitud (tubo 
de seguridad), adaptándo con un tapón latex bihoradado que la aloje, e introducirlo bajo la 
superficie del agua. 

4. Destilador. Acondicionar un segundo matraz de bola de dos bocas (destilador) con 50 a 
60 g de sustancia vegetal problema molida y húmeda (Tabla 7, 8), asentarlo en una mantilla 
de calentamiento y acoplarle w1a T de Quickfit. 

5. Comm1icar ambos matraces mediante un tubo de vidrio doblado, que se desprenda del 
matraz generador sin permitir su contacto con el agua, y que desemboque en el matraz 
destilador sumergir, en la sustancia sin que toque el fondo; sujetar el tubo mediante un tapón 
látex insertado en In rama vertical de la T de Quickfit. 

6. Ensamblar al refrigerante en cada mia de sus boquillas una manguera, permitiendo que la 
primera de ellas desemboque al desagüe, conectando la segunda a la toma de agua. Sujetar 
firmemente el refrigerante por su parte intermedia a uu soporte w1iversal mediante pinzas y 
embonnrlo al otro extremo de In T de Quickfit. 

7. Iniciar el calentamiento del primer matraz que contiene agua regulando la temperatura con 
ayuda de un reóstato. Cuando empiece a pasar vapor del primer matraz al segundo, se 
calienta un poco este último para evitar la condensación del agua, iniciando también la 
circulación de agua fría n través de In camisa del refrigerante donde debe condensar el vapor 
por medio de In corriente ascendente. 

. . 

8. Cnnnliznr por medio de wia alargadera ciir\.ndn · colocada al final , del refrigerante 'el 
destilado n un recipieute colector provisto de un baño 'de hielo para evitar 'que se volatilice. el 
destilado. · · · ·· ' · · · 

9. Suspender el calentamiento basta qu~ se baya reco!Cctado ca 125~15°0 nii d~l d~S!ihido. 

lOa. Realizar wia extracción en caso de que el producto ~ea m1 aceite, adlcionnndo Unos' 10 
mL de acetato de etilo al recolectado y transferir la mezcla a w1 embudo de separación, 
agitar el embudo y permitir que se formen dos fases, separar la fase orgánica en un vaso de 
precipitados, en la cual se extrajo al aceite escencial. Añadir una pequeña cantidad de Sulfato 
de sodio anbídro a la fase orgánica para eliminar la mayor cantidad de agua posible y 
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recolectar por filtración el aceite esencial disuelto en el acetato de etilo. Finalmente, 
evaporar el disolvente y analizar el residuo*. 

1 Ob. Por otro lado si el compuesto por separar es llll sólido, se separará del recolectado 
realizando lllla filtración, de esta forma se obtienen los cristales del compuesto. 

Figura 15. Montaje E~l'erimental para la Destilación 
por Arrastre de Vapor. 

"' A criterio del asesor del curso. el producto obtenido puede ser empleado en algunas de las prácticas 
posteriores. 
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cásciira de'lirilón 
ciirusat1ra11ti aíiá 

HojadeLimón· 
CiirilS titirimti o/ium 

Cásóaia de naranjo dulce · 
Cill11amOÍ11u1ii ven1m 

Ciiilehi. ,. . · . 
Ctiíiah<Íra a11oniala 

Menta 
Mimthti i rita 

Eucalipto 
EÜcal tus lob11/us 

Arbol dé alcanfor. 
CiJmámomum cam hora 

Tomillo 
7ñ im1s ~'111 aris 

Anís: 
Pim i11e//a c111is11m 

Hoja de Laurel 
Lauros 11obilis 
Alcaravea 
Caromcarv1 

Cáscara de Bergamoto) 
Ciln1s a11ra11ti111n 

Tuya 
(Ta11ace111111 vulgare) 
Geranio 
aera11ium robertia1111m 
Mej~ran.a 
(Origmmm majora11a) 
Pino 
Pi11us A· 'Oca hu/te 

Verbena .. 
(Verhe11a offici11alis) 
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Limoneno, Linalol, 
Furo·cumarinas 
a-Tuyano, Tuyona, Sabineito 
Fcnchon Pinocanfona 
Geraniol, Citronclol 



Tabla 8. Algunos Compuestos Orgánicos sugeridos pnrn In Destilación por 
Arrastre de Va 

Hexacloroetano 
AJlianr<i;.. 
%'itillcerio 
Anhidrido Ftálico · 
Nafudeno · 
Ácido Beiizoli:o 
¡}.:diClllrobe~ceno . 
J\i:ido rciiloXiacétfoo • 
c1oriliória ' • .. . . . 

Obscrvucio11es. 

l. La eficacia del método de purificación por arrastre de vapor depende de la temperatura de 
este, pudiéndose emplear vapor sobre calentado o calentar directamente el recipiente donde 
se va efectuar el arrastre; esto último no es muy recomendable dado que puede existir un 
sobre calentamiento que puede provocar la descomposición de algw1os componentes. 
2. La conexión entre el tubo de entrada de vapor y el generador de vapor deberá ser lo más 
corta posible para evitar que el vapor se enfrié. 
3. Antes de finalizar el arrastre deberá ioterrnmpirse la conexión entre el tubo de entrada de 
vapor y el generador de vapor y, enseguida detener el calentamiento; de lo contrario al 
enfiiarse, parte de la disolución podria reabsorberse a través del tubo. 
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Diagrama 10. Procedimiento Experimental de Destilación por Anastre de Vapor. 

Generador de vapor. Destilador. 
Agregar a un matraz de bola de dos bocas: Agreg¡ir a un segundo rmtraz de bola de 
agua mstn la mitad de su volúmen, unas 
piedras de ebullición y colocarlo en una. 

dos bocas : 10-12 g de la sustancia 
problerm húmeda y asentarlo en una mantilla. 

de 

i 

Comunicar ambos matraces a través de un 

tubo de vidrio qoo se desprenda del primer matraz 
sin permitir su contacto con el agua, y desemboque 
al segundo matraz , sumergiéndo el tubo en 
la sustancia problema sin tocar el fundo. 

Insertar lUl codo macho-rmcho 
en la segunda boca del matraz de 
bola y embonar al extremo 

del codo m re "erante . 

Cuando comience a pasar vapor al segundo matraz, 
se calienta m poco este último, iniciando la circulación 

a través de la camisa del re · rante. 

Sus er el calentamiento hasta terminar la recolección 

Si el destilado es aceitoso 
realii:ar una extracción 

Si el destilado solidificó, 
s arar por filtración 
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EXPERIMENTO 7 

C RO MATO G R A F 1 A. 

Objetivo- Emplear a la cromatografia como una técnica que permite separar los compuestos 
presentes en una mezcla; así mismo, utilizarla para la purificación y posible identificación de 
los mismos. 

Introducción.· Los métodos cromatográficos se utilizan con frecuencia en el laboratorio de 
química orgánica, con el propósito de separar mezclas de compuestos sintéticos o naturales; 
asimismo para la purificación de diversas especies orgánicas, ya que de esta manera se 
fraccionan los componentes de una mezcla. También se puede lograr la identificación 
tentativa de compuestos mediante la comparación de estos con otros que se creen idénticos. 

El ténnino Cromatografia (del griego chroma =color y graphos = escritura) aunque implica 
color, ha sido utilizado indistintamente para procesos en donde se emplean materias 
coloridas e incoloras. En general, el método presenta una fase estacionaria, comúnmente 
sólida, In cual absorbe o adsorbe la mezcla por separar y una fase móvil (líquido o gas) que 
pasa sobre la fase estacionaria y compite con ella por los constituyentes de la mezcla, 
presentando éstos una migración selectiva a través del sistema de dos fases. 

Así, In razón particular de esta distribución es la base del sistema cromatográfieo; por otra 
parte, la técnica señala la manera en que se desplaza la muestra a través de la fase 
estacionaria y también la füerza con que el disolvente se adsorbe en dicha fnse. En la Tabla 
9 se esquematizan los Métodos Cromatográficos más comm1es. 

Cromatografía de Reparto. Involucra una fase móvil, que puede ser w1 líquido; en este 
caso se trata de Cromatografía Líquido-Liquido (CLL), o un gas, en cuyo caso es 
Cromatografia Gas-Liquido (CGL). La CLL se lleva acabo en celulosa y gel de sílice 
húmeda. En ella, el agua presente actúa como soporte de la fose estacionaria, por lo que se 
emplea para separar sustancias hidrosolubles. La separación se efectúa al repartirse la 
sustancia entre la humedad del soporte y el eluyente que fluye sobre ella. A su vez, la CGL 
involucra una fase estacionaria Ja cual presenta tma estructura análoga a Ja de las sustancias 
que componen la mezcla. Para ello se crea wia película muy fina que hace la fünción de fase 
estacionaria, la cual debe poseer baja volatilidad sobre el soporte sólido, aumentando así la 
superficie interfasial entre el gas y el líquido, tanto como sea posible. 

Cromatografía de Intercambio fónico. Involucra gmpos funcionales comunes de los 
intercambiadores iónicos, así, gmpos catiónicos (como -SO H, -CO H, -OH, -SH, -PO H ;' 
-NR/) o grupos aniónicos (como -NH

2
, -NHR, -NRi ) s~ unen Jovalentemente a 1a3ra~e 

estacionaria sólida, por lo común una resina constituida por grupos reactivos asociados a . 
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iones lábiles capaces de intercambiarse con otros iones presentes en el medio que Jos rodea. 
Consecuentemente, los iones del soluto, de carga opuesta a Jos de la fase estacionaria, son 
atraídos por ésta última mediante una fuerza electrostática. La fase móvil es un liquido, asi el 
equilibrio de Jos iones de soluto entre el disolvente y los sitios fijos (positivos o negativos) 
cargados de Ja fase estacionaria fundamentan este método Cromatográfico. 

Tabla 9. Métodos Cronu1tográlicos. 

Fase 
cstacionarin 

Fase móvil 

M 
E 
T 
o 
D 
o 
s 

Reporto 

Ad~rción 

11U:rcmnbio 
Ad9Jrción iórüco 

Exclusión 
nnCclllar 

Cromatografía de Adsorción. Ideada por Tswett y reimplatada por Kulm y Lederer en 
1931. La separación de Jos componentes de una mezcla, esta basada en las diferencias de 
equilibrio adsorción-desorción, que estos presentan sobre el sólido estacionario. La 
adsorción es la capacidad de w1 sistema adsorbente para detener o concentrar selectivamente 
sobre su superficie gases o líquidos arrastrados por la fase móvil. Así, en un sentido 
eromatográfico, el término adsorción se refiere al resultado de las fuerzas interrnoleculares 
entre la superficie del sólido y las moléculas del soluto, ello como consecuencia de su 
interacción debida a una o más de las siguientes causas : 

l. Fuerzas de London (fuerza de atracción neta débil) entre todas las superficies y moléculas 
adsorbidas. 
2. Fuerzas electrostáticas entre las superficies polares y cualquier molécula adsorbida o entre 
superficies no polares y moléculas polares adsorbidas. 
3. Fuerzas de transferencia de carga entre donadores electrónicos fuertes y aceptores. 
4. Fonnación de enlaces de hidrógeno. 

AJ respecto, es conveniente mencionar que estas fuerzas que conducen a la adsorción fisica, 
son más débiles que las que se encuentran en las especies iónicas o covalcntes. En cualquier 
fenómeno de adsorción influyen tres variables : adsorben te, eluyente• . y sol u tos. La 
polaiidad, asi como la acidez o basicidad de los tres elementos anteriores, es importante, 
pues influye en el comportamiento de una sustancia en disolución y en el po.der adsorbente 

" La literatura química en el idioma español no es consistente en el término, por lo que 1:3mbién suele 
nombrarse eluente. 
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de Ja fase estacionaria. Es decir, el poder adsorbente, de una sustancia estlÍ en función del 
disolvente, así como del tamaño de partícula del adsorbente ya que cuanto menor sea esta, 
mayor será el grado de separación de In mezcla; sin embargo, disminuirá Ja velocidad con Ja 
que el disolvente o la solución pasarán a través de la fase estacionaria. Por otra parte, para 
aumentar esta rapidez se puede aplicar succión suave (parte inferior) o presión (por la parte 
superior) en el caso de que necesariamente se tenga que utilizar un polvo muy fino como 
adsorbente, para e1 caso de wta cromatografia en columna. 

Cromatografía en Capa Fina o Capa Delgada. Esta técnica, se designa con el acrónino 
CCF (TLC, del inglés 111in Layer Chromatography), y comenzó a utilizarse normalmente 
en 1960. Se trata de wrn Cromatografía de Adsorción y consiste en recubrir una placa, 
comúnmente de vidrio, con una capa unifonnc de uno suspensión de un adsorbente 
adecuado en polvo (fase estncionaria, Tabln 10), se coloca cerca del origen de In placa wrn 
muestra de wrn disolución del compuesto orgánico (o mezcla) en estudio, se deja que WI 

disolvente adecuado (fase móvil) ascienda por la capa del adsorbente por capilaridad y 
el(los) compuesto(s) se Jocaliza(n) en la placa directamente en el caso de Jos compuestos 
coloreados o con ayuda de un revelador cuando los compuestos son incoloros (Tabla 12). 
Los compuestos ascienden con velocidades distintos por la capa de adsorbente en 
relación al eluyente, ocasionando In separación de los componentes de una mezcla. 

Tabla 10. Algunos de los Adsorbentes Comunes para Cromatogralia de 
de Adsorción. 

A.DSORB E.NTES 
uertes 

ununa 
··;·· 

C'ariJ6~ activado · 
Tietra dé' diaiomeas · 
(Tieria smcea o¡ Magnesia 

Cal apagada 

Inulina 
Almidón 

Talco . ·• ... ·•··, .> 
Aceiato de C.elulosa' ; 

Esta triple interacción ftja las velocidades relativas a las que el frente del disolvente y el 
soluto ascienden por la capa del adsorbente que recubre In placa de vidrio. Así, para posibles 
identificaciones se calculan valores del JY(relación de frentes o frentes de retención), el cual 
se define como el cociente entre la distancia recorrida por el compuesto utilizado como 
soluto y Ja recorrida por el cluente en el mismo tiempo. 

Cromatografía en Columna. En la Cromatografia de Columna (CC) se lleva a cabo Ja 
separación de mezclas que tiene lugar en una columna que se encuentra empacada con un 
adsorbente adecuado (fase estacionaria). Se pone la mezcla en In columna y se hace pasar 
por ella un disolvente o mezcla de ellos (eluyente) o fase móvil; las sustancias· son 
arrastradas por el eluyente a diferente velocidad; este continúo fluir, se denomina desarrollo.· 
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de· 1a columna. Las sustancias que tienen los más altos coeficientes de distribución se 
irasladan más rápidamente hacia abajo en la columna. Se logra asi, la separación de los 
compuestos los cuales son eluidos más tarde por la columna. Si las sustancias a separar son 
compuestos coloreados, se puede ver como se desplazan sucesivamente en bandas 
separándose unas de otras al salir de la columna para su identificación, sin embargo, en la 
mayoria de las separaciones cromatográficas los compuestos a separar son incoloros y, en 
estos casos, el fluido que abandona se recoge fraccionadamente para ser analizada 
posteriormente por CCF. 

Los principales factores que influyen en la elección del adsorbente para una cromatografia se 
sintetizan en la Tnbln 11. 

Tabla 11. Factores Importantes para la Elección de un Adsorbente. 

}~~~~; s;;, iris~luble en el disolv~nte que se va a utllizar para hi sep~~ión. • .•. . . <' : i ;' 
2. N:o debe.dereacc.ionar con las sustanCias que se.van a separar; así como con el. eluente: :· 
3/No.debe actuar como catalizador de su descomposición, transposiéión, ¡ioli~erización, 
t~9~:~rl!:a~ó~~ fi'.l~.:: ·. . · ... · ... ; :: ::·:=, :>: ·~ .. :_.::~ ':. 
4:. Necesita' presentar. una composición uniforme, debiendo ser incoloro si se emplea para 
compuestos coloreados. . . . . 

Reveladores. 

Los reveladores son métodos (visuales) empicados para la localización tanto de sustancias 
coloridas, asi como de compuestos incoloros y por consiguiente invisibles. Estos se pueden 
clasificar en fisicos y qnimicos. 

Los primeros utilizan propiedades particulares de los compuestos, tales como la 
fluorescencia y la radioactividad, aw1que su aplicación es muy limitada; tal es el caso de la 
luz ultravioleta que sólo permite reconocer entidades químicas que presentan una 
iluminación caracteristica a longitudes de onda de la luz emitida larga de (366 nm) o corta 
de (254 nm). 

Los métodos químicos hacen reaccionar n las sustancias a revelar con algún agente químico 
con el que forman w1 compuesto coloreado; el revelado con métodos químicos se puede 
realizar en uno o varios pasos y en muchas ocasiones es necesario calentar para completar Ja 
reacción. Al respecto en la Tabla 12, se presentan algw10s de los reveladores más comw1es. 
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Tnbla 12. Reveladores de uso común•. 
1.-Ac1do Suliur1co. 
Reactivo : Concentrado o en disolución acuosa al 50%. 
Procedimiento : Rociar y calentar a 110-120 ºC por unos minutos. 
Resultados : Manchas negras o cafés para la mayoria de los compuestos orgánicos; 
frecuentemente de productos de oxidación. 
2. Acido Sulfúrico-Anhídrido Acético. 
Reactivo : Una parte del ácido por tres partes del anhídrido. 
Procedimiento : Rociar y calentar a 110-120 ºC. 
Resultados : Areas cafés o negras. 
3. Acido Sulfúrico-Dicromato de Sodio. 
Reactivo : Disolver 3g de dicromato de sodio en 20 mL de agua, diluir· con 10 mL de Acido 
sulfürico concentrado. 
Procedimiento : Rociar y calentar a 11 O ºC. 
Resultados : Areas cafés o negras. 
4. Acido Sulfúrico-Acido Nítrico. 
Reactivo : Disolución 1: 1 
Procedimiento : Rociar y calentar a 11 O ºC. 
Resultados : Areas cafés o negras. 
5. Sulfato Crómico-Acido Sulfúrico. 
Reactivo : A 40 g de Sulfato cérico, agregar 350 g de hielo hasta una disolución de coloración 
amarilla-lechosa, después adicionar 22.2 mL de ácido sulfürico concentrado, dejar reposar hasta 
obtener una disolución amarilla-cristalina sin precipitado. 
Procedimiento : Rociar y calentar a 11 O ºC. 
Resultados : Areas cafés o negras y coloridas. 
6. Vapores de lodo. 
Reactivo : Cristales de iodo o disolución saturada de iodo en 11-hexano. 
Procedimiento : Colocar la placa en un frasco cubierto que contenga unos cuantos cristales de 
iodo que estén vaporizándose, o rociar la placa con disolución de lodo/11-hexano 
Resultados : Algunos compuestos adsorben iodo reversiblemente produciendo manchas de 
amarillo a café, en un último término muy cercano al amarillo. Particularmente es útil para detectar 
ácidos grasos insaturados. 
7. 2,4-Dinitrofenilhidrazina. 
Reactivo: Disolver 0.3 g de reactivo en 100 mL de ácido sulfürico 2N. 
Procedimiento : Rociar. 
Resultados : Manchas de rojo a amarillas. Se usan para identificar aldehídos y cetonas. 
8. Verde de Bromocresol. 
Reactivo : Verde de bromocresol al 0.05 % en Etanol. 
Procedimiento : Rociar. Exponer a vapores de amoniáco si no reacciona. 
Resultados : Manchas verdes o azules, en un último término azul desvanecido. Se desarrollan 
enseguida en un lapso de 30 min. Se emplea para identificar alcaloides. · 
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Tabla 12. (continuación)*. 
• gente e ragendo - od1 1cac1 n umer. eact1vo : 1so uc1 n a : 1so ver . g e 

subnitrato de bismuto y 20 g de ácido tartárico en 80 mL de agua. Disolución (b) : disolver 16 g 
de Ioduro de potasio en 40 mL de agua. Mezclar partes iguales de Ja disolución (a) y disolución 
(b ). Estable por aproximadamente un mes. 
Procedimiento : El reactivo a rociar es preparado mezclando 5 mL de la mezcla con una 
disolución de 1 O g de ácido tartárico en 50 mL de agua. Estable por una semana. 
Resultados : Para detección de alcaloides y otros compuestos que contengan nitrógeno. 
incluyendo antihistaminas, ciclohexilaminas, Jactamas y lípidos. 
10. Reactivo de Dragendorff-Munier Modilicación Macheboeuf. 
Reactivo : Disolución (a) : Disolver 0.85 g de subnitrato de bismuto en una disolución de 10 mL 
de Acido acético y 40 mL de agua. Disolución (b) : Disolver 8 g de Ioduro de potasio en 20 mL 
de agua. Mezclar partes iguales de la disolución (a) y la disolución (b). 1 mL de disolución con 2 
mL de Acido acético y 1 O mL de agua. 
Procedimiento : El reactivo a rociar se prepara mezclando 1 mL de la mezcla con 2 mL de Acido 
acético y 1 O mL de agua. 
Resultados : Para detectar alcaloides y otros compuestos que contengan nitrógeno. 
11. Jodo-Joduro de Potasio. 
Reactivo : Preparar una disolución al 5 % de Iodo en una disolución de Ioduro de potasio al 1 O 
%. La disolución para rociar se prepara con 2 partes de esta disolución, 3 partes de agua y 5 
partes de Acido acético 2N. 
Procedimiento : Rociar. 
Resultados : No reportados. Detecta alcaloides. 
12. Cloruro Férrico-Ferrocianuro de Potasio. 
Reactivo: Disolución (a): Cloruro férrico 0.1 M. Disolución (b): ferrocianuro de potasio 0.1 M. 
Disolución a rociar: preparar una mezcla 1: 1 de disolución (a) con disolución (b). 
Procedimiento : Rociar. Puede ponerse a calentar la placa a 11 O ºC. 
Resultados : Las aminas aromáticas producen manchas azules que se toman a más oscuras 
(pudiera tenerse también en última instancia un azul claro). También detecta fenoles y esteroides 
fenólicos. 
13. Acido Pícrico (Reactivo de Jaffe). 
Reactivo : Disolución a rociar (a) : ácido pícrico al 1 % en Etanol. Disolución a rociar (b) : 
Hidróxido de potasio al 5 % en Etanol. 
Procedimiento : Rociar Ja placa con disolución (a) y permita que se seque. Entonces rociar con Ja 
disolución (b ). 
Resultados : Sustancias como la creatinina, glicociamidina y lactamas de otros ácidos ac 
guanidino, producen manchas naranjas y en última instancia amarillas. Se usa para detectar aminas 
y amidas. 
14. Vainillinn-Hidróxido de Potasio. 
Reactivo: Disolución (a): Vainillina 2 % en 11-propanol. 
Disolución (b) : Hidróxido de potasio al 1 % en etanol. 
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Tabla 12. (continuación)•. 
roce 1m1ento : ociar con a y e entar a mm, o servar aJO uz en 

onda corta. Rociar con (b) y calentar otra vez. 
Resultados : Detecta aminoácidos y aminas. Después rociar con (a), la ornitina exhibirá un 
amarillo-verde brillante y la lisina una débil fluorescencia amarillo-verde. Después rociar con 
(b ), la ornitina poeee un color salmón que se desteñirá; la prolina, la hidroxiprolina, el ácido 
pipecolíníco, y la sarcosina virará a un color rojo después de unas cuantas horas. La glicina 
producirá una mancha café-verde y otros aminoácidos se tornarán a un café débil, (péptidos, 
proteínas y enzimas). 

Procedimiento Experimental. 

Cromatografía en Capa Fina. 

Como fase estacionaria en CCF pueden utilizarse diversos materiales como lo muestra la 
Tabla 10; así que para tener un criterio más completo de su uso, a continuación se sugieren 
dos métodos para preparar dicha fase con diferente materia prima. El primer caso (a) 
involucra a la Sílica gel; en la segwtda opción (b) se emplea Actisil FF. 

l. Ver la Figura 16 yel Diagrama JI. 

2a. Adicionar una disolución ( 1 :3) de melanol-cloroformo a una cantidad suficiente de Sílica 
gel, de modo que después de agitar adecuadamente, se obtenga una suspensión fluida. 

2b. Tamizar (200 ~lm) por separado, yeso dental y Actisil FF suficiente para preparar una 
mezcla 1:3. A ésta adicionar agua suficiente hasta obtener wtn suspensión fluida. 

3a. Tomar por sus cantos 2 porta objetos muy !impíos (exentos de grasa) y unirlos por sus 
caras. Sumergirlos w1idos a la suspensión de gel de sílice unas 3 partes de su longitud, por 
unos segundos hasta haber fomiado un espesor de 0.3 mm aproximadamente; luego sacarlos 
y permitir que se sequen, posterionncnte separar los porta objetos; en caso de ser necesario, 
repetir la operación hasta obtener un espesor seleccionado a criterio. 

3h. Aplicar pequeñas gotas de la mezcla fluida (2b) a la cara de un porta objetos, con ayuda 
de una pipeta, hasta cubrirla en su totalidad, permítír posteriormente que se seque. Diclrns 
aplicaciones deben tener un espesor tal que no permita la visibilidad del vidrio. 

4. Aplicar con un micro capilar, una gota fina de la mezcla de sustancias en disolución a · 
separar, sin tocar la película del adsorbente para no estrellarla a w1a ·distancia 

*Para un mejor complemento de este enlistado, consultar la cita bibliográfica 4, pag J47~i 81. 
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aproximadamente de 0.5 cm del extremo inferior de la placa. Si la mezcla fuese muy diluida 
o clara, aplicar 2 ó 3 gotas, procurando depositarlas en el mismo lugar y permitiendo que 
cada aplicación se seque. 

S. Cubrir la superficie del fondo de una cámara cromatográfica con papel filtro y agregar el 
eluyente a la cámara en w1 volumen tal, que al introducir la placa, el líquido toque el 
adsorbente y no las aplicaciones de la muestra problema. 

6. Introducir la placa a la cámara, cerrar ésta, para evitar se volatilice el eluyente, 
permitiendo el desarrollo completo del cromatograma. 

7. Retirar la placa cuando la ascensión del eluyente casi haya alcanzado la parte superior de 
la placa y entonces marcar la altnra alcanzada por el eluyente, y delinear las manchas que 
hayan aparecido. En caso de no observar dichas manchas, es necesario revelar primeramente 
con lámpara de luz UV y/o posteriormente con alguno de los reveladores de In Tabla 12. 

8. Medir la distancia del punto de aplicación de la muestra problema al centro de la mancha 
y dividir ésta entre la distancia del origen a la altnra que alcanzó el eluente, obteniéndose asi 
un valor de Rf' 

9. Para dibujar la placa obtenida por CCF emplear los códigos de notación dados en la 
Tabla 14. 

1 O. Seleccionar el eluyente ideal desarrollando tantos cromatogramas (CCF) como se 
requiera con el objetivo de lograr la separación óptima de los componentes de la mezcla 
problema. Para ello se utilizará primeramente 1m disolvente de poca polaridad hasta llegar al 
de mayor polaridad, haciendo uso después, de ser necesario, con mezclas de disolventes en 
diferentes proporciones. 

Cromatogrnfía en Columna. 

l. Verla Figura 17a, 17bye!Diagramn 12. 

2. Seleccionar el sistemn de elución adecuado, mediante la forma descrita en la técnica de 
CCF(pw1to 10). , 

3. Montar una columna cromatográfica sujetándola con unas pinzas de tres dedos en un 
soporte universal, y colocar w1 trozo pequeño de algodón en el cuello de la salida de la 
columna con la ayuda de una varilla. · · · · · " 

Si se eligió empacar la columna con Sílice se continua el procedimiento experimental justo · 
en el punto 4; y si se emplea el Actisil FF, se adecua el procedimiento al puntos: 
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4a. Introducir con el ayuda de wi embudo, w1os mililitros de fase móvil suficiente para 
eliminar el aire del algodón, presionando éste con wia varilla. Terminada ésta acción, llenar 
la mitad de la columna con fase móvil. 

4b. Preparar wia mezcla espesa de Sílice (de w1 tamaño de partícula de 35-70 mallas) con 
eluyente suficiente para obtener esa consistencia y vertírla n la columna, simultáneamente, 
pem1itir la salida de In fase móvil y empacar In columna hasta el altura que se desee, 
procurando tener 1m nivel más alto siempre de la fase móvil. 

4c. Adicionar inmediatamente después de empacar la columna, sulfato de sodio anhidro en 
cantidad suficiente que cubra wia altura de 0.5-1.0 cm aproximadamente por arriba del 
Sílice, verificar que el eluyente cubra a ambos sistemas. 

4d. Disolver en Ja mú1ima cantidad de fase móvil In muestra problema e introducirla n la 
columna mediante una pipeta Pasteur, procurar que al momento de la adición, exista la 
menor cantidad posible de eluyente justo por el nivel del sulfato de sodio anhidro y sin que 
se llegue a adherir sobre las paredes de la columna y justo en el centro de la columna. 

Sa. Introducir a In columna el Actisil FF con ayuda de un embudo hasta ocupar 3/4 partes 
de esta, procurando una suficiente compresión, ayudándose de succión mediante la línea de 
vacío. 

5b. Alindir sulfato de sodio anhidro en cantidad suficiente que cubra wia altura de 0.5-1.0 
cm aproximadamente por arriba del Actisil FF. 

Se. Introducir a la columna mediante una pipeta Pasteur, la muestra problema disuelta en la 
mínima cantidad de fase móvil, dejando que esta descienda por la columna. 

6. Adicionar fase móvil justamente cuando la muestra problema se encuentre por el nivel del 
sulfato de sodio anhídro para que esta sea eluida a través de la columna. Procurar que la 
parte superior de la columna siempre contenga fase móvil hasta terminar de recolectar las 
fracciones, evitando con esto la fonnación de burbujas de aire o grietas a lo largo de la 
columna. 

7. Recolectar por fracciones en recipientes adecuados. 
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SUGERENCIAS. A criterio del tutor, se proponen algunas opciones para trabajar CCF y 
ce (Tabla 13). 

Gol()riin~~s Yegetiil~ . . . 
v~rde, rojó, aZu~ amarillo; 
marcia "McCormick''.. '. 

¿~l;,,:n~c6.eri polv~ ,· . 
frambuesa y menta (azul) 

p~Nltroanllin~ ácidopíc~co, 
2,4'.dillitrófenilhldrazina ,• . · 
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'sui;;c;· ; · _: 
A:ciisitFF 

~rii~>< 
.Actisnw:: 

~in~··· . ..,., 
Actisil FF• ' 



Tabla 14. Simbología del color del revel~do en CC~,de,aéu~r~o a NYBOM**· 

Reglas generales : 

( 1) Las manchas son trazadas con líneas sólidas o pw1teadas de acuerdo a su intensidad y 
caracter: 

Azul 

o 
Mancha clara : 
línea intensa 

Amarillo· 

Marcaje general 

,,,,.-- ..... 

I ' 1 1 
1 / 
\ / 
, __ 

Mancha débil : 
líneas punteadas 

Rojo 

"'@)· .....• <·. 
. . 

. . . . . ' 

···Amarillo'· 
. <rojizo. 

""' Para mayo~ infonnació'ri consultar Ja cita bibtiográfl~a 24. 
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Diagrama 11. Procedimienlo Experimental de la CCF. 

A 'ilFF SiO 

___ A_c_,t._is_:_~---1-Fase estacionaria_l __ ,_, _]'------

Preparar tu1a suspensión 
fluida 3 : 1 de 
Actisil FF Y eso 
dental con agua . 

• F.xtender la suspensión 
fluida sobre wt 

porta objetos y 

pennitir su . secado. 

W1 

a 

Sílice 
Preparar WUl suspensión 
en metanol-clorofonno 
1:3 de sílice. 

os por sus caras 
la suspensión 

e silice, separarlos y 

Retirar la placa y 
marcar el altura 
alcal123da del disolvente. 

Revelar la placa . 
en el caso· , de .. 
rruestras bicÓlorn~. 

1 Calcular el .IV 1 
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Diagrama 12. Procedimiento experimental de una CC. 

Preparar lU1ll cohnnna cromatográfica 
y colocar un trozo de 
algodón en el cuello de salida. 

Actisil FF IFase estacionaria.!~ 

1 Adicionar fase móvil 
a la columna y con 
lU1ll varilla eliminar 
el aire del algodón. 

Uenar 3/4 partes de la 1 

columna con Actisil FF. ~-----·'-------~ 

j 
Adicionar más fase móvil 
y empacar la columna 
vertirtiendo una suspens1on 
espesa de sili ce con el uyente, 

. permitiendo en forma simultanea, 
la salida del eluyente. 

1 Adicionar Na,SO, anh. j. ¡ 
~----------~ 

L 
. Adicionar un sulfato de sodio 

. . : anhidro sobre la fase estacionariá: 

· 1 Agregár la nruestra problema. ¡J 
~. 

Añadir la fase móvil 
·durante el desarrollo 
del éromatograrna. 

1 Recolectar las fracciones eluidas. I 
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Figura 16. Montaje Experimental de la Cromatografia 
en Capa Fina empleando como fase estacionaria la 
Sílice o el Actisil FF. 
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Figura 17b. Cromatografia en Columna 
utilizando como fose estacionaria el 
Actisil FF. 
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para Ja Cromatografia 
en Colnmua. 

Figura 17a. Cromatografia en Columna 
utilizando como fase estacionaria la Sílice. 
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EXPERIMENTO 8 

E X T R A e e 1 o N. 

Objetivo.- Emplear In técnica de extracción como método alternativo para In separación y 
purificación de compuestos orgánicos. 

Introducción.- La extracción con disolventes es wta técuica muy utilizada en Química 
Orgánica, ello para la separación de un producto químico en una mezcla de diversas fuentes; 
ésta suele implicar procesos fisicos y/o químicos y rara vez se le considera como no método 
final o único de purificación. . 

La extracción involucra una fase líquida (extractante), que aisla la sustancia de interés de 
uoa segunda fase (líquida, sólida o gaseosa); el disolvente extractante debe de ser inmiscible 
con el resto de la mezcla. 

En general, el método en cuestión, consiste en dividir la mezcla en dos partes de 
composición distinta, para efecto de incrementar la fracción molar de uoo de los 
componentes con relación a los demás. El principio general y fuodamental de este proceso se 
rige por la Ley de la Distribución : En disoluciones diluidas una sustancia se distribuye 
por si misma entre dos fases líquidas al estar en contacto con disolventes inmiscibles, 
de este modo la relación de concentraciones del soluto ni alcanzar el equilibrio, en lns 
dos fases, permanece constante. A ésta constante se le denomina coeficiente de 
distribución o de reparto (cociente de distribución o coeficiente de partición K0 ), y es 
aproximadamente igual al valor del cociente de solubilidades del soluto en los dos 
disolventes cuando se alcanza el estado de equilibrio (Ecuación 1) La temperatura es mt 
factor importante en cualquier método distributivo; por lo general, la extracción no se 
modifica entre los 18 y 30 °c, (suele ser mt valor constante para cada soluto y depende de la 
naturaleza del disolvente empleado en cada caso). 

Co So 
(Ecuación 1) 

C0 y CA corresponden a las concentraciones en las fases orgamca y acuosa 
respectivamente, en el equilibrio, expresadas en peso de soluto por tuúdad de volumen de 
disolvente. · 

So y SA corresponden a la solubilidad tanto en. Ja fose orgánicacoíno 'eri· fase·a·cuosa, 
respectivamente expresadas en peso de solutó por tiíiidad devolumen:dé disÓlvenie :· · ... · · '· 

Cuando se utilizan volúmenes iguales de ambos disolventes; J~:~~rÓsió~,~~l ~oe~~íe;1ie de 
reparto se reduce a la Ecuación 2. · · · · · 
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Peso de soluto en el líquido rle extracción (Ecuación 2) 
Ko 

Peso de soluto en el disolvente inicial 

En este sentido, el propósito de w1 buen disolvente para wia extracción es que sea inmiscible 
o ligeramente miscible en el agua o en cualquier sustancia que tengan afinidad por la materia 
orgánica de interés; éstos también deben ser volátiles o fáciles de destilar del compuesto que 
fue extraído. Al respecto, en la Tabla 15 se resumen algunas caracerísticas importantes con 
respecto al disolvente a emplear; asimismo, es conveniente mencionar que entre los mejores 
disolventes para la extracción se encuentran los siguientes : benceno, acetato de etilo, éter 
etílico, cloruro de metileno, cloroformo y tetracloruro de carbono, entre otros. 

Tabla 15. Algunas Propiedades Sugeridas para la Elección del Disolvente Adecuado en 
una Extracción. 

((e. elección del. disolvente para una extracción involucra cónsideraciories aná!o&;is a lós 
enijileados para la criStruización (Erperimen/o 2). . . . . .·. ·.· : ' : ' ;' < . 
~iQuehi.sustancia por extraerse pueda disolverse fácilmente (coeficiente de di!Íirlbuelón 

!T~2::~i~~~:;~~: ~ ~~~~= ~x::::~. . . . · .. · . · .. · •.. · << / ·. ~ i:: , . 
?- _S_er capaz de r~ una buena sepiración del soluto desPués de. ~·a:·extraCCió~? /:::p·· 
6;· Ser de baja solubilidad y reactividad con el agua. ·· .. .·,: .•< · / ::. •· )'•> • 

7,' El punto de ebullición no debe ser muy bajo. . : ,: , · 
8;· Moderada presión de vapor y viscosidad.· . < " •.. : .: ;.•. 
9;pensidad adecuada para originar una ci>,rrecta separación de:ras~s: 
Hl. Baja. tend,enciaa formar emulsiones, ' ... < . : ¡.~ ;' f}. ::·:'/ 

Por otro lado, cuando se trabaja con alg1mos de los disolventes anteriores, suelen formarse 
emulsiones durante el proceso de extracción, (suspensión coloidal de w1 liquido en otro), 
como consecuencia en la Tabla 16 se indican alternativas para romper emulsiones. 

Algunas emulsiones requieren de cierto tiempo para poder romperse en dos fases y no es 
conveniente que se formen, si wrn disolución presenta cierta tendencia a fonnnr emulsión es 
preferible realizar 1ma agitación muy suave. 

La extracción liquido-liquido, es el caso más particular, y se basa en la transferencia de una o 
más sustancias entre dos fases Úquidas inmiscibles puestas en contacto íntimo entre sí, por 
otro lado, cuando la distribución tiene lugar entre w1 sólido y un líquido, el término correcto 
que define al proceso es lixiviación, aunque frecuentemente se le denomine también 
extracción. Mencionaremos que existen tres procedimientos generales de extracción : 
extracción simple, continua y en contracorriente. 
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Unn extracción simple se emplea, sí el factor de separación de la especie es favorable. 
Cuando el valor del coeficiente de distribución no es muy favorable se utiliza una extracción 
continua, ésta se lleva acabo en varias etapas para lograr la separación, se distinguen dos 
tipos de técnicas : 

l. Extracción repetitiva o por etapas. En este caso se recomienda que la fase orgánica sea 
menos densa que la disolución acuosa, se realizan tres extracciones y la especie extraída 
queda mny diluida en la fase orgánica. 

2. Extracción continua por circulación. En donde el disolvente orgánico se hace circular en 
forma continua por el sistema, mediante destilación. 

Tabla 16. Algunas Sugerencias para Romper una Emulsión cuando esta se Presenta 
en el Proceso de Se aración. 

J: C(ln;movimientos de giro suaves al líquido del embudo de separación;' en su :posici~n 
~oini¡j( (Figura 1s). . .· . . · • . · •• · · > < .• ·. > < · · · · · 
Z: Médlaitte agiiación vigorosa dé la é:apa emulsionada con Üoa varilla de vidrio.' .· · •.·• ; •· · N Po~i~furación de la capa acuosa eon .. sal común; esto presenta una doble ventaja, dadti 
i)lie,disrniimyé:I~ solubilidad en. agua de la mayor parte de. los oolutos y de los di5olventés 
ciigáiúcos, A este efecto se ,le conoce como efecto salino, . . ..•. · · 
,,¡;Adicionar unas gotas de alcohol etllico (si es necesiirio hasta un 10 %). 
5: Sátutar con sulfato sódico ci airiónfoo. . . . 
6óModifÍcar el pH de la disolución. 
};: l'ór Ceiitrifugac.ión. · . . . '. . , . . , ·.· •·· 
80'i>or mediÍ:i défiltracióri con 81 ' no de los adsorbentes de la'Tabla 1·0. · 

Básicamente las extracciones son de dos tipos: 

1. Extracción con disolventes para separar sustancias solubles presentes en w1a mezcla. 

2. Extracción con disoluciones ácidas o básicas para separar, bases. orgánicas o ácidos 
orgánicos de la fase orgánica, respectivamente. 
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Procedimiento Experimental. 

A. Extracción por Disolventes Inertes. 

l. Ver el montaje experimental en la Figura 18 y el Diagrama 13. 

2. Ve1ter 15 mi de la disolución problema al embudo de separación, el cual esta suspendido 
por un aro, o unas pinzas de tres dedos. En caso de que el compuesto a extraer se encuentre 
en SU fuente natural, se realizará un tratamiento adecuado para lograr obtener Wlll 

disolución. 

3. Agregar a la disolución wrn primera porción de 1 O mL del agente extractante. Colocar el 
tapón del embudo y sujetar con wrn mano el tapón del embudo y el embudo de tal forma que 
permita tener movilidad para poder invertirlo; con la otra mano sujetar la llave de paso, y 
abrir por mios segw1dos la llave para liberar la presión, cerrarla y agitar suavemente de un 
lado a otro haciendo medios círculos durante unos minutos y volver a liberar presión. 

4. Repetir el proceso las veces que sean necesarias hasta que al abrir In llave de paso no se 
aprecie sobrepresión en el interior. Por último, agitar moderadamente durante 1 ruin para 
que interactucn las dos fases, destapar y dejar reposar el embudo de separación en el aro y 
pem1itir la separación de las fases. 

5. Acto seguido a la separación de las fases, abrir la llave del embudo para separar la fase 
orgánica de la acuosa, de tal forma que primero se separa la fase inferior, la cual es 
recolectada en w1 matraz erlenmeyer. Cerrar In llave del embudo cuando se aprecie el límite 
entre ambas fases. En caso de que se fom1e wrn emulsión en la mezcla, adicionar al embudo 
de separación In cantidad necesaria de alguno de los agentes salinos (Tabla 16). Agitar el 
embudo de separación y dejarlo reposar en el aro hasta que se observe nuevamente la 
presencia de las fases. 

6. Sustraer por la boca del embudo de separac1on la fase superior para evitar su 
contaminación con restos de la fase inferior que pueda quedar en el talle del embudo y 
recogerla en un matraz erlenmeyer. 

7. Adicionar la fase acuosa extraída al embudo de separación y añadir una segunda porción 
del agente extractante, para realizar una segunda extracción haciendo todo el procedimiento 
anterior para entonces, separar las fases y juntar los extractos cu wt matraz erlenmeyer. 
(Realizar mínimo 3 extracciones con la misma cantidad de disolvente). 

8. Secar el extracto orgánico reunido con algún agente desecante. 

9. Transferir a un matraz de bola todo el extracto orgá1úco, para eliminar al agente 
e>.1ractante; introducir alg1mas piedras de ebullición, evaporar la disolución en baño maria 
hasta eliminar el disolvente orgánico usado, para obtener el producto crudo y purificarlo 
mediante una técnica adecuada según su naturaleza. 
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B. Extracción por Disolventes Reactivos. 

Aplicación de In extracción 1mra In separación de los componentes en una mezcla 
orgánica que contenga un compuesto básico, neutro y ácido. 

l. Ver Diagrama 14. 

2. Disolver 2 g de la mezcla en el disolvente adecuado. 

·3. Introducir la disoiución a w1 embudo de separación. 

4. Agregar 10 mL de hidróxido de sodio al 10 % al embudo de separación y realizar la 
extracción en tres ocasiones con porciones de 10 mL del disolvente cada vez (3 x 10 mL).· 

5. Recuperar por separado la fase orgánica (1) y la fase acuosa (1). 

Tratamiento de la fase acuosa (1) 

a) Agregar ácido clorhídrico concentrado al extracto acuoso anterior en la cual ·se encuentra 
la sal del compuesto orgánico ácido. Asegurar un pH ácido para que. se: presente una 
precipitación total. · · 

b) Efectuar extracciones con el disolvente orgánico adecuado (3 ·x 10 mL). 
,. '·' '·' ' ·•¡-

c) Desechar la fase acuosa y secar con sulfato de sodio iml1Ídr~ la fa~e orgánica. 

d) Eliminar el sulfato de sodio anhídrn por filtración. · 

e) Evaporar el disolvente: 

t) Recuperar el compuesto ácido. 

g) Identificar el producto por CCF y/o .su p.f. 

Tratamiento de la fase orgánica (1) 

a) Agregar ácido ·clorhídrico al 10 o/o a la fase orgánica anterior. 

b) Extraer Í:ÍIJ1 1.0 ni¡_· déidisolvente adecuado por tres ocasiones. 

c) Recuperar l.a fas~ orgánica (2) y la fase ácuosa (2) en recipientes, por separado. 
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Tratamiento de la fase acuosa (2) 

a) Adicionar hidróxido de sodio ni 30 % a la fase acuosa para liberar la sal del compiieStó 
básico. Asegurar un pH básico para que se presente una precipitación total. 

b) Extraer el disolvente adecuado (3 x 10 mL). 

c) Desechar la fase acuosa y secar con sulfato de sodio anhidro la fase orgánica. 

d) Eliminar el sulfato de sodio anlúdro por filtración. 

e) Evaporar el disolvente. 

f) Recuperar el compuesto básico. 

g) Identificar el producto por CCF y/o su p.f. 

Tratamiento de la fase orgánica .(2) 

a) Desechar la fase acuosa y secar con sulfato de sodio aiúúdro la fase orgánica (2). 

b) Elinúnar el sulfato de sodio anlúdro por medio de filtración. 

c) Evaporar el disolvente. 

d) Recuperar el compuesto neutro. 

e) Identificar el producto por CCF y/o su p.f. 

A continuación en la Tabla 17, se da un enlistado de algunas mezclas de· compUestos 
orgánicos que pudieran emplearse según considere el asesor. 
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Diagrama 13. Procedimiento Experimental para una ExtracciólL 

Agregar a 1tt1 embudo de 
separación la disolución problema. 

~ 
Añadir el agente extractante y 
agitar el embudo de separación. 

i 
Dejar reposar el embudo y En caso de formarse lttl8 

pemútir la separación d< emulsión, adicionar algun agente 
las fases recuperandolas -> salino al embudo y agitarlo 
más tarde por separado . hasta observar las fases . 

Colocar la fase acuosa en el embudo 
de separación y agrcg.1r una segunda 
porción de agente extractante y agitar. 

~ 
l Separar las fases.J 

~ 
!Juntar las fracciones orgánicas extraidas.I 

~ 
Si el compuesto es un sólido, eliminar 
el extractante por destilación simple. 

l 
Recristalizar el compuesto 
y dejar secar los cristales. 
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D.Ltgnum 14. Pant la apUcación en cxtntcclón. c°'*ando 1118 nrzcla orgaUdca que 
contenga m co~sto básico, neutro y ácido. 

Rccupcrnr el 
COlllJllCSto básico 

Disolver lo mm:lo orginicn. 

Adiciorm NaOH ol 10 % 
y extraer 3 x 10 mL. 

Identificar el producto 
por CCF y/o p.t 

Identificar cJ prodoolo 
por CCF y/o p.r. 
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Figura 18. Montaje Experimental para la Extracción 
líquido-líquido. 
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EXPERIMENTO 9 

ANALISIS ELEMENTAL CUALITATIVO. 

Objetivo.- Identificar los elementos que constituyen un compuesto orgánico, mediante su 

conversión a iones inorgánicos y aplicar así pmebas a la gota caracteristicas de estos. 

Introducción.- Los compuestos orgánicos frecuentemente se distinguen de otros por el 

contenido de sus elementos, así la primer etapa en la identificación de mrn sustancia orgánica 

pura es la determinación del análisis elemental cualitativo. Para la realización de éste, es 

necesario convertir los elementos que se encuentran unidos covalentemente, a compuestos 

iónicos solubles en agua, y que, de esta manera, se puedan detectar mediante pruebas 

especificas a la gota. 

Los elementos que ordinariamente se encuentran junto con el carbono, hidrógeno y oxígeno 

son: nitrógeno, azufre, cloro, bromo, yodo y flúor, entre otros. Tradicionalmente la entidad 

orgánica se somete a una fusión con sodio metálico, produciendo la formación de las sales 

inorgánicas correspondientes (Tabla 18). 

Tabla 18 • Identificación de Elementos, en una Muestra Orgánica, 
mediante Fusión Alcalina. 

aniones 
... mur() .. es.o 10. 

Sillftiro de sodio . , . 
Sillfcicianúro de sodio . . 
Cloruro, . bromuro; yoduro; . fluoruro 
dé5odio · · 

em.entos',:,• 

En la actualidad, como consecuencia de diversas investigaciones durante los últimos años, se 
propone como alternativa la fusión con óxido de calcio-zinc; este método resulta .ser má; 

seguro dado que se conoce que el óxido de calcio y el zinc no son peligrosos, bajo 

condiciones de descomposición de la muestra orgánica. Afortunadamente, al tener éontacio 

la mezcla de füsión fiía con el agua, no resulta ser peligrosa, comparándola a lo que ocurre. 
con el sodio metálico. 
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Procedimiento Experimental. 

l. Identificación de Carbono e Hidrógeno. 

a) Prueba de ignición. Colocar en la tapa de w1 crisol de porcelana (o en la pw1ta de una 
espátula) ca 0.1 g de la sustancia y con el ayuda de tula pinza para crisol, acercar el crisol a 
la orilla de tuia flama para determinar su inflamabilidad. Calentar después suavemente sobre 
una flama débil, y finalmente incinerar la muestra calentando fuertemente. Si hay presencia 
de tul peque11o residuo*, es casi seguro que el producto es orgánico (contiene carbono). 
Muchos líquidos arden con flama característica que ayuda a determinar la naturaleza del 
compuesto. Asi, tul hidrocarburo aromático (cuyo contenido de carbono es relativamente 
alto), arde con una llama amarillenta y fuliginosa. Los hidrocarburos alifáticos arden con 
llamas amarillas pero menos fuliginosas. A medida que aumenta el contenido de oxígeno en 
el compuesto, se vuelve más y más clara (azul). Si la sustancia es inflamable deberán tomarse 
las precauciones usuales para la manipulación subsecuente del compuesto. Esta prueba 
indica también si el sólido es explosivo. La existencia de agua ( com1mmente en forma de 
vapor condensado) confirma la presencia de hid1·ógeno en la muestra. 

Co111>uesto 
Orgánico 

1 
Fusión 

~ 
Na• CaO--:zno 

1 1 
··.·.· .. ·.·· ... J, :·.··· 
Co!Tliues~s l forma de iones 

Pruebas para nitrógencÍ . Prueb'!" para A2Ufre Pruebas para Halógenos 

i 
Br, Fluor, Cloro, Jodo 

Diagrama 15. Rétiresentación Sistemática de la Fusión. 

"'Las ~1es.~e~icas ~e.~~.ácid_o~ orgánicos dejan como residuo unas cenizas, pero no se deben confundir 
con I~ sales in.o~~i~, ~u.e,-~¡ ~":cepción, no arden. 
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U, Formación de iones. 

En seguida se presentan dos opciones (Diagrama 15) para obtener la formación de iones 
mediante una fusión; ambos métodos son convenientes, quedando al criterio del tutor el 
ensayo que se realice. 

l, Fusión con Sodio, 

C, H, O, S, N, X Fusión con sodio Na2S, NaSCN, NaCN, Na 

í) Sostener con WJa pinza un tubo de ensayo pequeño bien seco en posición vertical, acto 
seguido introducir w1 trozo de sodio metálico de ca 4 mm por lado, posteriormente calentar 
la parte inferior del tubo hasta que el sodio se funda. 

ii) A continuación añadir ca 5-10 mg del compuesto en estudio (si la sustancia es líquida, 
añadir con una pipeta) previamente mezclado con WJ peso igual de sacarosa, calentando al 
rojo vivo el fondo del tubo. 

iii) Enfriar el tubo, y añadir 1 mL de etanol para que reaccione el sodio remanente. 

iv) Calentar nuevamente el tubo hasta el rojo vivo y, romperlo por el fondo dentro de WJ 
vaso de precipitados que contenga 20 mL de agua destilada; calentar esta disolución hasta 
ebullición y filtrarla. El filtrado debe ser incoloro y se utilizará en las pruebas a la gota para 
identificación de los iónes presentes. 

2. Fusión de Oxido de Calcio-Zinc. 

i) Mezclar ca 0.04-0.05 g de óxido de calcio con ca 0.3-0.5 g de zinc granulado en un tubo 
de ensayo. Calentar con un mechero Bw1sen el fondo del tubo de ensayo hasta la aparición 
de w1a coloración roja; adicionar entonces wrn pequeña cantidad del compuesto problema, 
(si éste es un líquido introducir una o dos gotas). Calentar nuevamente para que reaccione 
con la mezcla. 

Durante esta etapa, se puede detectar In presencia de nitrógeno midiendo el pH a los vapores 
desprendidos mediante papel pH wtiversal humedecido con agua. El cambio de color a la 
región básica del papel, indica su presencia. Se sugiere repetir la prueba para confirmar que 
existe nitrógeno. Puede presentarse WJa prueba falsa cuando el óxido de calcio tiene 
proyecciones debida a WJa reacción de fusión vigorosa y cuando el papel pH universal está 
en contacto con partículas de óxido de calcio adheridas al borde del tubo. Si no hay cambio 
de color en el papel indica la ausencia de nitrógeno. 

ii) Enfriar la mezcla de fusión y adicionar 3 mL de agua destilada. Calentar ligeramente 
justo por debajo de su pWJto de ebullición, retirar de la llama y realizar w1a prueba con papel 
pH w1iversal sobre los vapores y el liquido. Normalmente la disolución es básica a causa del 
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ó>ddo de calcio. Si no es ns~ adicionar wtas gotas de wta disÓhicióu al 5 .%·de hidró>ddo de · 
sodio hasta wt pH básico. · · · · · 

iii) Disolver el sulfuro y sales presentes, en el residuo de fusió1i, calentando levemente a 
ebullición, la mezcla durante w1os minutos. 

iv) Adicionar finalmente, si es necesario, ca 3 mL de agua destilada. Dejar reposar y 
decantar la mezcla y utilizar la fase líquida para las pruebas correspondientes. 

m. Análisis de Elementos. 

Una vez realizada la fusión, se tiene In disolución con los iones a identificar, el alumno bajo 
In asesorin del tutor; eligirá las pruebas. Se recomienda hacer uso de por lo menos dos 
detenninaciones para identificar cada uno de los elementos. 

l. Identificación de Nitrógeno. 

a) Acidular con ácido acético, 3 mL del filtrado de füsión alcalina y añadir 2 gotas de 1mn 
disolución preparada recientemente de bencidina al 1 % en ácido acético al 50% y agitar la 
mezcla. La adición de 1 gota de sulfato de cobre (II) al 1 %, produce 1111 color azul si hay 
nitrógeno. Tener presente, que los cloruros y bromuros no producen colores, pero los 
yoduros dan w1 precipitado verdoso, así que si el nitrógeno y el yodo se encuentran 
presentes, el precipitado es azul. 

b) Formación del precipitado Azul de Prusia. Ajustar el pH a 13 de 1 mL del filtrado de 
fusión, y añadir dos gotas tanto de una disolución saturada de sulfato de hierro (Il) y 
amonio, como de la disolución de lluoruro de potasio al 30%. Calentar la disolución durante 
30 segundos. A continuación agregar con ácido sulfürico al 30% gota a gota a la disolución 
caliente hasta que se disuelva el hidró>ddo de hierro, evitando wt exceso de ácido. La 

aparición de un precipitado azul de prusia [NaFeiCCN)
6

] indica la presencia de nitrógeno. Si 
los iones cianuro, producidos en el filtrado de fusión alcalina, fueron insuficientes para 
formar 1111 precipitado, la disolución se torna azul o azul-verde. 

c) Formación del precipitado Azul de Prusia. Agregar a 1 mL del filtrado de fusión 
alcalina wtas gotas de la disolución de sulfato ferroso y cloruro férrico, calentar a ebullición 
por unos minutos y acidificar con ácido clorhídrico, si hay nitrógeno se formará w1 

precipitado azul de prusia [Fe4 Fe(CN)6)3 

2 NaCN + FeS04 - Fe(CN)2 + Na2S04 

4 NaCN + Fe(CN),-Na4Fe(CN)6 

3 Na4Fe(CN)6 + 4 FeCl3-..:....Fe(}"e(CN);:) 3 + 12 NaCI 
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d) AI1adir dos gotas de una disolución de poli sulfuro de amonio a 2 mL del filtrado de 
fusión; evaporar lo mezcla hasta sequedad en bafio maría, y entonces agregar 5 mL de ácido 
clorlúdríco al 5% caleutando la disolución para posteriormente filtrarla. Verter unas gotas de 
disolución de cloruro fénico al filtrado, una coloración roja indica la presencia de nitrógeno. 

e) Disolver en 3 mL del filtrado unos cuantos cristales de nitrito de sodio, adicionar dos 
gotas de una disolución de cloruro fénico, la disolución resultante se acidula con ácido 
sulfúrico diluido. Calentar la mezcla hasta ebullición, ésta se alcaliniza con hidróxido de 
amouio y se filtra. Añadir al filtrado una gota de disolución saturada con sulfuro de sodio. 
Se produce un color violeta si hay nitrógeno. 

2. Identificación de Azufre. 

a) Acidular 1mos mililitros de la disolución alcalina con ácido acético diluido y afiadir unas 
gotas de wia disolución de acetnto de plomo al 1 %. La presencia de w1 precipitado negro de 
sulfuro de plomo indica azufre. 

En caso de que la muestra haya contenido nitrógeno, es probable que se hubiera fom1ado 
sulfocianuro de sodio, por lo que se toman 0.5 mL del filtrado de fusión y se le añade 0.5 
mL de una disolución de cloruro fénico, la pmeba es positiva si se toma roja. 

Pb(OAc), + Na2S - PbS+ + 2 NaOAc 

b) AI1adir a 1 mL del filtrado de fusión alcalina dos gotas de una disolución de nitroprusiato 
de sodio. Una coloración violeta-rojizo indica la presencia de azufre. 

Na2S + Na2Fe(CN),NO--- Nn4Fe(CN)5S + N 

e) Prueba por Fusión con Metales Alcalinos (Prueba de Lassaignc). Adicionar a 1 mL 
de filtrado de fusión alcalina, unas gotas de acetato de cadmio al 20% seguidos por wias 
gotas de ácido acético al 20%. Uno vez fiía Jo mezcla adicionar wias gotas de disolución de 
yodo-nitruro (3g de nitruro de sodio en 100 mL de yodo 0.1 N). En presencia de un 
compuesto sulfurado aparecerán burbujas de nitrógeno. 

2 NaN3 + 12- 2 Na! + 3 N 

3. Identificación de Halógenos. 

a) Acidular 2 mL del filtrado con ácido nítrico diluido y hervir durante unos minutos(¡íara 
eliminar lo que hubiera de ácido cianhídrico o ácido sulfl1ídrico). Añadir unas gotas. de tina .. 
disolución de nitrato de plata. Un precipitado denso indica la presencia de cloro,'.liromo ·o·: 
yodo. El cloruro de plata es blanco, el bromuro de plata es amarillo pálido y el y~duro .. de. 
plata es amarillo (sin embargo, todos ellos son oscuros en la luz, ·por lo que no es ¡iósfble 
diferenciarlos por este método). Si sólo se produce wrn débil turbiedad .1:1 opalescenciaes 
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probable que se deba a Ja presencia de la muestra ·orgánica 'originaCno 'fusionada :'o .a las 
impurezas en los reactivos o en tubo de ensaye. · 

El cloruro de plata se disuelve rápidamente en hidróxido de amoni~ ~~ncentrad~: ;nientras ·. 
que el bromuro de plata es poco soluble. ' ' · · 

AgNOJ + NaX- NaN03 + AgXy 

b) Prueba de Beilstein. Fonnar w1 anillo con nn alambre de cobre (de platino es mejor) y 
calentarlo en la llama de un mechero hasta que Ja llama quede incolora. Enfriar el alambre e 
introducir el anillo en el compuesto problema, tomando nn poco de éste y calentarlo en Ja 
orilla de Ja llama del mechero. Una llama verde indica Ja presencia de halógenos. La llama 
amarilla, debida a los vestigios de sales de sodio, es visible casi siempre, particularmente al 
comienzo. A veces encubre el color verde. Esta interferencia puede ser eliminada 
observando Ja llama a través de un vidrio de cobalto. Los compuestos orgánicos que 
contienen flúor no responden a esta prueba porque el lluoruro de cobre no es volátil. 

4. Identificación de Bromo. 

a) Detección por In fluoresceína. Añadir 3 mL de ácido acético glacial y 0.1 g de dióxido 
de plomo a 3 mL del filtrado alcalino. Colocar sobre Ja boca del tubo de ensayo nn pedazo 
de papel filtro hwuedecido con el reactivo de fücsina-aldehído (el reactivo se prepara 
disolviendo 0.5 g de fucsina pura en 500 mL de agua destilada, se filtra la disolución; por 
otro lado sature 500 mL de agua destilada con anhídrido sulfuroso, mezcle perfectamente y 
deje reposar por nna noche), el contenido del tubo se calienta hasta ebullición. Si hay 
bromuro presente en la disolución, Jos vapores de bromo virarán el color del papel a violeta. 
Los cloruros y cianuros no producen ningún color. Los yoduros dan nn color azul. 

En lugar del reactivo de fucsina-aldehído puede usarse un pedazo de papel filtro empapado 
de wrn disolución alcohólica de fluoresceina al 1 %. Los vapores de bromo hacen que la 
fluoresceina de color amarillo se tome rosa debido a Ja fonnación de eosina. Los cloruros y 
cianuros no interfieren con esta prueba y los yoduros dan w1 color café. 

5. Identificación de Cloro. 

Si las pruebas realizadas anteriormente para bromo y yodo son negativas y el nitrato de plata 
produjo tm precipitado, esto indica la presencia de cloro. Si se ha encontrado que hay bromo 
y yodo, para identificar cloro deberá usarse m10 de los procedimientos siguientes. 

6. Identificación de lodo, Bromo y Cloro. 

a) Acidificar 3 mL del filtrado de fusión con ácido sulfürico diluido y calentar por mios 
minutos. Enfriar a temperatura ambiente y añadir 1 mL de tetracloruro de carbono, añadir 
una gota de agua dorada (puede utilizarse el blanqueador comercial debiendo ser ácida al 
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papel litmus). Si la disolución de tetracioruro de c~rbono se toriia a púrp~ra bay presencia 
de yodo. · · · · · · · ... : , · '" · 

2H+ + Clci + 'i f ;. . ; I~(cci4) +' cC+ tl2 •· .. 

~ru~~:.~~:lo~~~~~~1#f ;de~:;Fd.~.·~~~·.~iorad~; ·'~sol~~~do.después de cad~ 
. ·: '. - ,-~.:-; ;-; .. ~ 

12(CC14):V 5 Cío + H20 - 2 m; + 5Cl + 2H+ 
,.,_, < ,, .:.·.::·.'.' '. ... . 

produciéndose un cofor ~afé-roJÍzó en la fase orgánica delatando la presencia de bromo. 

2 Bt + CIO + 2 H+ - Br2(CCl4) + CC + H2 

Si ni el bromo ni el yodo se hicierou presentes y hubo un precipitado blanco en el 
tratamiento inicial de filtrado de la fusión alcalina, entonces el compuesto contiene cloro. 

7. Identificación de Flúor. 

a) Prueba con Zirconio-Alizarina. Acidular con ácido acético 2 mL del filtrado de fusión 
alcalina y hervir la disolución, permitiendo que se enfríe. Colocar una gota de la disolución 
sobre w1 trozo de papel reactivo de zirconio-alizarina (se prepara empapando un pedazo de 
papel filtro con una disolución compuesta de 3 mL de disolución etanólica al 1 % de alizarina 
y 2 mL de disolución de cloruro o nitrato de zirconio al 0.4%). El papel filtro rojo se seca y, 
justo antes de emplearse, se humedece con Wlll gota de ácido acético al 50%. Un color 
amarillo indica la presencia del flúor. 

b) Prueba con sal de Zirconio-Alizarina. Colocar en w1 tubo de ensayo w1os miligramos 
del compuesto en estudio, agregar w1 trozo de potasio metálico y calentar el tubo 
moderadamente al inicio y luego fuertemente durante un minuto. El metal fundido de esta 
forma, se pone en contacto con la muestra, dejar enfriar y entonces adicionar w10s mililitros 
de agua, asi como, WlllS cuantas gotas de la disolución roja de zirconio·alizarina acidificada 
con ácido clorlúdrico. El color rojo cambia a amarillo cuando la respuesta es positiva. 

Una alternativa es calcinar la muestra con óxido de calcio u óxido de magnesio y los 
residuos pueden ser detectados con el alizarinato de zirconio (tal como se ha descrito). 

zr+ + Alir - Zr(Aliz)4 
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EXP ERJMEN TÓ 10 

ANALISIS QUIMICO FUNCIONAL.; ·. 
' .. ··: ... ·. ·.'· .. ' _" 

Objetivo.· Identificar el(los) posible(s) grupo(s) funcional(es) que están prese~t~s ~n un 

compuesto orgánico, mediante pruebas típicas a la gota. 

fntrodueción.· La mayoría de los compuestos orgánicos se pueden caracterizar respecto a 

su composición estructural, ya que consisten de w1 conjunto de átomos enlazados 

covalentemente, a tm grupo de átomos de carbono llamado esqueleto (conectividad). Esta 

agrupación se denomina grupos funcionales, la cual aporto los sitios para la mayoría de las 

reacciones orgánicas; es decir, representan las porciones activas de la entidad que participa 

en una reacción. Así, lllla molécula orgánica puede incluir no sólo w10, sino dos o más 

grupos funcionales. 

Por consecuencia, w1 análisis químico funcional tiene como objetivo identificar tales grupos, 

caracterizándolos directamente por la acción rápida de reactivos adecuados que 

produzcan compuestos que tengan solubilidad apropiada, color distintivo en luz 

ordinaria o ultravioleta u otras propiedades que puedan ser la base para 

identificarlos. 

Usualmente, la muestra se debe sujetar a diversas transformaciones químicas, como 

condensaciones y oxidaciones entre otras. Lo anterior para llegar a productos que, a su vez 

se puedan identificar por reactivos apropiados. Este último procedimiento invierte grandes 

tiempos y es alternativa única para algunos grupos funcionales; por ello, en el desarrollo 

experimental de este trabajo no se presentan pruebas para este tipo. Existe un número 

importante de grupos funcionales (Tabla 19), los cuales, mínimamente se recomienda sean 

reconocidos, ya que son parte básica del vocabulario en Química Orgánica, de la misma 

forma en la Tabla 20 se resumen de manera general los diferentes ensayos a la gota que se 

sugiere desarrollar en el transcurso de ésta práctica. 
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Tabla 19. Grn os Funcionales más comunes en Química O ánica. 
Grn os Funcionales Ti o de Com ucsto Formula General 
-CH,­

Saturados 

.... --C=C ,,,. ' 
© 
-c=c­

Insaturados 
1 

-C-OH 
1 

Hidroxilo 

R 
-c­

Carború 1 o 

ft 
-C-OH 
Carboxilo :. 

R -c-z 
Derivados de 
Acidos Carboxilicos 

1 
-f-NO, .. ··· 

Nitro 

Al canos 

Alquenos 

Aren os 

Alquinos 

Alcoholes. 
Feiioles , •:·. 

Aidéhíd~s ' 
ceiónás 

Addos Carboxílicos 

Amidas (amidas cíclicas 
lactarnas) 
Esteres (ésteres ciclícos 
lactonas) 
Halogenuros de acilo 
Anhidriíos Carboxílicos 
!midas 

Aminas 
Primarias 
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R-Cl-12-R R=H,alquilo,arilo 

R,c=CR, R, = H, alquilo, arilo 

ArH 

R-c=c-R R=H,alquilo,arilo 

ft 
R-C-OH 

R,;Alquilo 
R=Arilo·. 

~·~~k¡lü>;~ 
R i.~H ·"-~ · :: .. ·/.- : . 

. R;;;R:;;Alluib,ÍuiJo 

R-L~~ 
z.;-:.~-:c-::z 

'>'· .. :<.: .·.::'!;-::· 



Tabla 19. continuación . 
Gro os Funcionales Ti o de Com uesto 

1 
-c-c:=N 

1 
Nitrilo Ciano 
1 

-C-SH 
1 

TIOl o Mercapto Mercapto 

1 1 
--,c-s-c-

1 . 1 . • Sulfuro 
Ttoéter o Sulfuro 

.~~o--~> 
Aléoxilci • ··• ~ier 

.. ·. ft ..•. ·. 
-S-'OH ·. ·11 ..... 

o··· 
Sulfcinilo 
o. 
11 

-s-
il 

AcidÓ Sulfónico 

o 
Derivados de 
ácido sulfonilo 

Halogenuro de Sulfonilo 
Sulfonamidas 

-N=N­
Am 

Z-N=N-

Sulfona 

Azo 

Deriwdos de azo Sales de diazónio 
Halo enuros diazo 
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Formula General 

R-CN R=Alquilo. arib 

R-SH R=Alquilo;mfü· 

·o··· 
.IJ .. 

R-:n-oH 

o 
R.; Alquilo, milo 

O R=H,alquilcÍ,milo 
·11 ··z=llalóg:oo 

z-n-R Z=Arila 
o . . . z =Alquilo, milo 

·:' . '':· . '-·~.· . 

R-:N=N~R R,,;Arilo 

z~~=ill:i;~,~~ikanio > . 
· · Z =Halógeno 



Tabla 20. Resumen de Pruebas a la Gota nara Varios Grunos Funcionales. 

INSATURADOS 
(olefinas) 

1. Prueba de Br2/CCL¡ 
2. Prueba de Baeyer 

HALUROS 

1. Prueba de AgN03/EtOH 
2. Prueba con Nal/MeiCO 
3. Prueba de Beilstein 

FENOLES 

l. Prueba de FeCl3 
2. Prueba de Ce(N03)2 
3. Prueba de Br:z!H20 

ALCOHOLES 

1. Oxidación con H2Cr04 
2. Prueba de Locas 

GRUPO CARBONILO 
(A=Aldehído; 
C = Cetona) 

l. Prueba con 2,4-Dinitrofenilhidrazina 
(AyC) 

(C) 
2. Prueba con Iodofonno 

(A) 

3. Reactivo de Tollens 
4. Reactivos de Fehling y Benedict 
5. Prueba de la Fucsina 

ACIDOS CARBOXILICOS 

1. Prueba con Indicadores 

ESTERES,ANHIDRIDOS Y 
HALUROS DE ACIDOS 

l. Prueba con Hidroxamato férrico 

AMINAS 

1. Prueba de Hinsberg 
2 .. Prueba con HN02 

NITRO 

1. Prueba con SulfatoArnonio Ferroso 

MERCAPTANOS 

1. Prueba con Nitroprusiato Sódico 
2. Prueba con Isatina 
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Procedimiento Experimental. 

En la presente experimentación se sugiere una serie de pruebas típicas a la gota, que podrán 
realizarse de fonna muy rápida en el laboratorio para identificar los posibles grupos 
funcionales en w1 compuesto orgánico, sin embargo para el caso de los grupos amida y 
nitrilo no se sugiere ningún ensayo ya que se recurriría a una hidrólisis básica que requiere 
de mayor tiempo y que además no es considera como una prueba a la gota. 

Hidrocarburos lnsaturados. 

l. Bromo en Tetraeloruro de carbono. La prueba de bromo cu tetrncloruro de carbono 

está en función de la adición de bromo en disolución a un doble o triple enlace C - C para 
dar un derivado dibromado incoloro. Los compuestos aromáticos no reaccionan con bromo 
en tetracloruro de carbono pero pueden reaccionar en ciertos casos mediante un proceso de 
sustitución, así, sólo los anillos aromáticos que tienen grupos electrodonadores como 
sustituyentes (-OH, -OR, o -NR2) dan la reacción de sustitución. 

\ / 
C=C 

/ \ 
+ - '"~~r "· ----

r ilcokno rojo 

Ensayo : Disolver 3-4 gotas (40-60 mg) del compuesto problema en 2 mL de tetracloruro 
de carbono, goteando posteriormente una disolución ni 2% de bromo en tetracloruro de 
carbono con agitación constante. Si se requieren de más de dos gotas de la disolución de 
bromo para hacer permanente el color rojo del bromo y no hay desprendimiento de HBr, hay 
evidencia de insaturación. Si la disolución no se decolora preparar un segundo tubo con el 
mismo número de gotas que el anterior y colocar el primer tubo en un lugar obscuro y el 
segundo iluminarlo con luz UV por 1 O miu, y comprobar su primera afirmación. 

2. Pruebo de Baeyer (ensayo con permanganato de potasio). El ensayo es positivo para 

dobles y triples enlaces C - C, pero no es válida para anillos aromáticos. La prueba de 
Baeyer, aw1que es superior a la prueba de bromo para compuestos ínsaturados, a su vez 
presenta complicaciones debido a que todas las sustancias que son fiícilmente oxidables dan 
wrn prueba positiva. En la siguiente ecuación se muestra que, a medida que la reacción 
prosigue, la disolución se welve alcalina, por lo que es necesario evitar el uso de una 
disolución fuertemente alcalina, ya que lo anterior puede cambiar la naturaleza de la prueba 
y es recomendable realizar el ensayo en un medio neutro. Otros grupos funcionales que 
suelen oxidarse fiícilmente pueden dar mia prueba positiva con permanganato de potasio 
tal•s como aldehídos, algw1os alcoholes, fenoles y aminas aromáticas. 
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\ / 
c=c + 

/ \ 
Mn04 
púrpura 
(Mn+7) 

_ ......... ~ 
¿H OH + Mn02 

café 
(Mn+2) 

Ensayo : Agregar a 2 ó 3 gotas del compuesto problema (si es sólido, disolver 30 mg en 3 
mL de etanol libre de acetona) acto seguido adicionar el Reactivo de Baeyer gota a gota; Si 
se requiere más de una gota de la disolución para obtener w1 color púrpura l1ay una 
instauración presente aunque si hay un grupo funcional susceptible de ser oxidado la prueba 
también se presenta positiva. 

Haluros. 

J. Prueba de Beilstcin. Los l1alógenos son detectados fiícilmente por esta prueba, pero· n() 
diferencia entre el cloro, bromo u yodo. Un prueba positiva resulta de la formación de un 
haluro cúprico, cuando el haluro orgánico es calentado con cobre. 

Ensayo : Tomar con wrns pinzas un alambre largo de platino (cobre o el grafito de un lápiz), 
sumergir la punta en ácido clorhídrico y calentarla a la flama azul del mechero Bw1sen con el 
fin de eliminar impurezas presentes de l1alógenos, repetir por lo menos en dos ocasiones la 
inmersión en HCI y el calentamiento hasta obtener In flama amarilla-azul del mechero. 
Colocar en la pw1ta del alambre 1ma p~queña cantidad del compuesto y calentar a In flama 
del mechero Bunsen. La presencia de wia flama verde indica wrn pmeba positiva. 

La prueba es sensible a pequeñas cantidades de halógenos en compuestos orgnmcos. 
Algunos ácidos dan wrn prueba positiva débil, pero generalmente este compmtamiento debe 
de ser interpretado con precaución. Si la flama persiste en su coloración caracteristica 
amarilla-azul, la prueba es negativa. 

l. Prueba con Nitrato de Plata en Etanol. Esta, es empleada para haluros y no distingue 
entre cloruros, bromuros y ioduros pero distingue haluros lábiles (reactivos) de haluros que 
no reaccionan. Los haluros vinílicos o sustituidos en anillos aromáticos generahnente no dan 
una prueba positiva. 

La mayoría de los compuestos reactivos son aquellos que tienen habilidad para formar un· 
carbocatión estable, los halógenos, bencilicos, alilicos y los haluros ierciarios reaccionan 
inmediatamente; los haluros secundarios y primarios no reaccionan ~. temperatura ambiente. 
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Ensayo : Disolver un poco del compuesto en una cantidad núnima de etanol y añadirlo a 
una disolución de nitrato de plata en etanol al 2 %. La prueba es positiva si existe la 
formación de un precipitado; si no se observa w10 reacción después de 5 mio la disolución 
debe ser calentada ligeramente en un baño maría. 

2. Prueba de Yoduro de Sodio en Acetona. La prueba de yoduro de sodio en acetona es 
una medida de reactividad (SN2). Generalmente, los haluros tales como los primarios 
nlilicos a bencílicos reaccionan dando un precipitado dentro de los 3 min. Los haluros que 
reaccionan moderadamente dan un precipitado hasta ser calentados; y los haluros no 
reactivos como los terciarios, arilo, 11eopentilo y vinilo no precipitan ni aún siendo 
calentados. 

R-CJ + Nal RI + NnCI (precipitado) 

R-Br + NaBr RI + NaBr (precipitado) 

Ensayo : Añadir a 2 mL de una disolución de yoduro de sodio en acetona al 15 % un poco 
del compuesto desconocido, agitar bien y si no se forma un precipitado después de 5 min, 
calentar la disolución en wt baño maria. Esta prueba es para bromuros y cloruros de alquilo 
reactivos ya que el yoduro de sodio es soluble en acetona pero el bromuro de sodio y 
cloruro de sodio no lo son. 

Fenoles, 

l. Prueba del Enol Cloruro Férrico. Algmtos fenoles y compuestos relacionados forman 
compuestos de coordinación coloreados con el hierro, donde 6 moléculas de un fenol 
mouohídrico se combinan con mt átomo del metal en la forma de un anión complejo, la 
presencia de una coloración roja, azul, verde o púrpura indican una prueba positiva. Los 
enoles alifñticos (acetato de etilo, acetilacetona) dan wta prueba positiva. Algunos feuoles no 
dan reacciones coloridas, pero reaccionan positivamente con nitrato cérico. 

OH 

oe6J + FeCl3 
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Ensayo : Aliadir a 5 mL de etanol de 1 a 2 gotas de disolución acuosa del compuesto 
problema y mms gotas de disolución acuosa de cloruro fénico al 3%. Agitar bien y obseivar. 
Esta prueba resulta positiva para el fenol; ácido salicílico; 2-naftol; catecol (<,.. 
dihidroxibenceno ); alcohol alílico y en general enoles alifiíticos. 

2. Prueba de Nitrato Cérico. Alcoholes y fenoles, de menos de 1 O átomos de carb.ono dan 
una prueba positiva con el reactivo de nitrato cérico y presentan ciena coloración con la 
destitución del ión rutrato al anión hexanitrato cerato. Los alcoholes dan un color rojo y los 
fenoles un precipitado café o verde-café en agua; en dioxano, los fenoles producen una 
disolución de coloración café-rojo. 

•~H _ :,~p HNO 

0 3N-. ---NH., . 

armrillo · ~jo, caffiyVefde 

Ensayo : Añadir 2-3 mL de agua y 0.5 mL del reactivo de nitrato cérico a ca 5 gotas de 
disolución del compuesto problema al 5%; agitar perfectamente y note el cambio del 
compuesto problema a ensayar si no es soluble en agua, puede disolverse en 1-2 mL de 
dioxano antes de añadir el nitrato cérico. 

3. Prueba de Bromo en agua. Es positiva para compuestos aromáticos con sustituyentes 
que activan al anillo. La reacción es de sustitución electrofilica aromática donde se introduce 
bromo al anillo aromático en las posiciones orto y para disponibles en el anillo. Los fenoles 
son los substratos más comwtes que brindan una prueba positiva, sin embargo, algunos 
derivados de la anilina y compuestos alco>darontáticos también pueden dar w1 resultado 
positivo. 

Anillo aromiti:o 
activado 

~"*·· 
, Br . 

3HBr 

Ensayo : Aliadi~ itl compuesto descom;dó una disolúción s~turacla de bro1n~ ~11 agtm, g~ti1 
a gota y con agitación, hasta. que el col<ir rojo del bromo. persista.La píuebá es ~ositiva por 
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In precipitación de nn producto sustituido insoluble en agua y obviamente In ausencia· de 
coloración debida al bromo molecular. · 

Alcoholes. 

l. Oxidación con Acido Crómico. Para alcoholes de peso molecular más nitos que son 
insolubles en disolución acuosa, la prueba de oxidación puede llevarse a cabo utilizando 
acetoua y ácido crómico. Bajo estas condiciones el producto de reducción precipita de color 
azul-verde y se hace visible una disolución naranja, esta prueba también resulta positiva para 
alcoholes primarios y secundarios. 

Ak:ohol 
Primuio 

OH 
1 

mraaja 
(C.+6) 

R-CH + H2Cr201 -
AJcohol 
SecaxlarE 

Acilo 

f? 
R-C-R + Cr2(S04)3 

Cetom 

azW..wrdo 
(C.+3) 

Ensayo : Añadir a 2 mL de acetona dos gotas (20 mg) del compuesto problema; a esta 
mezcla agregar dos gotas de ácido crómico. Observar cualquier cambio que ocurra en los 
primeros 5 seg, ya que estos darán prueba positiva de algún alcohol presente; ignore 
cualquier cambio que suceda más tarde. Si es posible realizar wm prueba control con una 
muestra de acetona, esta prueba es positiva para sec-butanol, 1-butanol y alcohol bencílico. 
(Precaución : el anhídrido crómico es corrosivo y venenoso, el contacto con materia 
orgánica puede causar inflamación.). 

2. Prueba de Lucas. La prueba de Lucas se emplea para distinguir entre un alcohol 
primario, secundario y uno terciario. El reactivo utilizado, es una mezcla de ácido 
clorhídrico concentrado con cloruro de zinc, reacciona con el alcohol convirtiéndolo en su 
correspondiente cloruro de alquilo. Con este reactivo, los alcoholes primarios no reaccionan 
apreciablemente, los alcoholes secundarios reaccionan más rápidamente y los alcoholes 
terciarios reaccionan aún más rápido. Una prueba positiva está en función de que el alcohol 
sea soluble en el reactivo, mientras que el cloruro de alquilo no lo es; así, In formación de 
una segunda fase o m1a emulsión consistente son indicio de una prueba positiva. 

Esta prueba es recomendable emplearla con alcoholes mono funcionales con seis o menos 
átomos de carbono, así como, alcoholes poli fimcionales de pw1to de ebullición menor a 

150 ºc. En esta prueba, la presencia de cloruro de zinc, el cual es un ácido de Lewis, 
incrementa In reactividad de los alcoholes para con el ácido clorhídrico. 
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Alcoholes 

RCH20H + HCI ZnCI, > RCH2CI + H20 (t ~ 1 h~) 
Pril11llrio.-

R2CHOH + IICI ZnC~ ;,_ R2C~CI + H20 (t ~ 5 .;;.) 

Secundario 

Terciario insoluble 

Ensayo : Agregar rápidamente a 0.5 mL del compuesto problema 3 mL del reactivo de 

Lucas de 25-27 ºe recientemente preparado. Agitar fuertemente la mezcla, y después 
dejarla reposar. Los alcoholes terciarios dan una separación (emulsión) inmediata de cloruro, 
los alcoholes secundarios requieren ca 5 min, pero la mayoria de los alcoholes primarios no 
reaccionan significativamente en menos de 1 hr. Si el resultado es positivo realizar una 
segunda prueba utilizando solamente ácido sulfilrico concentrado en lugar del reactivo de 
Lucas. Este reactivo reacciona menos y nonnaltnente da emulsiones de cloruros por debajo 
de los 5 min tan sólo para los alcoholes terciarios, la prueba resulta positiva para alcoholes 
11-propil, sec-butil, 1-butil y alcohol alilo. 

3. Prueba del Iodoformo. La prueba con iodofonno es específica para estructuras 
caracteristicas R-CHOH-CH3 (R puede ser H). Esta prueba manifiesta inicialmente la 
oxidación del alcohol a R-CO-CH3, el cual posterionnente es iodatado, fonnando así 
cristales insolubles de iodofonno. 

OH 
1 

R-CH-CH3 

o o o 
OxX!ación., R-g-CH3 I,tNaOH R-~-Cl3 ~ R,-g-o-+ HCI 

Ensayo : Mezclar 5 gotas del compuesto problema (50 mg) con 2 mL de agua y 2 mL de 
una disolución acuosa de hidróxido de sodio al 10 %. Añadir gota a gota y con agitación mrn 
disolución de yodo en yoduro de potasio al 1 O % , hasta nn color café persistente. 

En algunos compuestos se presenta m1 precipitado de yodofonno en frío inmediatamente de 

color amarillo-limón de olor caracteristico, si no es así, calentar la disolución a 60 ºe a baño 
maría. 

Si el color café mengua, añadir más de la disolución de yoduro hasta que persista el color, 
adicionar mrns gotas de nna disolución de sodio para eliminar el exceso de yodo, diluya la 
mezcla con 5 mL de agua y dejar reposar por 10 min a temperatura ambiente. Esta prueba 
resulta positiva para el 11-propanol, sec-butanol, /-butano!, 11-butanol y alcohol alílic<i: 
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Grupo Carbonilo 

l. Prueba con 2,4-Dinitrofenilhidrazina. Todos los aldehídos y cetonas forman fiícilmente 
2,4-dinitrofenilhidrazonns de color amarillo a rojo oscuro con la 2,4-dinitrofenilhidrazina. 
Los derivados amarillos &e forman de grupos carbonilo aislados y los derivados que van de 
naranja-rojo a rojo provienen de aldehídos o cetonas conjugadas con dobles enlaces o anillos 
aromáticos. Si esta prueba resulta positiva es conveniente diferenciar una cetona de un 
aldelúdo, para ello, se sugiere realizar ensayos específicos de aldehídos. 

+ 

Grupo Carbonilo 

H+ - R 

't=N-NHYNº2 
~ 

02 
2,4-Dinitrofenil1ilra201111 

Ensayo : Adicionar 0.5 g del compuesto problema a 20 mL de alcohol al 95 % y disolverlo. 
Agregar lentamente la 2,4-dinitrofenilhidrazina, manteniendo la reacción a temperatura 
ambiente. La cristalización de la hidrazona se efectúa en wi máximo de 1 O minutos y es una 
prueba positiva de la presencia de cetonas, además los cristales se puede recristalizar en 
etanol. 

Aldehídos 

J. Reactivo de Tollens (espejo de plata). La prueba para aldehídos con el reactivo de 
Tollens del espejo de plata involucra la reducción de una disolución alcalina de hidró,ddo de 
amonio de plata a plata metálica y la oxidación ·del ·aldehído al ácido carboxílico 
correspondiente. . . 

Ensayo : Añadir 2 gotas del compuesto problema a 1 mL· del reactivo de Tollens y dejar 
reposar durante 1 O min. Si la reacción no ocurre en este lapso de tiempo, calentar la mezcla 
a baño maría a 40 °C por 5 minutos. La prueba positiva de la presencia de un aldehido es la 
formación de un espejo de plata o un precipitado negro de plata finamente dividido. 

2. Reactivos de Fehling y Benedict. El reactivo de FeWing o el de Benedict se emplea para 
detectar substancias reductoras tal es el caso de los aldehldos que reducen al cu++ a óxido 
cuproso el color del precipitado puede ser amarillo o rojo dependiendo de la naturaleza y 
cantidad del agente reductor. La baja concentración de los iones cu++ en la disolución de 
Fehling o Benedict es suficiente para reaccionar, al calentar con los compuestos orgánicos 
que pueden reaccionar como agentes reductores fuertes en disolución alcalina. 
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Reactivo de Fehling 
(Co"1'1ejo de Tartrato) 

-- 2 cu+2
-

Reactivo de Beuedict 
(Co"1'lejo de Citrato) 

+ R-CH-OH- R-C=O + CU].0 
1 1 RCO R-C =O (pp rojo) 

(Cu+') 

Ensayo : Agregar a 50 mg del compuesto problema ca 1-2 mL del reactivo de Fehling o 
Benedict y calentar la mezcla a ebullición en baño maria. La prueba positiva de la presencia 
de w1 aldehído se visualiza con w1 precipitado de color amarillo a rojo característico del 
Cu20, visible con iluminación por reflexión o en el fondo del recipiente que lo contenga al 
cabo de unas horas de reposo. Es posible detectar cantidades pequeñas de azúcares (aldosas 
y cetosas), fenilhidrazina y otros derivados de la hidrazina. 

3. Prueba de la Fuchsinn. La fuchsina es uu colorante rosa del trifenilmetauo y el ácido 
sulfuroso la decolora destruyendo In estructura quiuoide al fonuar el ácido leucosulfónico 
que es inestable y pierde ácido sulfuroso cuando se trata con w1 aldel1ído, restaurando la 
estructura quinoide de color violeta-púrpura. La presencia de w1 color ligeramente rosado en 
el reactivo no se considera como una prueba positiva para aldehídos. Debe tenerse 
precaución al interpretar el ensayo, ya que algunos compuestos orgánicos producen w1 color 
rosa con el reactivo cuando se agitan al aire; otros compuestos como las cetonas a, P­
insaturadas, se combinan con el ácido sulfuroso y de esta fonna invierten la primera 
reacción. 

[H2N-©]-c=©=NH2(cl) + 3H2So4 -

2 disolución rosa 

H3N~C'.>:[~l'fHS02HJ (C[) + 2 H20 Aldehído " . 

·. . • . .~OJH) ~act.~~.~eSF~,i!f-i~~o~ri ,
2

, .· , • 

I-1 Ñ__¡p:\\_-1(}-. .-e.· [~N. H. -~.Il~ii]\co>' . 
2 ~.-:- ~· •... · .. ,,, •• 

. , · disoluci¿~~io;~ti'.~~~~~:: ; •.• • - · 

Ensayo : Disolver el compuesto próblema si 'és UÍÍ. s'óÚdÓ :eri agulJ o alc;,hol y agregar 2 mL 
del reactivo de Fuchsina. Observar la áparició1I de un c~lor violeta o azul que indica una 
prueba positiva. · · · · · • · · 
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Acidos Carboxílicos. 

l. Prueba con indicadores. Este es un ensayo que no debe ser pasado por alto, en el cual 
se puede verificar rápidamente la presencia de grupos funcionales ácidos o básicos. La 
mayor parte de Jos compuestos con reacción ácida, que contienen únicamente C, H y O son 
ácidos carboxilicos y fenoles. Los ácidos reaccionan con los álcalis por lo que se les puede 
identificar con un indicador como lo es la fenolftalelna que da como prueba positiva al virar 
de rosa a incolora. 

Ensayo : a) Comprimir una gota o un cristal del compuesto desconocido sobre un papel 
tornasol azul humedecido verificando que tome a rojo en caso de estar presente un grupo 
carboxt1ico. 

b) Agregar a una placa de ensayos 1 gota de disolución de Na OH coloreada con 
fenolftaleína y verter un poco de sustancia. Si se decolora, es positiva Ja prueba para ácidos 
carboxt1icos. Da buen resultado con los fenolcs fuertemente ácidos, con combínaciones con 
grupos oximetileno, con Jos ésteres ncetil-malónicos, con Jos ácidos barbitúricos, con los 
ácidos sulfónicos y sulfinicos, con Jos clorhidratos de bases débiles, con Jos cetoendioles y, 
en parte, con los anhídridos de ácido. 

Esteres. 

J. Prueba de Hidroxamato Férrico. Esta prueba es también usada indirectamente para 
identificar haluros ácidos y anhídridos de ácido, transformando estos primeramente a un 
éster, asi éste ensayo detecta la presencia del grupo éster mediante el uso de hidroxilamina y 
cloruro férrico. La hidroxilamina transforma el éster a un ácido hidroxámico, el cual se 
coordina con el Fe (III) para formar wrn especie colorida. 

R R 
R-C-0-R' + H2N-OH - R-C-NHOH + R'-OH 

o 
11 

R-C-0-X + 

Hak.iros ácilos 

~. 
(~Ch.O 

o 
11 

R-C-0:-R' + 

Hidroxihmi1:1 Acido hXlroxámCo 

R 
H2N-OH - R-C-NHOH + HCl 

. .,, ; ' ~:t>J-• '~a •. 

. . > " 3 
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Ensayo : Aiiadir a mrns cuantas gotas (50 mg) del compuesto problema, 1 mL de 
clorhidrato de hidroxilamina en metano( al 7% (~OH HCI). Agregar hidróxido de potasio 
metanólico al 10% justo hasta que se tome la disolución a azul, y entonces verter 0.5 mL 
más. Calentar la disolución a ebullición pennitiendo después que se enfríe ligeramente para 
posterionnente acidificarln con ácido clorlúdrico en metano] al 7%, hasta tornar la disolución 
a rosa-rojizo; verter entonces 2 gotas de una disolución de cloruro férrico al 3%. Si es 
necesario añada unas gotas más de cloruro fénico hasta desarrollar In coloración. La 
aparición de un color rojo a violeta se percibe durante Ja fonnación de hidroxamato férrico : 
Fe(O-NHCOR)3• Los fenoles y enoles aliflíticos dan m1 color similar cuando reaccionan con 
el cloruro férrico. 

Aminas. 

J. Prueba de Hinsberg. El método de Hinsberg para separar aminas se fundamenta en que 
las sulfonamidas de las aminas primarias son solubles en álcali, mientras que las de las 
aminas secundarias no lo son. Ya que las aminas terciarias no dan amidas, el método 
proporciona w1 medio para clasificar y separar los tres tipo de amina. Sin embargo, Jos 
resultados de la prueba de Hinsberg no deben usarse sólo para clasificar aminas, también es 
necesario considerar la solubilidad del compuesto original. Si el compuesto es anfótero, es 
decir, soluble tanto en ácido como en álcali, el método de Hinsberg no sirve para distinguir 
entre las tres clases, ya que la acidulación precipita el ácido libre; este hecho, considerado 
aisladamente, indicaria que el compuesto original era una amina primaria y no una amina 
secundaria. 

RNHz + 

Aman 
primrD 

i1SOJubE en agm 
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Ensayo: Agregar a 8-10 gotas del compuesto problema, 10 mL de una disolución acuosa 
de hidróxido de sodio al 10% y de 14-15 gotas de cloruro de bencensulfonilo (cuidado, es 
lacrimógeno). Agitar vigorosamente y notar alguna reacción. Calentar la mezcla 
ligeramente con agitación (evitando que ebulla), eliminando así, el desagradable olor a 
cloruro de bencensulfonilo. La mezcla de reacción debe ser alcalina en este pw1to, si no es 
así añadir más base. Permita que se enfríe lo mezcla en un baño de hielo y quite por filtración 
o decantación cualquier residuo que haya quedado. Acidificar lo disolución acuosa con ácido 
clorhídrico concentrado, enfriar a temperatura ambiente, agitar perfectamente y observar el 
resultado. 

Si se forma un precipitado en medio alcalino, hay presencia de w1a amina secundaria si el 
precipitado se observa después de acidificar es indicativo de una amina primaria. Las aminas 
terciarios no reaccionan aparentemente en medio básico pero hay solubilidad del residuo al 
acidular. 

2. Prueba con Acido Nitroso. Las aminas primarias aromáticas y alifiíticos reaccionan con 
el ácido nitroso, generando el correspondiente ion diazonio, por otro lado, las aminas 
secundarias pueden formar compuestos N-nitrosos, que son aceites o sólidos amarillos. 
Como el ácido nítrico, el ácido nitroso es w1 agente que puede llevar a cabo reacción SEA 
ataca sólo anillos aromáticos que reaccionan fiícilmente por substitución tales como los 
fenoles y aminas terciarias. 

Ensayo. Disolver ca 50 mg (2 gotas) del compuesto problema en 2 mL de ácido clorhídrico 
2N y enliiar la disolución a 0-5 ºC en un baiio de hielo. Añadir ca 5 gotas de una disolución 
acuosa de nitrito de sodio fiía al 20% . 

a) La aparición inmediata de un gas incoloro (nitrógeno) es indicativo de una amina alifiítica 
primaria. 

RNH2 NaNo, RN2 CI-~ N2 + ROH + RCI + Alquenos 

b) Las aminas aromáticas primarias dan sales de diazonio que son estables a bajas 
temperaturas. Si no se observa desprendimiento vigoroso de nitrógeno, añadir unas cuantas 
gotas de mezcla de reacción fría a una disolución de 50 mg de 13-naftol en 2 mL de hidróxido 
de sodio 2N. La formación de un compuesto azo seco de coloración naranja-rojo es 
indicativo de una amina aromática primaria. · 
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·@L···.-._···· NaNO,• 
. _____,_.. 

. · ·HCI ·· 

. . 2 . 

-u-. ©©f·._-··-r?l--.·-··. ····· 
.l8\···--_NaOH ~ 
• ·N,cr· ··~ 

c) Si !10 hay nitrógeno involucrado, pero se separa un líquido insoluble amarillo o naraaja, Ja 
amina desconocida es secw1daria, y puede perfilarse como aromático, o como alifiítica. 

d) Si no se observa uno reocción aprecioble, es indicativo de tener una amina terciaria, cuya 
sal de ácido clorhídrico es insoluble en disolución ácida. 

Puede reS11ltar una coloración amarilla d~. la reacción de ;m N,N-diaJqÜi!auilil1a. co~ ácido 
nitroso; el derivodo p-nitroso es verde;:pero. en. disoludón .Ícida;5n sál es·amarilla. . . . 

·.-"'. . :: ~ - ; . ) 

~.a·n, 

N~ 

Grupo Nitro, 

l. Prueba con Sulfato de Amonio Ferroso. Los compuestos nitro tanto alifiíticos como 
aromáticos son reducidos por el hidróxido ferroso a aminas en un lopso de tiempo 
relativamente corto (ca 1 min), así, un cambio de color en el precipitodo que va de un azul­
verde forrnodo por el hidróxido ferroso a w1 rojo-cofé, se considera una prueba positivo, 
pero un ligero oscurecimiento del óxido ferroso o un precipitado verduzco del hidróxido 
férrico indica w1 ensayo negativo. 

R-N02 + 4 H20 + 6 Fe (OH)2 - R-NH2 + 6 Fe(OH)3 
a211l-verde rojo-café 
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Ensayo : Añadir a l.5 mL de sulfato de amonio ferroso al 5 % recientemente preparado, w1 
poco del compuesto problema y agitar perfectamente, entonces adicionar una gota de ácido 
sulfúrico 3N y 1 mL de hidróxido de potasio 2N. Colocar un tapón al tubo y agitar 
vigorosamente. La pmeba es positiva si se forma un precipitado rojo-café. 

Mercapianos 

l. Prueba con Nitroprusiato Sódico. 

Ensayo : Disolver el compuesto problema en agua, dioxano o alcohol y añadir algunas gotas 
de disolución de amoniaco 2N y algw1as gotas de uitroprusiato sódico al 5 %. Si se observa 
una colornción violeta-rojiza resulta ser positiva la prueba. Los aldehídos y los alcoholes 
no interfieren. 

2. Prueba con isatína. . . ·,·:· ' 

Ensayo : Agregar a una gota del compuesto problema 1-2 gotas de una disoÍuciÍldd~·isátina' 
en H2S04 diluido al 1 %; wrn coloración verde delata la presencia del mercaptiÍ:no.' Los 
aldehídos y los alcoholes interfieren en los resultados. · · · · · · 
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Preparación de los Reactivos empleados en el Procedimiento Experimental. 

Reactivo de Baeyer. Disolver 1 g de permanganato de potasio en agua destilada y aforar a 100 mL. 

Nitrato Cérico. Disolver 3 g de nitrato de amonio cérico en 8 mL de ácido nítrico diluido (1 mL de 
ácido nítrico concentrado en 7 mL de agua). 

Acido Crómico. Disolver 1 O g de anhídrido crómico en 40 mL de ácido sulfürico al 25 % . 

Reactivo de Lucas. Disolver 34 g de cloruro de zinc anhidro en 27 g (23 mL) de ácido clorhídrico 
concentrado, agitar y enfiiar para evitar la pérdida de ácido clorhídrico. 

Iodoformo. Disolver 10 g de cristales de yodo en una disolución de 20 g de yoduro de potasio en 80 
mL de agua y agitar hasta que el yodo se haya disuelto. 

2,4-Dinítrofenílhidrazína. Añadir 3 mL de a!,>ua a 0.6 g de 2,4-dinitrofenilhídrazina y gotear 
enseguida a la disolución 2 mL de ácido clorhídrico concentrado sin dejar de agitar; enfiiar la 
disolución y añadir entonces 1 O mL de alcohol al 95% . 

Reactivo de Tollens. A una disolución al 5 % de nitrato de plata, adicionar una gota de la disolución 
de hidróxido de sodio al 10 % , añadir una disolución fresca de amoniaco diluida (al 2%) gota a gota, 
con agitación constante hasta que el precipitado de óxido de plata se disuelva. Para obtener un reactivo 
sensible es necesario evitar un exceso de amoniaco. 

Reactivo de Fehlíng. Mezclar volúmenes iguales de las siguientes disoluciones : a) disolver 7.5 g de 
CuS04 5 Hp en 100 mL de agua; b) disolver 35 g de tartrato más 25 g de potasio en 100 mL de 
agua. 

Reactivo de Benedict. Disolver 173 g de citrato de sodio hídratado y 100 g de carbonato de sodio 
anhidro en 800 mL de agua destilada, con calentamiento. Filtrar la disolución. Añadir al filtrado una 
disolución de 17.3 g de sulfato cúprico (Cuso 4 5 H20), disueltos en 100 mL de agua destilada. Diluir 
la combinación de ambas disoluciones a 1 L. 

Reactivo de Fuchsina. Disolver 0.5 mg de fuchsina (clorlüdrato de p-rosanilina) en 500 mL de agua 
destilada y filtrar la disolución, preparar una disolución saturada de anhídrido sulfuroso, mezclar 
perfectamente con la disolución filtrada de fuchsina y dejar reposar por una noche; el reactivo obtenido 
debe ser incoloro. 
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TALLER DE ESPECTROSCOPIA APLICADA 

En la actualidad, es innegable para el Químico Orgánico el empleo de las muy diversas 

técnicas espectroscópicas, herramientas útiles de primera mano para la intel}Jretación y 

consecuente identificación de compuestos orgánicos; de tal forma que en nuestros días surge 

la necesidad de que los futuros profesionales de este campo se relacionen lo más 

tempranamente posible en el ámbito de la espectrocoscopia aplicada. 

Así, el presente Taller de Espectroscopía Aplicada tiene por finalidad ititroducir al 

estudiante de Química en sn primer contacto con la Química Orgánica a los aSÍi~ctouruís 
fundamentales de las técnicas espectroscópicas comunes en el área. 

En ningún momento se pretende que este eusayo sea un curso formal, sólo se aspira a que el 

alumno adquiera las bases y el vocabulario mínimos para distinguir los diferentes aspectos 

inherentes a las diversas técnicas espectroscópicas. 

La propuesta aquí contempletada, incluye primeramente, los principios de cada una de las 

técnicas espectroscópicas n ensayar; al final se anexa una serie de 9 moléculas con sus 

respectivos datos espectroscópicos, a efecto de ejercitar los aspectos teóricos revisados. 
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ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION INFRARROJA. 

El análisis por espectrofotometría de absorción infrarroja se basa en la interacción de las 
moléculas, con energía infrarroja. Para entender la fonna de esta interacción, es necesario 
examinar la naturaleza de la energía radiante correspondiente al espectro electromagnético, 
el cual está constituido por un conjunto de diferentes tipos de radiación electromagnética 
(luz visible, rayos X, microondas, ondas de radío, etc.). 

Usos de la Espcctrofotometría Infrarroja. 

- Identificación de grupos funcionales en w1 compuesto orgánico 
- Confirma la identidad de un compuesto por comparación con el espectro de m1a muestra 
conocida. 

La radiación electromagnética presenta w1 doble comportamiento, en ocasiones tiene 
propiedades de una partícula (llamada fotón), y en otros se comporta como w1a onda que 
viaja a la velocidad de la luz; a su vez las ondas electromagnéticas suelen describirse en base 
a su longitud(!..), a su amplitud (A) y a su frecuencia (u) Figura 19. 

Rayos 
gamma Rayos X 

V 

mtra­
violeta i 

.b 

!Longitud de onda ~ 

. . 

Fig~ra 19. Espectro Electromagnétiéo y las tres r~giones del ¿fra';rojo. 
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En Ja Figura 20, se indica una onda donde se describe la longitud de onda (A.) que es 
simplemente Ja distancia de w1 ciclo completo de la onda; Ja amplitud de la onda (A), y la 
frecnencia (u) es el número de ciclos de la onda que pasan por un punto en cierta wtldad de 
tiempo. 

~ m i vv 
Figura 20. 

Asi, Ja energia electromagnética se transmite sólo en paquetes discretos , de energía 
(cuantos). La cantidad de energía que corresponde a un cuanto, es decir de un·fotón para· 
una frecuencia dada se evalúa mediante la siguiente fórmula : 

Regiones del Infrarrojo. 

E=/1 u =/1 el A. 
E= Energía de un fotón o cuanto (Joules) 
/1 =Constante de Plauk (6.62xl0-34 J·s) 
u =Frecuencia (Hertz) 
e= Velocidad de la luz (3xlO'°cm/s) 
A.= Longitud de onda (centímetros) 

La región del Infrarrojo (ffi) dentro del espectro electromagnético cubre el intervalo que 
queda justo por debajo del visible (7.8 x )o-5 - 7.8 x 10-2 cm); sin embargo, solo la región 
central desde 2.5 x 10-3 

- 2.5 x lO"'cm, reviste interés para el Químico Orgánico. Las. 
longitudes de onda específicas dentro de la región m suelen expresarse en micrómetros 
(1¡1m = 104 cm), y las frecuencias, en función del número de onda (u= l/A. ). 

Dado que una molécula gana energía cuando absorbe radiación, esta energía debe 
distribuirse en la molécula de algún modo, por ejemplo, puede dar por resultado un 
incremento de los movimientos moleculares, haciendo que Jos enlaces se alarguen flexionen 
o giren (Figura 21 ), 
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YYY? 
Alargamiento 
simétrico 

Alargamiento 
asimétrico 

FI exi ón 
en el plano 

Flexión fuera 
del plano 

Figura 21.- Opciones de vibración en los enlaces covalentes. 

Asi, cuando a una molécula se le hace incidir radiación electromagnética infrarroja, el enlace 
en vibración absorbe energía radiante si las frecuencias de In radiación y de la 
vibración son iguales. 

En consecuencia, cuando wrn molécula absorbe radiación infrarrojo, la vibración molecular 
aumenta en intensidad; por lo que cada frecuencia de luz absorbida por una molécula 
corresponde a la vibración de un enlace especifico (grupo funcional). Debido a lo anterior, 
puede verse que tipo de vibraciones moleculares presenta wia muestra determinando la 
absorción cuantizacla mediante w1 espectro de infrarrojo; este, consiste de bandas y no de 
lineas, debido a que los cambios de energía vibracional simple van acompañados de varios 
cambios de energia ro1ncional. Particularmente, estas bandas de energía vibracional­
rotacional (4000 - 1500 cm"1), son de interés analitico para los químicos. 

Un espectro de Infrarrojo suele ser una gráfica de radiación transmitida vs longitud de onda; 
en éste, la frecuencia o la longitud de onda de la absorción depende de : las masas relativas 
de los átomos, las constantes de fuerza de los enlaces y la geometria de los átomos. 
Asimismo, la radiación transmitida o absorbida se expresan mediante la transmitancia (7) o 
In absorbancia (A) respectivamente, dando lugar a diversas intensidades de las bandas. 

Interpretación de los Espectros de Infrarrojo 

Al respecto, no existen reglas rígidas para la interpretación de este tipo de espectros; sin 
embargo, hay ciertos requisitos que deben satisfacerse antes de intentar una interpretación 
de los mismos. 

Por fortuna, no es necesario interpretar por completo un espectro de infrarrojo para obtener 
información útil sobre la estructura. La mayoría de los grupos funcionales provocan 
absorciones características en el infrarrojo que cambian poco de un compuesto a otro. 
Si se aprende a reconocer en donde se presentan las absorciones caracteristicas de los 
grupos funcionales (Tabla 21), es posible obtener información valiosa sobre la estructura a 
partir de los espectros de infrarrojo. 
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Tabla 21. Absorciones características en el Infrarrojo de algnnos Grupos 
Funcionales. 

Tipo de Enlace 

Al canos 
C-H 
Alquenos 

=C-H 
-C=C­

Alquinos 
::C-H 
-c=c-

Halogenuros de Alquilo 
e-et 
C-Br 
c-1 
Alcoholes 
O-H 
Esteres 
C-0-C 
Compuestos Aromáticos 

~C-H 

Ainirias 
N.:,.H 
C-"'-N . ,, . . . 
. Compuéstos Cafbonilico.!' .• 
c=o. ,,, ·.c.•, 

· 'Aciilos Carboxíli·c~s .: 
0-H . . · 
Nitrilos , 
c=N' 

Posición de la 
banda ( cnr1) 

2850-2960 

3020-3100 
165.0-16_7.0 

~~~~226~· 

. . 3030.::: . 

. ~~i~~t~~: 

CompuestosNiir~ > :: .· 
N'02: ,. '.',· :.:-. ;·1540: 

Intensidad de 
Absorción 

Media a alta 



Para recordar fácilmente la posición de absorciones específicas en el IR, es útil dividir en 
cuatro partes la región del ínfrarrojo comprendida entre 4000 y 2000 cm"1 

• como se muestra.; 
en la Figura 22. 

l. La región de 4000 a 2500 cm"1 corresponde a las absorciones debidas a los movilllié~i.o~ 
de estiramiento de los enlaces sencillos N-H, C-H y 0-H. Los enlaces N-H y 0-H absorben•· 
en el intervalo de 3300 a 3600 cm·'. . · 

2. En la región de 2500 a 2000 cm"1 ocurre el estiramiento del triple enlace. Tanto· los 
nitrilos como los alquinos presentan bandas en esta región. 

3. En la región de 2000 a 1500 cm·' absorben los dobles enlaces de todo tipo ( C =O, C = N 
y e = e ); por otro lado, los grupos carbonilo generahnente absorben en el intervalo de 
1670 a 1780 cm·', mientras que el estiramiento de los alquenos snele presentarse en un 
intervalo estrecho entre 1640 y 1680 cm·'. · 

4. Por último la zona por debajo de los 1500 cm"1 se conoce como la región de las huellas 
dactilares, en ésta se presenta w1 gran número de absorciones debidas a las vibraciones de 
enlaces sencillos C-C, C-0, C-N. 

4000 

T 

>L .. 
m 

:1 ·., . 
.. "· 

.• 

Númel'o de onda (cni1) 

lo>>giluf de onda (µm) 

Región 
de 

Duellas 

Dactilares 

Figura 22. Regiones del Espectro de Infrarrojo. 

A continuación, se presentan w1a serie de espectros de infrarrojo característicos de ciertos· 
compuestos orgánicos en los cuales se resalta la funcionalidad respectiva. Se recomienda a 
los profesores asesores incrementar el número de los mismos a su criterio. 
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ESPECTROMETRIA DE MASAS 

La espectrometría de masas es wrn técnica analítica, preferentemente para especies 
orgánicas, que es usada para identificar compuestos desconocidos, cuantificar materiales 
conocidos así, como para ayudarse a elucidar estructuras; ésto puede ser efectuado con 
cantidades muy pequeñas (ca pg) y actualmente con equipos muy simples en su manejo. 

Usos de In Espectrometría de Masas 

- Identificación de estructuras de biomoléculas tales como carbohidratos, ácidos nucleicos y 
estero id cs. 
- Determinación de fármacos en el cuerpo (anti doping). . 
- Ejecución de análisis forenses, tales como confirmación y cuantificación de drogas. 
- Análisis de contaminantes en el medio ambiente. · 
- Identificación y cuantificación de componentes de mezclas orgánicas complejas .. 
- Análisis inorgánicos multielementales ultrasensibles. · 

Origen de la Espcctromctría de Masas 

La Espectrometria de Musas tiene su origen en el tubo de vacío de J. J. 111omson, que 
demostró la existencia de electrones y "rayos positivos" en los inicios de este siglo. 
Titomson, observó que la nueva técnica podía ser usada con éxito por químicos para analizar 
sustaucias químicas, lo cual manifestó en su libro ''Rayos de Electricidad Positiva y sus 
Aplicaciones al Análisis Químico". A pesar de esta observación, la aplicación primaria de la 
espectrometria de masas residió en los físicos por espacio de casi 30 años; ésta fue usada 
para descubrir un gran número de isótopos, así como para medir sus masas exactas. Estas 
medidas dieron lugar a la creación de desarrollos posteriores en diversos campos, abarcando 
desde la geocronología hasta la investigación bioquímica. 

Espectrométro de Masas 

El instrumento actual (Figura 23) varia en tamaño, desde lllln caja pequeñac~mo w1 horno" 
de microondas casero, a grandes intrumentos de investigacióll' que ocupan·, ui1JaboraiÓrio 
entero. La muestra (sólida, líquida o gaseosa) es introducida en una 'cámara d~ víicíó::y,e1! . 
seguida ionizada en wrn fuente de ionización, siendo esto dé" formá'.corr;úri'. médiantói-'el ·".' · 
bombardeo de las moléculas en estado gaseoso con· mi haz ·de :·e1;clriines,!i'iécnica::·d{ . : : 
ionización por impacto electrónico (IE), así, se genera:'ún~·::-m~·zc1~·'.-~e,.~.i~í!.CS:'·p·~'Siti~Os;-: ,·· 
negativos y neutros predominando las especies positivas que:.5óí(la's:'á1ialiZa:das¡por"está. 
técnica. Dicho bombardeo se realiza con electrones de 1m potetlciarde"7.0"év;·:Los'iones; · .... 

. ·: . .'.';;'.''f:_:.-;''..': "\ ·/:-·:-:·:'··.:+:.-.~·:·:.•::···· -
(fragmentos) positiivos son separados por combinaciones de·éarii¡io:·eléctnciis (_E l.:y/o"" 

_.. ·:_· ··::·-': __ ';.._'._ <·: -~ ·· .. ·_(···-:":··· :-:_~:; .·. ,. ~-:. -.<·'.:·:- J:. 
magnéticos ( 8 ) de acuerdo a su relación mnsa . carga:' (niiz);':'éstos,. d~spués)sC,;,· 
manifestados mediante un detector en el cual los ione~ gcrierm~ ~mn' co~e1_1te etéétri~ll que es·~- -
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proporcional ni número de iones; finalmente estas señales eléctricas son registrad.ns como· un 
espectro de masas. · 

ESPECTROMETRO DE MASAS 
SISTEMA DE INYECCION 

CAMARA DE JONIZACION 

GAS ACARREADOR 

CROMATOGRAFO DE GASES 

SISTEMA DE DATOS 

COMPUTADORA. 

!REGISTRADOR . l TUBO FOTOMUL TIPLICADOR -6 
ce.10 mmHa 

Figura 23, Cromatógrafo de Gases-Es1iectrómctro de Masas. 

En resumen los procesos que ocurren en w1 espectrómetro de masas (Figura 24) s'on: 

1) Ionización y fragmentación de la muestra. 
2) Separación de fragmentos mediante la relación miz 
3) Detección de fragmentos (como corriente eléctrica). 
4) Registro de señales (espectro de masas). 
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Ionizaciín 

~\\ nvz29 or/z27 

. \\\/4. ~'V~ M-->M-->- ~ ¿ ,.. 

Moostm en ----¡ / \\'- /1" ~ 
estado l?ilSeOSO nvz4J JI' mz57 
r.M.•ss 1n'z 15 

Fragmentaciín 

-Análisis de misas 
-Sisteim de datos 
-Tra:mdor de gráficos· 

,··.,. 

11 1IL1. · 
}~~~~<~-~ .. ,. 

;".',')··'···:· .·:.,. 
Figura 24. Ionización-Fragmentación, separación, detección y registrode la'·áéetorÍa··, . 
en un Espectrómetro de Masas. ": "· ,, .. >::· '"'. '. · · .. '· 

Características de un Espectro de Masas 

Un espectro de masas es una gráfica de abundancia relativa de iones vs su relación miz. Los 
iones y sus abundancias relativas penniten en wt detenninado momento establecer el peso 
molecular y la estntctura del compuesto que está siendo analizado. En el proceso de 
ionización de la molécula, ésta generalmente se fragmenta originando fragmentos iónicos 
que aparecen en el espectro donde la relación miz corresponde al peso del fragmento. Así, 
comúnmente el fragmento de mayor valor de miz (M+· , ion molecular) corresponde a la 
molécula ionizada y en consecuencia a su vez al peso molecular de la muestra; el fragmento 
de mayor abundancia relativa ( 100%) se le conoce como pico base (pb). Otros fragmentos 
que frecuentemente suelen aparecer, dependiendo del compuesto analizado, son aquellos 
que implican la perdida de un gntpo metilo y/o de agua, los cuales se indican como [M -

15]' y [M - 18]+• respectivamente; de manera correspondiente con los espectros que se 
pesentan a continuación, se ejemplifican los conceptos anteriom1ente descritos, quedando a 
criterio del maestro responsable del curso ampliar el número de ejemplos. 

Acoplamiento a Cromatografía de Gases (CG-El\I) 

Para obtener el espectro de masas de un compuesto orgamco dado en 1ma mezcla de 
compuestos, ésta debe ser separada en sus componentes individuales antes de ser 
analizada. Es así que la Cromatografia de Gases (CG) se acopla a la espectrometría de 
masas; esta conección pennite a los componentes, ser separados y nnalii.1.dós 
secuencialmente. 
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Ionización por Impacto de Electrones. 

Para aquellas moléculas que pueden ser evaporadas, la ionización por impacto electrónico 
(IE) es a menudo la más usada para generar iones para análisis por espectrometría de masas. 

La ionización mediante bombardeo con electrones acelerados a un potencial de 70 electrón 
voltios es un proceso "duro" y altamente energético; puede conducir a una fragmentación 
nbwtdante que deja w1 pequeño y. a veces, ningím indicio de ión molecular. Cuando hay 
ausencia de w1 ión molecular, el peso molecular y la estructura no son determinados 
fácilmente; ésto, ha dado lugar ni desarrollo de técnicas de ionización de baja energía6 o 
"suave". 

En el proceso de ionización IE, la energía de electrones ionizantes es generalmente más 
grande que la de los enlaces que mantienen a la molécula w1ida. De esta manera, cuando los 
electrones con alta energía interactúan con una molécula, la ionización ocurre, los enlaces se 
rompen y los fragmentos son formados. 
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ESPECTROMETRIA DE 
RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR 

La espectrometría de resonancia magnéticJ nuclear {RMN), representa básicamente otra 
forma de espectrometría de absorción; bajo condiciones adecuadas, una muestra 
generalmente orgánica suele absorber radicación electromagnética especificnmente ondas de 
radiofrecuencia mediante ciertos núcleos que componen a las molécuJas orgánicas, sobre 
todo de manera particular cuando éstas, están dentro de un campo magnético intenso. 
Subjetivamente esta herramienta suele proporcionar como información wrn radiografin 
molecular carbono-hidrógeno. 

Usos de la RMN. 

- Determinación de In estructura molecular de compuestos orgánicos. 
- Determinación de Análisis Cuantitativos. 
- Permite plantear w1 sistema de 11 ecuaciones simultáneas de las que se obtienen ·las 
fracciones en peso de los componentes de una mezcla. 
- Análisis de trazas de un componente. 

Origen de In RMN. 

Históricamente In cspectrometria de RMN se empleó para estudiar a los protones (núcleos 
de los átomos de hidrógeno), de tal manera que inclusive en la actualidad el espectrómetro 
de RMN de protones es el más común. Por otro lado, mediante esta técnica también se 
estudia otra variedad de núcleos, tales como el 11B, 13C, ''N, "F, y 31P entre otros. En este 
momento se hace necesario mencionar que Jos núcleos de hidrógeno y carbono son los más 
útiles para los químicos orgánicos, dado que tales elementos son los componentes 
principales de las moléculas orgánicas. De Jo anterior se entiende que con el término 
11 resooancia magnética nuclear" se quiere decir comunmente, "resonancia magnética de 
protones o carbono 13" a menos que se especifique otro núcleo. 

Espectrómetro de RMN. 

Un Espectrómetro de RMN somete a In muestra orgánica a un intenso campo magnético que 
hace que Jos núcleos de 1H y 13C de la molécula se alineen a éste, en wia de dos 
orientaciones posibles para luego ser irradiadas con la energía del orden de In 
radiofrecuencia. 

Un cspectrómetro de resonancia magnética nuclear (Fignra 24) suele estar equipado para 
hacer variar el campo magnético y mantener constante la radio frecuencia, ni variar el valor 
de H, y graficar como función de In cantidad de energía qne se absorbe adquiriendose una 
representación gráfica llamada espectro de resonancia magnética nuclear. 
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Figura 24. Espectrómetro de RMN. 

Fundamento de la Resonancia Magnética Nuclear. 

Los núcleos de los átomos de todos los elementos pueden ser clasificados en núcleos con 
uspin" (o giro) y núcleos sin "spin". Un núcleo con "spin", da lugar a Wl pequeño campo 
magnético, que se representa por w1 vector denominado momento magnético nuclear (H) 
y es semejante al campo de 1m pequeño imán (Figura 25). 

• 

1 
flecha vectorial 

1t que representa 
el momcnlo 
magn~tlco 

nuclear 

Figura 25. 

En la espectroscopia de RMN, se aplica un campo magnético externo, mediante un imán 
pennanente. La intensidad de este campo magnético se representa por el símbolo Ho y su 
dirección mediante una flecha. Así por ejemplo, un protón que gira con su momento 
magnético nuclear es similar en varios aspectos a w1a pequeña barra magnetiz.ada, si se 
coloca eu el campo magnético externo en alución, el momento magnético de los núcleos de 
lúdrógcno o protones, estos gira.u para alinearse ya sea con el campo externo, o en contra de 
él, llegando a w1 estado de menor energía, esto ocurre cuando el protón se alinea en el 
mismo sentido al campo magnético y se le conoce como estado de '"spin" a. Por otro lado, 
el estado de mayor energía, donde el protón está alineado en sentido opuesto al campo 
magnético externo se le denomina estado de "spin" J3. Los momentos magnéticos de los 
protones presentan orientaciones al azar, cuando no se aplica ningún campo magnético, por 
lo que al aplicar un campo magnético, cada protón en una muestra puede asumir el estado <X 
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o el esiado p (Flgu1:a l6). En UÍI campo tnagllético fuerte, Ía difere11cia de ~n~r~a)~tre .. 
ambo~ éStádos d~ '.lPiri'és níáyor qué en un campo débil. . . . • : : •. : . . .·. 
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Figura 26. 
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Cuando un protón interacciona con w1 fotón con In energía electromagnética precisa, el 
"'.lPin" del protón puede cambiar del estado a al P o viceversa (Figura 27). Si el núcleo se 
sujeta a la combinación correcta de campo magnético y de radio frecuencia, se provoca la 
inversión del "spin" de el núcleo, y se dice entonces que está "en resonancia", y su energía 
de absorción se manifiesta como w1 e'.lPectro de RMN. 

~estado p 

hu =b. 

~ estndoa 

Figura 27. Representación esquemática del fenómeno de RMN. 

Hasta aquí se ha descrito solamente la resonancia de protón aislado en w1 campo magnético; 
pero los protones reales en los compuestos orgánicos no están aislados, sino que se 
encuentran rodeados de diferente densidad electrónica (ambiente químico o magnético) 
generándose diversos campos magnéticos inducidos que se pueden o no oponer al campo 
externo aplicado, ''protegiéndolos" o "desprotegiéndolos" parcialmente (Figura 28). 
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Figura 28. Notación gráfica de los fenómenos de protección y desprotección de núcleos de 
hidrógeno por la presencia de grupos electrodonadores y elecroatractores respectivamente. 

Características de un Espectro de RMN. 

Un espectro de RMN tipico (Figura 29) representa en el eje de las Y la adsorción de 
energía expresada en abnndancia relativa vs al eje de las X el desplazamiento químico 
e~'Jlresado comw1mente en partes por millón (ppm) como función del campo magnético 
aplicado (Energía). De tal forma que la absorción por núcleos más protegidos aparece a 
campos altos (valores mayores del campo magnético), hacia la derecha del espectro, y los 
protones menos protegidos se indican a campos bajos (valores menores del campo 
magnético), hacia la izquierda, todas ellas son representadas bajo la forma de señales de 
resonancia magnética, que suelen corresponder al número de diferentes tipos de 
núcleos presentes en la molécula. 

,. 

l 
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• t.. ...... ,..· 

B(ppm). 

Figura 29. Espectro de RMN 'H de la Acetilnción de la Glti~osa. 
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A las variaciones de las posiciones de las absorciones de RMN, que se originan de la 
protección y desprotección de electrones, se les llama desplazamientos químicos. Al 
respecto en la Figura 30 se representan los desplazamientos típicos de diversos protones 
fiu1cionalizados; asimismo, en la Figura 31 se esquematizan los desplazamientos químicos 
de 13C de algw1os grupos funcionales orgánicos comunes. 

©rH ' ' 1 : 

1 

X 

1 

=e-y-¡ 1 1 
=C-H -f-H -yyH 

C-H l 
: 

Aromático VilÍllico X=~· N.o l,iahge.~uro ! lmaturad~ ¡ .c-Ii Saturado 

6 4· 

l>ppm 

Figura 31. Desplazamientos Quimicos de 13C de Algunos Grupos F;1c;onales ~rg~;licos 
Comunes. · 

.. , ,.-

En la práctica es dificil medir con suficiente exactitud el campo magnético al que uu núcleo 
absorbe para asi distinguir núcleo individuales, por lo que para tener mediciones. 
cuantitativas, se requiere de un pw1to de referencia· siendo el más empleado elTMS · 
(Tetrametilsilano} situado por convención a O ppm, con respecto a los cuales se expresan léis 
desplazamientos químicos de uua muestra, estos se representan en valores de Íl, qlle · 
significan partes por millón (ppm} de la radio frecuencia aplicada (Ecuación 3). · 
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. Despla7llmiento Químico en ppm (o) = Desplaza~iento Quími~o del 1MS en Hz x 106 
Frecnencta del Espectrometro en Hz 

Ecuación 3. 

Por otro lado, In interpretación de los espectros de RMN es en gran medida empirica, y se 
basa principalmente en el conocimiento de los desplazamientos químicos cnracteristicos para 
protones en diferentes tipos de combinación estructural. Asi, existen tablas completas 
reportadas en la literatura en !ns que se indican valores típicos de los desplazamientos 
químicos. Cuando los protones se encuentran en un ambiente magnético idéntico dentro de 
una molécula, exhiben el mismo desplazamiento químico en un espectro de RMN, se dice 
entonces que los protones son equivalentes magneticamente, si los protones se encuentran 
en ambientes magnéticos distintos, los desplazamientos químicos son distintos y, por tanto, 
no equivalentes (Figura 32). 

Equivalentes Equivalentes 

entre si . "' H / entre si . 

H-t-CH2-G 

Ji 
G;>!H,C 

Figura 32 Los 3 protones del grupo metilo exhiben el mismo desplazamiento quimico por 
ser equivalentes y absorben a la misma frecuencia en el espectro de RMN. Por otro lado los 
2 protones del metileno están desprotegidos con relación a los del metilo y tienen un 
desplazamiento qtúmico mayor. 

Debido a las estructuras tan complejas de las diversas moléculas orgánicas, los efectos de 
protección de los electrones en varias posiciones son generalmente distintos. Una medición 
cuidadosa de las intensidades de campo necesarias para In resonancia de los diversos 
protones en una molécula nos da dos tipos importantes de información : 

l. El número de absorciones diferentes implica cuantos tipos diferentes de protones hay. 

2. La cantidad de protección que muestran esas absorciones, con frecuencia indica el 
entorno electrónico de cada tipo de protón. 

3. Las intensidades de las señales implican cuantos protones de cada tipo hay . 
. · ' 

4. El desdoblamiento de las señales proporciona información acerca de otros protones 
cercanos. 
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Cuando se mide el área bajo un pico de absorción en un espectro de RMN, determina el 
número de protones equivalentes que dan lugar a dicha señal. Si se aumenta la resolución (o 
sea, la sensibilidad) de un espectro de RMN, los picos se resuelven; esto es, cada w10 de los 
picos se subdivide en w1 conjunto de picos más estrechos. Este tipo de subdivisión se conoce 
como acoplamiento spin-spin y es ocasionado por la presencia de protones vecinos 
(protones en carbonos adyacentes, no equivaleutes al protón en cuestión). En general, la 
multiplicidad (número de señales) de wrn señal está dada por la Regla N+l : Si N protones 
equivalentes desdoblan una señal, In señal se desdobla en N+ 1 picos. Las áreas relativas 
de las multiplicidades que resultan están dadas aproximadamente por el renglón 
correspondiente del triángulo de Pascal (Tabla 22 ). 

Picos Relativas para M111tiplicidades 

A la separación que existe entre las señales de un multiplete se le llama constante de 
acoplamiento, entre los protones magneticamente acoplados y varia de ac11erdo con el 
ambiente de los protones, así como, su composición geométrica mutua (debido a que los 
protones de acoplamiento son causados por füerzas intemas, la constante de acoplamiento 
es independiente de la füerza de Ha) que se simboliza mediante J, y la constante de 
acoplamiento del desdoblamiento que existe entre Ha y Hb se representa como Jab. 

Análogamente en RMN 13C, la señal de cada carbono se desdobla debido a la interacción 
con los protones directamente U11idos a él, por lo que de la misma manera se aplica la regla 
N+l, N es el número de átomos de hidrógeno w1idos directamente al átomo de carbono en 
cuestión (Figura 33). 

1 1 
)CH2 

-C- -CH -CH3 
1 1 

Señal simple Señal doble Señal triple Señal cuádruple 
(s) (d) (t) (q) 

· .. Figura 33. 
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